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Résumé

RESUME

Le béton est aujourd’hui I’un des matériaux les plus utilisés pour la construction du fait
de ses propriétés mécaniques intéressantes, de son faible colt et de sa trés large gamme
d’applications. Toutefois, outre les émissions de CO2 liées a la fabrication du ciment, le béton
requiert I’utilisation d’une grande quantité de granulats et de maticres premieres, qui engendre
a la longue de nombreux problémes environnementaux. Pour prendre en compte cet impact
environnemental, des réflexions sont de plus en plus menées de par le monde sur 1’utilisation

de procédés et matériaux alternatifs a base de végétaux.

L’objectif de cette theése est de contribuer au développement d’un béton utilisant les
coques de noix de palme (CNP), résidus de production de I’huile de palme, comme substitut
partiel ou total des granulats conventionnels. Nous proposons dans la présente étude d’évaluer
les propriétés des CNP et leur influence sur le comportement physique, mécanique du béton

ainsi que sur sa durabilité vis-a-vis des agressions chimiques et physiques.

Les résultats montrent que I’utilisation des CNP se traduit par une augmentation de la
porosité accessible a I’eau, et une diminution des résistances a la compression et a la flexion.
Malgré ces baisses de performances, le béton de CNP reste trés intéressant pour un certain
nombre d’applications. En effet, il s’agit d’un béton 1éger pourvu d’une résistance admissible
pour la construction de certaines structures en béton armé. Du fait de sa conductivité thermique
plus faible et sa capacité thermique volumique plus élevée que le béton de référence, il peut
constituer une solution intéressante du point de vue de I’isolation thermique. Par ailleurs, le
béton de CNP étudié présente une grande capacité de déformation sous chargement, qui lui

permet de résister aux fissurations de retrait.

Dans la suite de la caractérisation de 1’influence des CNP sur les propriétés des bétons,
ce travail a exploré des voies d’amélioration des propriétés du béton de CNP, afin d’encourager
les acteurs de la construction a la valorisation de ces granulats biosourcés. Cinq traitements
différents ont été appliqués sur les CNP et leur influence sur les propriétés d’usage du béton a
¢été examinée. Le traitement préalable des CNP dans une solution saturée de chaux a montré les

meilleures améliorations de propriétés mécaniques du béton comparé aux CNP sans traitement.

Mots-clés : Béton léger, Granulats végétaux, Coques de noix de palme, Eco Matériaux,

Propriétés mécaniques, durabilité.
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Abstract

ABSTRACT

Concrete is currently one of the most widely used construction materials. Its great
popularity can be explained by its interesting mechanical properties, its low cost and its
extensive range of applications. However, in addition to the CO2 emissions caused by cement
manufacturing, concrete requires a great quantity of natural resources which have a negative
impact on the environment. In order to reduce this environmental effect, several research works

are made worldwide on using alternative bio based materials in concrete.

The purpose of this thesis is to contribute to the development of concrete using oil palm
shell (OPS) as aggregate. Then, OPS where characterized and their influence on the physical,

mechanical properties and durability where investigated.

The results obtained show an increase in the porosity accessible to water and a decrease
in compressive and flexural strengths of OPS concrete compared to ordinary concrete.
Nevertheless, OPS concrete can be used for different applications. Actually, using OPS as a
substitute of ordinary aggregate leads to a lightweight concrete that has the requirement to be
used for structural construction. It have also been observed that OPS concrete has good thermal
properties, which can be of interest for thermal insulation. In addition, OPS concrete shows a

high deformation capacity, which allows it to resist to shrinkage cracking.

In another line of work, we have explored ways to improve OPS concrete properties,
and make them more practical. Five different treatment have been made on OPS, then the
influence of the treated OPS on concrete properties have been studied. Between all, the concrete
made with OPS treated in a lime solution shows the best mechanical performances

improvement.

Keywords: Lightweight concrete, Vegetal aggregate, Oil Palm Shell, Eco Material,
Mechanical properties, Durability.
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Introduction générale

Avec une production annuelle de plus de 10 milliards de tonnes, le béton est assurément
le matériau de construction le plus répandu a I’échelle mondiale. L’universalit¢ de son
utilisation est due a la trés large gamme des applications qu’il permet de réaliser, a son coft
relativement faible, a sa disponibilité, ainsi qu’a la modularité de ses propriétés mécaniques et
physiques. Sur le continent africain, il est le matériau de prédilection des constructions urbaines.
L’UN Habitat, le programme des Nations Unies pour I’habitat [1] y prédit un taux
d’urbanisation de plus de 60 % a I’horizon 2050. Ce fort taux d’urbanisation nécessitera la
construction accrue d’infrastructures nouvelles, de routes, de batiments et donc la
consommation croissante de béton. Or I’industrie du béton est grande consommatrice d’énergie
et d’eau. Son élaboration induit un fort rejet de gaz a effet de serre (CO2 émis lors de la
production du ciment) ainsi qu’une forte consommation de granulats naturels (80 % de la
composition du béton [2]). L’accroissement de la consommation de béton engendrera donc
inévitablement une utilisation plus intensive des ressources naturelles et une incidence plus
grande des impacts environnementaux négatifs. Il convient dés lors de limiter ces impacts pour

prendre en compte le contexte mondial de promotion des activités humaines durables.

Différentes voies d’amélioration ont été mises en ceuvre ces derniéres années. C’est le
cas des bétons 1égers qui ont été élaborés pour réaliser des ouvrages moins massifs et a faibles
conductivités thermiques. Ces bétons offrent la possibilité de réduire les charges mortes des
¢léments structuraux, de réduire leurs sections portantes, de réduire la quantit¢ d’armature
utilisée et donc de diminuer le cotit global de la construction. D’autres voies de construction
durable porte sur la valorisation de sous-produits industriels (machefers de charbon ou

d’ordures ménaggres) ou de produits biosourcés (noix de coco, les balles de riz, le chanvre).

Notre travail se positionne dans ce dernier cas et porte sur la valorisation des coques de
noix de palme. L’huile de palme est en effet abondamment consommée en Afrique et sa
production génére d’importantes quantités de déchets composés de rafles, de fibres et de coques
(CNP). Ces déchets représentent environ 45 % de la masse du régime de noix de palme [3] et
sont souvent valorisés comme combustibles dans les chaudieres a vapeur ou pour la production
d’¢lectricité. Malheureusement cette voie de valorisation induit un important dégagement de

fumée et donc une forte nuisance environnementale.

Une autre facon de valoriser ces déchets consiste a les utiliser comme granulats a béton
en substitution partielle ou totale des granulats conventionnels. C’est précisément 1’objectif de
notre these qui vise a élaborer des bétons 1égers dont les granulats seront constitués de coques

de noix de palme. Plus spécifiquement, il a été question d’étudier les propriétés des coques de
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noix de palme et d’évaluer leur influence sur le comportement physico-mécanique du béton et
la durabilité vis-a-vis des agressions chimiques et physiques. Nous avons recherché par ailleurs,
les traitements préalables qu’il faut appliquer a ces CNP pour améliorer les propriétés des
bétons obtenus. Les résultats de nos travaux sont synthétisés dans ce mémoire articulés en cinq

chapitres.

Le premier chapitre est consacré a la synthése bibliographique. Il présente les bétons de
granulats légers ainsi que les résultats des différentes études menées sur leurs propriétés
physico-mécaniques. Un état de ’art sur les CNP et leur valorisation dans le secteur de la
construction est effectué. Les travaux portant sur la confection de bétons a base de CNP et leurs

propriétés y sont également synthétisés.

Le deuxieéme chapitre porte sur la caractérisation des matériaux utilisés dans cette étude,
et la formulation des différents bétons. Il décrit les différentes techniques et méthodes

expérimentales utilisées au cours des travaux de cette these.

Le Chapitre IIT examine I’influence des CNP et de leur teneur sur les propriétés des
bétons €laborés. Trois taux de substitution (0 %, 50 % et 100 %) des graviers ordinaires par les
CNP ont été considérés. Les effets des CNP sont évalués du point de vue de la masse volumique,
de la porosité accessible a 1’eau, de la vitesse de propagation des ondes ultrasonores, des
propriétés thermiques, de la résistance a la compression et a la flexion, du module d’¢lasticité,
de la ductilité, du retrait libre et du retrait empéché. Par la suite, les résultats des essais

physiques et mécaniques réalisés sur les bétons ¢laborés sont analysés et interprétés.

Le chapitre IV porte sur I’effet de différents traitements effectués sur les CNP afin
d’améliorer les propriétés mécaniques des bétons. Il évalue I’influence de ces traitements sur

les propriétés des bétons élaborés.

Le chapitre V étudie la durabilité des bétons a granulats de CNP. Différents indicateurs
de durabilité y sont examinés dans un premier temps : la capacité d’absorption, la diffusion des
ions chlorures et la résistivité électrique. Par la suite, des éprouvettes sont soumises a des
milieux agressifs (carbonatation, vieillissement accéléré) et les altérations du béton sont

observées et commentées.

Ce mémoire se termine sur une conclusion générale, qui fait un bilan des travaux

réalisés, des résultats obtenus et propose des perspectives d’études complémentaires a envisager

Page 3



Chapitre I. Généralités et synthése bibliographique

CHAPITREI. GENERALITES ET
SYNTHESE
BIBLIOGRAPHIQUE

Page 4



Chapitre I. Généralités et synthése bibliographique

1. Introduction

Parmi les nombreux matériaux utilisés dans la construction, le béton est I’un des plus
appréciés. Il offre plusieurs caractéristiques d’usages intéressants. Sa formulation classique
utilise des granulats conventionnels issus des roches. Cependant, du fait des densités
relativement élevées de ces granulats, le béton traditionnel conduit a la réalisation de structures
massives, peu ¢lancées avec une conductivité thermique plus ou moins ¢élevée. Il est possible
de réduire la masse volumique des bétons, pour obtenir des bétons plus légers. Pour cela, une
méthode consiste a remplacer une certaine quantité des granulats fins ou grossiers du béton, par
des granulats 1égers. Etant données les préoccupations environnementales actuelles, un intérét
est porté aux matériaux alternatifs tels que les sous-produits industriels (machefer, plastique...)

et agricoles (chanvre, noix de palme...).

Le palmier a huile est cultivé comme une culture de plantation dans la plupart des pays
ayant de fortes précipitations, en raison de son importance économique en tant que source a
haut rendement d’huiles comestibles et technique. L’huile de palme est aujourd’hui 1’huile
alimentaire la moins chere et la plus consommée au monde [1]. La demande mondiale ne cesse
de croitre. Un des problémes majeurs de cette huile tres prisée est le grand nombre de déchets
solides produits durant son processus d’extraction. C’est le cas des coques de noix de palme
(CNP). Certaines des propriétés de ce sous-produit telles que sa rigidité permettent de le
recycler en tant que granulats dans le béton. Différentes études ont été menées sur les coques

de noix de palme, et leur utilisation comme granulats 1égers dans les bétons de structure.

L’objectif du présent chapitre est de découvrir les coques de noix de palme, a travers
leurs sources, le palmier a huile. Il a aussi pour objet d’approfondir les connaissances sur les
bétons légers, et de réaliser une synthese des travaux menés pour comprendre le comportement

des bétons de granulats Iégers a base de coques de noix de palme.

II. Généralités sur les bétons légers

II.1. Définition

Le béton est un matériau de construction composé de granulats fins et grossiers liés les
uns aux autres par un liant. Le béton conventionnel a une masse volumique qui varie entre

2200 kg/m® et 2600 kg/m? [2]. En ajoutant de air dans le béton, il est possible de réduire sa
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masse volumique afin d’obtenir un béton dit 1éger. Les bétons 1égers ont une densité au plus
égale a 2 [3]. La maniére dont I’air est incorporé dans le mélange permet de distinguer 3
catégories de bétons légers [4] :

*

¢ les bétons caverneux qui présentent une structure trés poreuse due a I’absence de

fines entre les éléments grossiers ;

¢ les bétons cellulaires qui contiennent de nombreuses petites bulles d’air introduites

dans la pate de ciment ;

/7

¢ les bétons de granulats 1égers dont les granulats sont remplacés par des matériaux
plus légers. C’est a cette derniére catégorie que nous nous intéresserons dans les

paragraphes qui suivent.

I1.2. Les granulats légers

Les granulats légers comprennent un grand nombre de matériaux allant des produits
naturels, aux produits synthétiques entiers ou ayant subi des modifications [5]. Les granulats
légers naturels englobent plusieurs matériaux qui a I’état naturel ont des densités faibles (< 2).
C’est le cas, de certaines roches volcaniques (pierre ponce, laitier volcanique...) ou
sédimentaires (tufs, coquilles...). On peut rajouter a cette catégorie les matériaux d’origine
végétale (copeaux de bois, balles de céréales, coques de noix de palme ou de coco...). Les
granulats artificiels peuvent étre fabriqués a partir de matériaux naturels, comme 1’argile, le
schiste, I’ardoise... ou étre des sous-produits de I’industrie. Les granulats les plus connus de
cette catégorie sont I’argile expansée, le schiste expansé, les cendres volantes, le laitier expansé,

le machefer.

La texture de surface, la forme des particules et la porosité des granulats 1égers varient
en fonction de la nature du matériau, de leur taille ou du procédé de leur fabrication. Parmi tous
ces parameétres variables, ¢’est la porosité des granulats 1égers qui est la plus importante. Elle
est estimée entre 25 % et 75 % du volume apparent du granulat [4,6]. La forme et la connexion
des pores dans les granulats influencent grandement la résistance mécanique et la capacité
d’absorption de ceux-ci. En général, plus les pores sont ouverts, plus la capacité d’absorption
est grande. Toutefois, pour certains granulats comme I’argile expansée, I’existence d’une

enveloppe externe dense et moins poreuse que le ceeur du granulat réduit I’absorption d’eau [4].

La résistance mécanique des granulats légers est difficile a quantifier. En effet, il est

difficile d’obtenir des échantillons de taille suffisante et assez représentative du matériau pour
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pouvoir réaliser des essais mécaniques. Toutefois, la norme EN 13055-1 définit une méthode
pour mesurer la résistance a 1’écrasement en vrac des granulats. Un échantillon de granulats est
compacté par vibration dans un cylindre de 100 mm de hauteur et 100 cm? de section. Un piston
est enfoncé dans le cylindre et comprime le matériau a une vitesse d’environ 0,2 mm / s.
Lorsque le piston est enfoncé de 2 mm dans le cylindre, 1’essai est arrété et la valeur de la force
est notée. La résistance des granulats est donnée par le ratio entre la force de compression du
piston et la section du cylindre [7]. Néanmoins, les résultats de cet essai sont a utiliser avec
précaution, car ils ne correspondent pas forcément a la résistance des granulats lorsque ceux-ci

sont dans la pate de ciment.

I1.3. Les bétons de granulats légers

11.3.1. Formulation des bétons légers

En principe, la formulation des bétons légers se fait de la méme maniere que celle des
bétons courants, exception faite de ’utilisation des granulats 1égers. Lorsque I’on fabrique un
béton a base de granulats 1égers, il faut tenir compte de leur faible densité et de leur grande
capacit¢ d’absorption d’eau [6]. Plusieurs auteurs [4,6,8,9] s’entendent sur le fait qu’en
humidifiant les granulats avant leur utilisation dans le béton, on pourrait limiter I’absorption de
I’eau de gachage du liant. Toutefois, la quantit¢é d’eau de prémouillage doit étre bien
déterminée, pour ne pas intervenir dans I’eau de gachage et augmenter le rapport Eau / Liant
(E/L). Un prémouillage trop important pourrait alors entrainer une baisse des performances

mécaniques du béton léger formulé.

II.3.2. Propriétés des bétons de granulats légers

Plusieurs facteurs peuvent influencer le comportement mécanique du béton, tels que le
rapport E/L, les conditions de cure, la nature du liant, les granulats [2]. La qualité des granulats
légers est ciblée comme premier facteur limitant dans la résistance a la compression des bétons
de granulats 1égers. La qualité d’un granulat est liée a sa densité et sa porosité donc a sa rigidité.
De ce fait des granulats 1égers dans le béton sont un point de faiblesse. Le comportement
mécanique et le mode de rupture des bétons 1égers different alors de ceux des bétons ordinaires.
Dans ses travaux, Shink [6] mentionne un plafond de résistance de 60 — 70 MPa difficile a
dépasser pour les bétons de granulats 1égers, méme si la teneur en ciment est augmentée ou que

le rapport E/L est réduit. De plus en plus, cette résistance peut étre augmentée, en utilisant des
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additions minérales (cendres volantes, fumées de silice...) ou des adjuvants (haut réducteur

d’eau, entraineur d’air...).

Cependant, pour un méme rapport E/L et des résistances mécaniques de gravier
identiques, des bétons faits a base de ces granulats légers n’auront pas automatiquement la
méme résistance a la compression. En effet, il est nécessaire de tenir compte de 1’adhérence
entre les granulats et la matrice cimentaire. Lorsque les granulats légers ont une bonne
adhérence avec le liant, la rupture du béton est gouvernée par la résistance des granulats. Les
fissures créées pendant I’essai de compression progressent dans la pate, et une fois que les
granulats sont écrasés, ils ne participent plus a la résistance du composite et le mortier finit par
céder [10]. Autrement, si la liaison granulats légers / liant est fragile, la fissuration initiée dans
le mortier se poursuit plutdt aux interfaces pates/granulats. Dans ce cas, ni la résistance des
granulats ni celle de la matrice cimentaire ne participent plus a la résistance du béton et la

rupture se produit par déchaussement des granulats.

Zhang et al. [11] définissent 3 mécanismes pour expliquer la liaison existante entre un

granulat et un liant (Figure I-1).

Pate de ciment

Pate de ciment

Y4

Granulat

/

Granulat

a) Interaction physique b) Interaction physico - chimique

Granulat

c) Interaction mécanique

Figure I-1. Mécanismes d’interaction entre granulat et matrice cimentaire [11]

Une premiere interaction physique qui est une liaison simple et fragile entre le granulat

et la pate liante. Le deuxiéme type est une interaction physicochimique entre des ¢léments
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chimiques du granulat et la matrice. C’est le cas par exemple des réactions pouzzolaniques si
le granulat a une réactivité élevée. Enfin, une interaction mécanique, ou il y a interpénétration
entre la matrice liante et les cavités des granulats [12—14]. La qualité des interfaces entre les
granulats légers minéraux et le ciment est généralement supérieure a celle dans les bétons de
granulats ordinaires [6]. En effet, cette zone entre les granulats et la pate de ciment appelée
zone de transition interfaciale (ZTI) a une microstructure plus poreuse que le reste de la pate
dans les bétons de granulats rigides. Dans le cas de supports poreux tels que les granulats légers,
la combinaison des interactions physicochimique et mécanique entre la pate de ciment et les

granulats, font que la ZTI est plus dense et plus homogene [11].

A la différence des granulats 1égers minéraux, les zones de transition autour des
granulats végétaux, sont des points de faiblesses dans une matrice cimentaire. En effet,
I’absence d’interactions chimiques de surface, les variations dimensionnelles des granulats ou
les échanges d’eau dans le milieu sont de problémes, qui limitent le phénomene d’adhésion
entre la matrice cimentaire et le granulat végétal. L observation de cette zone sur des fibres
lignocellulosiques dans une matrice cimentaire a montré une auréole de prés de 100 um

d’épaisseur, marquée par une grande porosité et ’apparition de fissures [15].

A rapport E/L égal, les bétons de granulats 1égers ont un module élastique de 15 —
25 GPa, qui est plus faible que les bétons de granulats conventionnels de 1’ordre de 20 - 35 GPa.
Cette faiblesse du module ¢€lastique du béton est due en partie au faible module d’¢élasticité des
granulats légers. De cette maniére, les granulats légers résistent faiblement aux déformations
de la pate de ciment contrairement aux granulats conventionnels. Ainsi, les bétons de granulats
1égers ont de plus grandes déformations instantanées et sous chargement par rapport aux bétons

ordinaires [6].

III. Généralités sur le palmier a huile

III.1. Origine

Le palmier a huile de son nom scientifique Elaeis guineensis est originaire de la forét
tropicale d’Afrique de 1’Ouest. Son aire naturelle de répartition traverse les latitudes
méridionales du Cameroun, de la Cote d’Ivoire, du Ghana, du Liberia, du Nigeria, de la Sierra
Leone, du Togo et la région équatoriale de I’Angola et du Congo [16]. Le palmier a huile est
utilisé depuis des siecles par les populations en Afrique. Ses cendres s’utilisent comme engrais

et ses racines comme médicament dans la pharmacopée traditionnelle. Son tronc sert a
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construire des maisons et ses feuilles a confectionner des toitures. Ses fruits servent a produire
de I’huile de palme comestible, qui est un ingrédient essentiel dans une grande partie de la
cuisine ouest-africaine traditionnelle. L huile de palme peut étre raffinée et entrer dans la
composition de produits aussi divers que des produits agroalimentaires, du savon, des

agrocarburants...

Toutefois, la plante semble avoir prospéré mieux dans I’Extréme-Orient, offrant ainsi la
plus grande production commerciale d’une culture économique loin de son centre d’origine. En
effet, la Malaisie et I’Indonésie se retrouvent étre les premiers producteurs mondiaux d’huile
de palme. Ils fournissent pres de 80 % de la production mondiale [17]. Depuis quelques années,
les grands investisseurs et producteurs d’huile de palme du monde entier redirigent leur
attention sur le continent africain, que certains experts ont appelé la « derniere frontiere » de
I’agriculture industrielle. Il y a donc une expansion de I’industrie de I’huile de palme en Afrique

centrale et occidentale, illustrée par une série de projets de grandes plantations [1].

ITI.2. Présentation du palmier a huile

Le rendement a I’hectare du palmier a huile est plus élevé que celui de tout autre
oléagineux. Entre 2001 et 2006, le rendement mondial moyen cumulé de I’huile de palme et de
palmiste était de 4,2 tonnes par hectare et par an, contre 0,4 tonne pour 1’huile de soja et 0,6

pour I’huile de colza [17].

Elaeis guineensis est un ¢légant palmier semblable au Cocos nucifera (cocotier). Son
flt est droit, fortement annelé mais privé d’épines, haut de 25-30 m dans la nature et de 10-
15 m en culture. Les feuilles sont pennées, longues de 4 a 5 m, avec 50 - 60 segments lancéolés
et pointus. Le pétiole est long (jusqu’a 1 m) et épineux-dentelé sur les bords. Les pieds,
monoiques portent des fleurs, monosexuées réunies en courtes inflorescences qui apparaissent

parmi les feuilles, en groupes denses et compacts [18].

Le palmier a huile porte ses fruits en grosses grappes appelées « régime », composées
de 500 a 3000 fruits, avec un poids variant entre 4 et 60 kg. Les fruits individuels sont charnus,
semblables a de petites prunes, pesant entre 5 et 30 g, longs de 2 a 5 cm, oblongs ovoides, de
couleur rougeatre. Ils sont constitués d’une peau extérieure (I’exocarpe), d’une pulpe
(mésocarpe) contenant 1I’huile de palme dans une matrice fibreuse, d’un écrou central constitué
d’une coque (endocarpe) et le noyau, qui lui-méme contient 1’huile de palmiste, tout a fait

différente de I’huile de palme (Figure 1-2) [19].
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Figure I-2. Structure du fruit du palmier a huile

Suivant les différentes caractéristiques du fruit, on distingue différentes variétés. La
variété « Dura » présente un endocarpe épais atteignant § mm a 1’équateur du fruit. La variété
« Pisifera » est dépourvue d’endocarpe (coques). Une troisieme variété hybride, née du
croisement des 2 précédentes et appelée « Tenera » a un endocarpe plus mince (0,5 — 4 mm)
[19,20]. Compte tenu de sa teneur en huile plus ¢levée, la variété « Tenera » est un bien meilleur
choix pour des activités industrielles et économiques. C’est cette variété qu’utilisent maintenant

la plupart des programmes de reproduction et de plantation [16].

I11.3. Du palmier a huile aux coques de noix de palme

Le processus d’extraction de I’huile de palme differe, qu’il soit fait industriellement,
artisanalement ou d’une région a une autre. La production industrielle a grande échelle d’huile
de palme est en général entierement mécanisée et utilise un schéma de production qui lui permet
d’extraire de chaque bouquet le rendement le plus ¢levé d’huile. Toutefois, quel que soit le
modele, industriel ou traditionnel, I’extraction de I’huile de palme suit 5 grandes étapes

[16,21] illustrées sur la Figure 1-3.
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Stérilisation / Cuisson des fruits
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Malaxage
\ 4
Pressage
Huile de palme brute Séparateur des noix et fibres
Clarification Noix de palme
Huile de palme raffinée Concassage/ Hydrocyclone
Huile de palmiste

Figure I-3. Etape de production de 1’huile de palme et de ses sous - produits

% L’égrappage : au cours de cette étape, les fruits sont séparés des rafles qui les
retiennent. Il est fait manuellement dans les petites unités de production.
Industriellement, cette phase est réalisée en méme temps que la stérilisation des

fruits ;

+¢ la stérilisation ou cuisson des fruits est I’étape la plus importante. Elle consiste
a stériliser les fruits a la vapeur sous pression (2,5-3 bars) ou a les faire cuire
dans une grande quantité d’eau chaude (méthode traditionnelle). Cette étape a

plusieurs objectifs :

» le traitement thermique permet de stériliser les fruits et de désactiver les

enzymes responsables de la dégradation de 1’huile en acides gras libres ;

» pour les industriels, c’est au cours de cette étape que les fruits sont

récupérés des rafles par battage ;
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» le traitement thermique permet aussi de ramollir la structure de la
pulpe qui se détache plus facilement de la coque pendant la phase de

macération ;

» la chaleur solidifie les protéines de la pulpe. Les cellules oléiféres
dispersées dans les protéines peuvent alors se regrouper, ce qui facilite

I’écoulement de I’huile lorsqu’une pression est appliquée ;

% le malaxage, le chauffage et la macération des fruits : au cours de cette étape, les
fruits sont malaxés, mélangés pour briser définitivement les cellules oléiféres
(étape commencée dans la phase de stérilisation). Les fruits peuvent étre
malaxés dans une cuve portée a 90-92 °C avec un axe rotatif, étre pétris par

foulage aux pieds ou encore étre pilés dans un mortier ;

¢ le pressage : les fruits malaxés et chauffés sont pressés pour extraire I’huile de
palme brute. La partie liquide est recueillie pour la phase de clarification. Les
résidus solides de pressage formés des fibres et des noix de palme suivent un

autre processus pour 1’extraction de I’huile de palmiste ;

X/

+ la clarification : les liquides provenant de I’étape de pressage sont un mélange
d’huile de palme, d’eau, de fibres et autres débris solides. Ils sont alors filtrés,
mis a décanter, et chauffés pour isoler et recueillir I’huile de palme. On obtient
apres cette étape de 1’huile de palme dite « brute » qui peut alors étre envoyée

pour étre raffinée.

Les résidus solides issus de 1’étape de pressage ne sont pas abandonnés. L.’ensemble
formé par les fibres, et les noix de palme suivent un autre processus qui aboutit a 1’extraction
de I’huile de palmiste. Le mélange est envoyé dans un séparateur ou il est décomposé et les
fibres aspirées par un fort courant d’air induit par un ventilateur d’aspiration. Les noix sont

envoyées vers un tambour rotatif ou la fibre restante est retirée avant le concassage.

Au cours de I’étape de stérilisation, 1’utilisation de la vapeur d’eau sous pression
entraine un gonflement du noyau de la noix de palme (palmiste). Lorsque cette pression baisse,
la contraction du noyau entraine un décollement de celui-ci qui se détache de la coque. Le
concassage de la coque et la récupération des palmistes sont ainsi facilités, avec une réduction
du risque que le palmiste reste collé¢ dans la coque. Les coques et les palmistes sont séparés a

I’aide d’un hydrocyclone, en se basant sur la différence de densit¢ humide des différents
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¢léments. Les palmistes sont recueillis et mis a sécher pour la future production d’huile de

palmiste.

En résumé, outre les huiles, la transformation des fruits du palmier a huile produit de
nombreux déchets solides. Les rafles du régime représentent 23 % en masse du régime. Elles
peuvent étre incinérées pour produire de la potasse, utilisées directement comme engrais ou
pour en fabriquer. Les fibres et les coques de noix de palme respectivement 14 - 15 % et 6 -
7 % de la masse du régime de fruits peuvent servir de combustible dans les chaudicres des

huileries [22].

IV. Les coques de noix de palme

Les coques de noix de palme sont un sous-produit de I’extraction de I’huile de palme et
de palmiste comme le montre le paragraphe II1.3. Elles sont obtenues par concassage des noix

du fruit du palmier pour en extraire le palmiste.

IV.1. Les propriétés des coques de noix de palme (CNP)

Les coques de noix de palme (CNP) sont de couleur brune a noir, dures, relativement
légeres de tailles et de formes variables. En fonction du mode de concassage du noyau
(mécanique ou manuel), on obtient de petites particules angulaires, circulaires ou polynomiales
qui varient entre 3 et 14 mm [23]. L épaisseur des CNP est fonction de la variété de palmier a
huile. Les CNP de la variété Dura sont plus épaisses atteignant 8 mm d’épaisseur, contre

seulement 0,5 — 4 mm pour celles de la variété Tenera.

Les CNP ont en général une densité spécifique inférieure a 2. Plusieurs auteurs trouvent
une densité des CNP comprise entre 1,17 et 1,62 [23,24]. La plus grande valeur obtenue est de
2,29 mentionnée par Prusty et al. [25]. Des études ont montré que la densité des CNP varie
proportionnellement a la taille des particules. Par conséquent, plus la taille des granulats

diminue, moins ils sont poreux et plus leur densité apparente augmente [12].

La faible densité des CNP est due en partie a leur porosité €élevée qui se traduit par un
fort taux d’absorption d’eau. Les données de la littérature montrent que 1’absorption d’eau des
CNP initialement séches varie entre 14 et 33 % en 24 heures, avec plus de 50 % de ’absorption
durant les premiéres minutes. Alengaram et al. [23] trouvaient pour les coques de noix de palme,

des taux d’absorption compris entre 14 et 33 % au bout de 24 heures. Shafigh et al. [26]
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trouvaient également, et pour la méme durée entre 21 et 33 % d’absorption. Contrairement a

eux, Olanipekun et al. [27] obtenaient pour les coques un coefficient 8,15 %.

Les CNP ont une structure microscopique hétérogene et poreuse comme le montrent les
images MEB de la Figure [-4. Ce réseau poreux permet les échanges de fluides entre le palmiste

et la plante [19].

50/um

Figure I-4. Images MEB montrant la structure poreuse des CNP [28]

Les coques de noix de palme sont des composés essentiellement organiques. Elles sont
composées de lignine, d’hémicellulose et de cellulose. Plusieurs auteurs [29,30] ont trouvé que
les CNP contiennent 44 - 54 % de lignine, 21,6 — 22,3 % d’hémicellulose et 20,8 — 27,7 % de
cellulose. Cette teneur en lignine est supérieure a celle d’autres noix telles que le coco [31] et
autres produits lignocellulosiques (chanvre, paille de blé...) [30]. Les CNP ont une teneur en

cendre de seulement 2 % avec pour principaux ¢léments métalliques Ca et K.

Une analyse DRX (Figure I-5) menée sur les CNP montre 3 pics de diffraction
correspondants a d-4,34, d-4,19 et d-3,39. Le pic a 26 = 20,6 (d-4,34) correspondrait a de la
silice. Les CNP sont en grande partie amorphes avec une cristallinité de seulement 14,38 %

[28]. C’est la présence de la silice qui donne la propriété cristalline aux CNP.
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Figure I-5. Diffractogramme des CNP [28]

IV.2. Les différentes utilisations des CNP

Les coques de noix de palme peuvent étre utilisées pour diverses applications. Elles

peuvent donc étre considérées comme sous-produits plutot que comme déchets agro-industriels.

Dans les exploitations d’huile de palme a grande échelle, les CNP et les fibres sont
utilisées comme source de combustible dans les chaudiéres a vapeur. La vapeur en surchauffe
est utilisée ensuite pour la phase de stérilisation des fruits. Elle peut tre aussi utilisée pour
produire de I’¢lectricité pour ’usine. Plus traditionnellement, les CNP sont utilisées par les
ménageres comme combustibles pour la cuisson ou par les forgerons pour leur coulée et le
forgeage. L’excés de CNP inutilisées est mis en tas ou utilisé pour le dallage dans les
concessions [16]. L’utilisation des CNP comme combustible conduit trés souvent a une
combustion incomplete, qui se traduit par la production de fumée noire et d’autres composés
volatils. De ce fait, les CNP ne sont pas treés appréciées comme combustibles [32]. Elles sont
alors trés souvent associées a d’autres biomasses telles que les rafles ou des résidus de bois, de
scieries... [33]. Les CNP, comme beaucoup d’autres biomasses peuvent €tre utilisées pour
fabriquer du biogaz. Cependant, leur forte teneur en lignine et en hémicellulose réduit de 50 %
I’efficacité des processus [34]. Ainsi, ce type de valorisation est un apport énergétique

intéressant, mais il peut provoquer d’autres nuisances, notamment environnementales.

Grace aux efforts en matiere de recherche et développement, 1’éventail des solutions en
termes de valorisation s’est agrandi. Les rejets solides de combustion tels que les cendres
peuvent étre utilisés comme pouzzolanes dans les produits cimentaires [24,35-38]. Les cendres

sont des particules tres fines et contiennent 35-60 % de silice [39]. Ajoutée dans un mortier, la
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silice amorphe présente dans les cendres peut réagir avec la portlandite (Ca(OH)2) générée
pendant le processus d’hydratation et créer un gel tres résistant entre les grains de ciment et les

granulats, ce qui peut améliorer la résistance a la compression du mortier dans le temps [40—

42].

L’utilisation des CNP sans transformation préalable dans les matériaux de construction
est une autre solution particulierement intéressante. En effet, dans le contexte actuel, le secteur
de la construction se trouve face a la nécessité¢ de rénover ses pratiques et méthodes afin de
prendre en compte les facteurs environnementaux. Ainsi, des études sont menées pour utiliser
les CNP comme matériau dans la construction des routes [43]. Ndoke et al. ont développé leurs
recherches sur I’utilisation des CNP en remplacement des granulats dans le béton bitumineux
[44]. Ils indiquent que les CNP peuvent substituer a 100 % les granulats ordinaires dans le béton
bitumineux pour les routes en milieu rural qui comptent un trafic faible. Pour les routes a trafic
plus important, ils suggerent une substitution des granulats par les CNP a seulement 10 %. Plus

récemment, les CNP ont été étudiées comme renforts dans les sols latéritiques pauvres [23].

Depuis 1988, plusieurs auteurs [45-49] étudient I’intérét d’utiliser les CNP comme
granulats légers dans une matrice cimentaire. Ils étudient les propriétés physicomécaniques des
composites a base de CNP ainsi que la possibilité de I’utiliser en béton de structure [50-52], ou

pour la formulation de béton a hautes performances [53,54].

IV.3. Les CNP utilisées comme granulats dans le béton

Utiliser les bétons légers dans la construction a montré de nombreux avantages. Les
bétons 1égers ont une résistance comparable aux bétons de granulats rigides tout en étant de 25
a 35 % plus légers (1500 a 1900 kg/m?). Ils permettent d’avoir une plus grande souplesse en ce
qui concerne la conception des éléments de structures. En effet, I'utilisation du béton léger
entraine une réduction des charges mortes des structures. Il permet alors d’utiliser des portées
plus longues ou de diminuer les sections des €léments porteurs, de réduire la quantité d’acier
d’armature et méme les dimensions des fondations [6]. En conséquence, I’utilisation des bétons
légers induit plusieurs économies, sur le colit global d’une construction. Les bétons 1égers sont
généralement fabriqués a partir de granulats légers. Plusieurs auteurs ont indiqué qu’en
employant des méthodes appropriées, il était possible de produire du béton Iéger a partir de
différents granulats légers, avec une large gamme de densité [55]. Tous ces avantages ont

conduit a chercher différents matériaux utilisables comme granulats 1égers dans le béton.
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C’est pourquoi une des voies de valorisation des CNP concerne 'utilisation des CNP
comme granulats dans le béton. Nous nous intéresserons donc dans les paragraphes qui suivent
aux différentes études menées sur le béton utilisant les CNP comme granulats et a leurs

résultats.

Comme le matériau bois, les CNP sont un matériau hydrophile, poreux, anisotrope et
hétérogeéne. Cette complexité de la structure des CNP entraine une multiplicité des phénomenes

a prendre en compte pour comprendre leur interaction avec un liant.

1IV.3.1. Méthodes de formulation

L’exigence dans la conception d’un béton est de le produire aux propriétés requises et
attendues, a partir de matériaux appropriés, tout en optimisant sur un plan économique les
proportions de ciment, de granulats et d’eau. Pour formuler un béton, il faut aussi tenir compte
des propriétés des granulats utilisés. Par exemple pour les bétons légers, une attention

particuliére doit étre portée a la densité et a la capacité d’absorption des granulats [6].

Par ailleurs, il convient de noter que pour avoir une résistance a la compression similaire
a un béton de granulat ordinaire, il est souvent nécessaire d’augmenter jusqu’a 70 % la quantité

de ciment [2].

Les méthodes de formulations des bétons de CNP sont fortement discutées dans la
littérature. Différentes formulations de bétons ont été testées par les auteurs. Le Tableau I-1
récapitule différentes méthodes de formulations utilisées, et les résultats obtenus. Les mélanges
sont définis par leurs proportions massiques : ratio S/C (masse de sable/ masse de ciment), ratio

G/C (masse de CNP/ masse de ciment), ratio E/C (masse d’eau/ masse de ciment).

I1 ressort de ces études que les méthodes de formulation habituelles utilisées pour les
bétons de granulats normaux et légers en particulier ne sont pas applicables dans le cas des
bétons de CNP. En effet, ils ont constaté a 28 jours de maturité que les résistances a la
compression obtenues étaient beaucoup plus faibles que celles prédites par les formules.
Certains auteurs expliquent ce phénomene par la nature des CNP [56]. Ils pensent que les CNP
en tant que matériau organique ont une texture plus lisse et des propriétés différentes des autres
granulats minéraux tels que les granites ou les granulats 1égers artificiels (argile expansée,
scories, cendres volantes). Elles ne sauraient donc étre assimilées a ces derniers dans les

méthodes de formulations du béton.
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Tableau I-1. Différentes méthodes de formulation et résistance a la compression obtenues
dans la littérature [56]

Méthode | Proportions | Teneur | Rapport | Résistance a Résistance Condition
utilisée du mélange en E/C la prévue (MPa) d’utilisation des
(C:S:G) | ciment compression
(kg/m?) obtenue a CNP
28 jours**
(MPa)

ACl 1:2,73:0,85 | 370 0,53 13,65 28 SSS*
[Short et 1:1,28:0,55 555 0,60 11,80 25 SSS
al.]

1:0,85:0,56 630 0,60 14,35 25 SSS
[Shetty et 1:1,13:0,92 | 480 0,5 14,40 25 SSS
al] 1:141:1,15 | 400 0,6 9,65 2 SSS
[Olanipekun | 1.1 600 0,5 17 nd* SSS
et al] 1:2:4 600 0,75 14,5 nd SSS

1:1,70:1,70 | 325 0,65 7,30 nd SSS
Mélange | | 154079 | 500 | 0,55 10,40 nd Séche
aléatoire

1:1,24:0,5 585 0,5 18,80 nd Séche
[Mannan et
Ganapathy| | 1:0,82:0,73 600 0,41 20,25 nd SSS

1:1,71:0,77 | 480 0,41 24,20 nd SSS

a* : résistance sur éprouvette cubique ; *SSS : Saturée a surface séche ; *nd : non défini.

Teo et al. [57] ont réalis¢ une étude pour déterminer la méthode de formulation la plus
adaptée au béton de CNP, en se basant sur I'une des formules de Mannan et al. [56]
(1:1,77 :0,7). Apres plusieurs mélanges aléatoires ou ils ont fait varier la quantité de ciment,
de sable, de CNP ou d’eau, ils retiennent une formule qui permet d’atteindre une résistance a la
compression sur éprouvettes cubiques de 28 MPa. Ils utilisent pour cela 510 kg/m? de ciment

pour un ratio S/C, CNP/C et E/C de respectivement 1,66, 0,6 et 0,38.

Olanipekun et al. [27] ont utilisé les ratios 1:1:2 et 1:2:4 qui correspondent aux ratios
C/C (Masse de ciment/ masse de ciment), S/C (Masse de sable/ masse de ciment), CNP/C

(Masse de CNP/ masse de ciment) avec un rapport E/C de 0,5. Ils ont substitué dans leur béton
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les granulats ordinaires par 0 %, 25 %, 50 % et 75 % de CNP. Ils concluent que pour obtenir
un béton de résistance a la compression de 20 MPa, les CNP ne devraient pas étre substituées

a plus de 25 % de la masse des granulats conventionnels.

1V.3.2. Propriétés physiques du béton

Quelle est I’influence des CNP sur le béton ? Plusieurs auteurs ont étudié certaines

propriétés physicomécaniques du béton contenant des CNP.

1v.3.2.1. Propriétés du béton frais

Utiliser les CNP comme granulats dans le béton entraine une réduction de son
ouvrabilité. Différents auteurs [45—47] obtiennent un affaissement trés faible du béton frais (0
— 4 mm), ce qui range le béton de CNP dans la classe des bétons fermes. Comme le béton
ordinaire, I’ouvrabilité du béton de CNP est aussi fonction du rapport E/C utilisé. Ali et al. [58],
ont trouvé un affaissement du béton de CNP de 200 mm, en utilisant un rapport E/C de 0,6.
Pour des rapports E/C plus faibles (< 0,4), la forte capacité d’absorption des coques de noix de
palme se traduit par une perte d’ouvrabilité du béton. Cette ouvrabilité peut toutefois étre
améliorée en ajoutant au mélange un fluidifiant. Jumaat et al. [52] ont obtenu un béton

d’ouvrabilité¢ 105 mm en utilisant 1,3 % de superplastifiant.

Comparée a celle des granulats conventionnels, 1’ utilisation des CNP augmente la teneur
en air occlus du béton [23]. Les CNP sont des particules de taille et de forme variables, ce qui
ne favorise pas un bon empilement granulaire. Il en résulte un emprisonnement d’air pendant
le mélange. En outre, la porosité¢ des CNP peut elle aussi, piéger des bulles d’air dans le béton

pendant le malaxage.

La densité du béton frais dépend en général des proportions utilisées pour le mélange,

et du ratio E/C [45].

1V.3.2.2. Densité du béton durci

La masse volumique des bétons de granulats légers varie en général de 1200 a
2000 kg/m? [23]. Les études réalisées sur le béton de CNP montrent qu’il entre bien dans cette
catégorie. En effet, Mannan et Ganapathy [48] ont trouvé des masses volumiques apparentes
d’environ 1850 kg/m? soit plus de 20 % moins denses que les bétons ordinaires. Alengaram et

al. [59] a observé presque le méme résultat avec des densités de 22 a 24 % de moins que le
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béton ordinaire. Ils ont trouvé par ailleurs que la densité des bétons est dépendante de la
méthode de formulation utilisée, et en particulier du rapport Granulat fin / granulat grossier du

mélange.

IV.3.2.3. Propriétés thermiques du béton durci

Les études de propriétés thermiques du béton de CNP ont été trés peu abordées. Les
résultats disponibles concernent seulement la conductivité thermique du composite. Okpala et
al. [46] ont obtenu une conductivité thermique de 0,45 W.m"'C™! pour le béton de CNP. Cette
valeur de conductivité thermique est semblable a celle obtenue avec d’autres granulats légers
tels que la pierre ponce ou les cendres industrielles [23]. De leurs études, Fahrizal et al. [60],
concluent que le béton de CNP contenant jusqu’a 400 kg /m*> de ciment peut étre considéré

comme matériau isolant (diffusivité thermique entre 0,5 et 0,8 mm?/s).

1V.3.2.4. Retrait du béton

Tout comme le béton de granulat conventionnel, le retrait de dessiccation du béton de
CNP ¢évolue dans le temps, puis se stabilise et devient constant. Selon Abdullah dans [61], le
béton de CNP a toutefois un retrait plus élevé que celui du béton conventionnel. Mannan et al.
[47] obtiennent des résultats similaires. Ils notent aprés 90 jours, une augmentation de 14 % du
retrait de séchage du béton de CNP comparé au béton de granulat conventionnel. IIs attribuent

cette augmentation du retrait a une grande perte d’eau au cours du séchage du béton.

1V.3.3. Propriétés mécaniques du béton

1V.3.3.1. Résistance a la compression

La résistance a la compression joue un rdole fondamental dans la conception et la
construction des structures en béton. La norme ASTM C 330 — 89, recommande une résistance
a la compression (sur des éprouvettes cylindriques) a 28 jours de 17 MPa au moins pour les
structures en béton. Ayant obtenu ce niveau de résistance, plusieurs auteurs suggérent donc
I’utilisation des CNP pour la fabrication de béton de structure [48,51,57,62,63]. Toutefois, la
résistance a la compression du béton de CNP est fortement dépendante de sa masse volumique,

donc de la méthode de formulation utilisée et des conditions de cure.

La substitution des granulats conventionnels par les CNP allége le béton. Il s’en suit une
réduction de la résistance a la compression. On pourrait déduire des travaux de Olanipekun et

al. [27] une réduction de la résistance a la compression de 45 & 57 % du béton de CNP par
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rapport au béton conventionnel. Mannan et Ganapathy [56] ont observé qu’en utilisant 480 kg
de ciment pour 1 m* de béton contenant 821 kg de sable fin, 370 kg de coques de noix de palme
avec un ratio E/C de 0,41, il était possible d’avoir une résistance a la compression a 28 jours

entre 20 et 24 MPa (résistance sur éprouvettes cubiques).

Par ailleurs, comme pour le béton conventionnel, les conditions de cure ont une
influence sur la résistance du béton. Certains auteurs ont trouvé que les bétons de CNP placés
dans un environnement humide pendant plusieurs jours apres leur confection avaient de

meilleures résistances a la compression que les bétons conservés dans un environnement sec

[64].

D’autres parameétres tels que le rapport E/C ou la qualité des coques de noix de palme,
c’est-a-dire leur légereté, leur résistance mécanique ou encore leur capacité d’absorption
influencent aussi la résistance mécanique du béton. Okafor et al. [65] ont montré qu’ajouter
2 % de superplastifiant en masse de ciment tout en jouant sur le ratio E/C (eau /ciment) pourrait
améliorer la résistance a la compression du béton de 2,5 %. D’autres auteurs ont trouvé qu’en
traitant les CNP avec du PVA ou par des procédés thermiques, il était possible d’améliorer la

résistance mécanique du béton [66,67].

Certains auteurs [47,51] s’accordent a dire que la résistance du béton de CNP est
influencée par 1’adhérence entre les CNP et la pate de ciment. Pour Teo et al. [51] par exemple,
la rupture du béton de CNP se produit dans un premier temps, du fait de la faiblesse de
I’adhérence CNP / pate de ciment. Mais dans un état de maturité plus avancée (56 -180 jours),
I’adhérence CNP / pate de ciment est améliorée. La rupture est alors due a la faible résistance

mécanique des CNP. Leur hypotheése est illustrée par la Figure 1-6.
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Figure I-6. Schéma montrant les modes de ruptures du béton au jeune age (gauche) et dans
le temps (droite) [51]

Par ailleurs, d’autres auteurs ont observé que les bétons de CNP atteignent trés
rapidement leur résistance maximale. Shafigh et al. [68], ont trouvé qu’a 7 jours de maturité le

béton de CNP avait déja atteint 95 % de sa résistance a la compression a 28 jours.

En outre, des auteurs ont révélé la possibilité de fabriquer un béton a haute performance,
en utilisant les CNP comme granulats [53,54]. Shafigh et al. [54] sont arrivés a ce résultat en
utilisant des CNP vieillies dépourvues de leurs fibres (Figure I-7). Des valeurs de résistance a
la compression plus ¢levées ont pu étre obtenues en ajoutant au mélange de la fumée de silice

[42] ou des fibres d’acier [69,70].

Figure I-7. Différence entre CNP d’un age avancé (sans fibres) et au jeune age (avec fibres)

Ils ont émis I"’hypothese que la présence de fibres sur la surface des CNP augmentait
leur capacité d’absorption d’eau et réduisait la surface de contact disponible entre les CNP et la
matrice cimentaire. D¢&s lors, ils ont utilis¢ des CNP qui avaient été produites depuis au moins
6 mois. A cet age, les CNP sont recouvertes de moins de 5 % de fibres contre plus de 50 % pour

des coques fraichement produites.

Les ¢études de Mannan et Ganapathy [71] montrent qu’il n’y a pas de régression de
I’évolution de la résistance a la compression du béton de coques de noix de palme au bout de
365 jours. Le comportement de ce type de béton sur le long terme est similaire a celui du béton

ordinaire [71].

1V.3.3.2. Résistance a la flexion
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En général, le rapport entre la résistance a la flexion et la résistance a la compression
d’un béton est d’environ 15 % [72]. Ce ratio est toutefois plus faible chez les bétons légers que
chez les bétons ordinaires. Alengaram et al. [50] obtiennent une résistance a la flexion de
3,50 MPa pour une résistance a la compression de 36,7 MPa, ce qui correspond a un ratio de
10 %. Plusieurs équations ont été établies pour prédire la résistance a la flexion du béton.
Shafigh et al. [68] ont abouti a la conclusion que les équations telles que 1’Equation I-1
prédisaient au mieux la résistance a la flexion du béton de CNP avec une erreur maximale de

10 %.
F =k x\/F, Equation I-1

Ou F: est la résistance a la flexion en MPa, Feu la résistance a la compression sur

éprouvettes cubiques en MPa et k une constante qui varierait entre 0,69 et 0,73.

1vV.3.3.3. Module d’élasticité

Un autre des défauts du béton de CNP est la faiblesse de son module d’¢lasticité. Tout
comme la résistance a la compression, le module élastique du béton de CNP diminue avec
I’augmentation du taux de substitution des granulats par les CNP. Selon Mannan et Ganapathy
[47], le module d’¢lasticité du béton de CNP dépend de la teneur en CNP du mélange, de leur
rigidité, du rapport E/C et de la qualité de la ZTI. Teo et al. [51] obtiennent un module
d’¢lasticité¢ de 5,31 GPa pour une résistance a la compression de 28 MPa. Ahmad et al. [73]
obtiennent un module d’¢élasticité du béton de CNP de 13,79 GPa pour une résistance a la
compression voisine de 38 MPa. Cette valeur du module d’¢élasticité correspond a 49 - 50 % de
celle du béton de référence considéré qui a une résistance de plus de 48 MPa. Le module
d’¢élasticité serait aussi influencé par la teneur en granulats fins du béton. Plus le rapport

granulats fins / granulats grossiers est élevé, plus le module d’élasticité est grand [74].

1vV.3.3.4. Ductilité

Les bétons de CNP sont plus ductiles que le béton ordinaire ou d’autres bétons de
granulats 1égers. Un tel résultat est illustré sur la Figure I-8. Les déformations correspondant a
la contrainte maximale appliquée sur les bétons de CNP varient entre 3,5 et 4,5 mm/m. Ces
valeurs sont supérieures de 40 % et de 187 % a un béton ordinaire et un béton de granulat en
argile expansée respectivement [75]. Par ailleurs, les déformations du béton en compression
augmentent avec le taux d’incorporation de CNP. Un avantage de cette meilleure ductilité du

béton est que sa résistance aux fissurations de retrait empéché peut étre améliorée.
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Figure I-8. Courbes contrainte - déformation en compression d’un béton ordinaire (NC) un

béton de CNP (C2) et d’un béton de granulats en argile expansée (LC)

Des résultats similaires ont été obtenus par Ho [76] et Turatsinze et Garros [77] dans
leurs études sur le béton de granulats caoutchouteux (GC). Ces auteurs font I’hypothése que les
granulats en caoutchouc se comportent comme des trous lorsqu’une fissure débouche a leur
interface avec la pate de ciment. La propagation de la fissure est stoppée par 1’assouplissement

de I’acuité du fond de fissure. La localisation de la macrofissuration est alors retardée [76].

Les études menées sur le béton a base de CNP rapportent donc des baisses de
performances sur les propriétés du béton de CNP comparativement aux bétons de granulats
ordinaires. Au vu de ces problémes, des études ont ét¢ menées pour modifier les CNP dans le

but d’améliorer les propriétés des bétons.

1V.3.4. Amélioration des propriétés des bétons de CNP

L’utilisation d’une grande quantité de granulats végétaux dans les bétons entraine
plusieurs problémes. L’analyse des études menées sur le sujet permet de désigner en particulier
la réduction de la quantité d’eau pour I’hydratation du ciment due a 1’absorption des CNP et la

mauvaise qualité de I’adhérence CNP/ matrice cimentaire.

Pour améliorer les propriétés physicomécaniques des bétons de CNP, quelques études

sont menées sur le traitement des CNP [66,67]. Ces améliorations passent aussi par 1’utilisation
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de produits connexes, tels que 1’ajout de fibres d’acier [69], de laitier de haut fourneau [78,79],

de cendres volantes ou de fumées de silice [42,56].

Une partie des études réalisées sur les bétons de CNP conseillent un prémouillage des
CNP avant leur utilisation dans le béton [23,43,60,80,81]. Cette action a pour but de limiter
I’absorption de I’eau de gachage prévue pour le liant. Les auteurs utilisent alors les CNP dans
un ¢tat dit « surface saturée seche ». Les CNP sont saturées puis aérées ou passées sous un flux

de chaleur afin que la surface externe des grains seche.

Yew et al. [67] ont montré que chauffer les CNP a 60 °C pendant 30 min améliorait les
propriétés mécaniques du béton de CNP. Dans le traitement des particules de bois pour
améliorer les composites en mortier de bois, Tamba et al. [82] ont étudié 1’influence d’un
traitement au silicate de sodium. Ils posent I’hypothése que la présence de silice amorphe sur

les granulats pourrait avoir un effet bénéfique sur la liaison pate de ciment / granulat.

Mannan et al. [66] ont analysé I’influence de différents traitements sur les CNP et le
béton de CNP. Ils arrivent a la conclusion que le traitement a 1’alcool polyvinylique (PVA)
diminue d’une part I’absorption d’eau par les CNP en raison de la fine couche de PVA
recouvrant les granulats. D’autre part, ils notent une augmentation des valeurs de résistance a
la compression du béton de CNP traitées au PVA. Cette amélioration est due selon eux, a une

meilleure adhérence entre les CNP et la matrice cimentaire.

1V.3.5. Durabilité

La durabilité d’un béton est fonction de la qualité de sa microstructure, mais aussi de
I’environnement dans lequel il est utilisé. Trés peu d’études se sont intéressées au
comportement a long terme du béton de CNP. La majorité des études réalisées se sont

concentrées sur la durabilité du béton dans un environnement humide et/ou marin.

Plusieurs essais ont ét¢ menés afin d’évaluer la sensibilité a I’eau du béton de CNP. Les
résultats indiquent que la capacité d’absorption d’eau du béton de CNP est de I’ordre de 11 %,
avec une perméabilité a I’eau variant entre 6,4 x 10712 et 57,5 x 10712 m/s [83]. Ce coefficient de
perméabilité est du méme ordre de grandeur que d’autres bétons 1égers a base de pierre ponce,

mais 3,5 fois plus élevé que celui d’un béton de bonne qualité [84].

En ce qui concerne la résistance a la pénétration des ions chlorures, Teo et al. [83]
obtiennent des valeurs entre 5,86 x 10 a 12,02 x 10® cm?/s. Ces résultats sont fonction des

conditions de cure du béton. Les bétons conservés dans un environnement humide avant la
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réalisation de I’essai sont moins susceptibles de diffuser les ions chlorures. Leurs résultats sont

comparables a ceux d’un béton conventionnel situ¢ dans un environnement marin.

V. Conclusions

L’utilisation des coques de noix de palme (CNP) comme matériau dans les applications
du génie civil est une alternative intéressante pour lutter contre les effets indésirables de
I’industrie de la construction. Ce premier chapitre a permis de faire un bilan des résultats
obtenus sur certaines propriétés physicomécaniques et la durabilité que pourraient avoir les
CNP lorsqu’elles sont utilisées comme granulats dans le béton. Les CNP sont de petites
particules rigides mais poreuses, avec une relativement grande capacité d’absorption. Leur
incorporation dans le béton ne suit pas les régles habituelles de formulation. La formulation est
conditionnée par I’emploi d’une plus grande quantité¢ de ciment, un rapport granulat / ciment
plus faible pour tenir compte de la légereté des CNP, 1’emploi de superplastifiant pour
augmenter I’ouvrabilité du béton... Le béton résultant est un béton léger, avec des conductivités
thermiques plus faibles que le béton de granulats conventionnels. L utilisation du béton de CNP
permettrait de réduire les charges mortes des structures en béton armé. Ce qui se traduirait par
une diminution des sections des ouvrages ou une augmentation de leur élancement, et par suite
une économie sur le colt de revient de la structure. Toutefois, les propriétés mécaniques sont
fortement réduites par rapport a un béton conventionnel. Dans ce cas, certaines mesures ont ¢té
entreprises pour améliorer le comportement du béton. Des traitements ont été appliqués sur les
CNP pour améliorer leurs propriétés ou d’autres additions (cendres volantes, fumée de silice,

fibre d’acier...) ont été incorporées dans le mélange.

Il ressort de 1’étude bibliographique sur le béton de CNP que les auteurs utilisent
différentes variables. Il est donc quelquefois difficile de comparer les résultats des travaux
publiés tant le nombre de variables entre les différents auteurs est important. Par ailleurs, nous
avons découvert que trés peu d’études concernent la durabilité du béton de CNP, et celles sur

certaines propriétés telles que le retrait ou le fluage sont trés peu approfondies.

L’objectif de notre travail est de contribuer a la valorisation dans le contexte africain de
sous-produits agricoles tels que les CNP comme granulats dans le béton. Pour cela, nous avons
choisi d’approfondir les connaissances des bétons de CNP, depuis les propriétés physiques et

mécaniques, jusqu’a la durabilité du béton. Dans le but d’améliorer les propriétés du béton de
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CNP, nous nous sommes aussi intéressés a 1’influence que pourraient avoir différents

traitements des CNP sur les propriétés du béton.
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CHAPITRE II. MATERIAUX ET
PROCEDURES
EXPERIMENTALES
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1. Introduction

Avant de valoriser un matériau, il est important de bien le connaitre. Ce chapitre présente
les caractéristiques des différents matériaux utilisés dans le cadre de notre travail. Il présente
aussi un descriptif du procédé de fabrication, des séquences de malaxage et de la mise en place

du béton.

Par la suite, le programme expérimental mené sur les différentes formulations est décrit.
I1 présente les méthodes et essais utilisés pour déterminer les propriétés physiques, mécaniques

ou traduisant la durabilité des différents bétons élaborés.

II. Méthodes de caractérisation des matériaux

Plusieurs essais de caractérisation physique et mécanique ont été réalisés sur les
matériaux utilisés. Le Tableau II-1 donne un récapitulatif des essais de caractérisation effectués,

des objectifs visés et de la norme suivant laquelle I’essai a été conduit.

Tableau II-1. Caractérisation des matériaux et normes.

Caractéristique Produit(s) Objectifs visés Norme utilisée
mesurée controlé(s)
Granularité Sable, gravier, CNP Déterminer la distribution  NF EN 933 - 1
dimensionnelle des grains
Module de finesse Sable Exprimer sous forme NF P 18 - 545
d’indice la finesse du
produit étudié
Equivalent de sable sable Evaluer la quantité de NF EN 933 - 8
fines argileuse par
floculation des fines dans
une solution lavante
Masse volumique Ciment, Sable, Déterminer la masse NF EN 1097 - 6
gravier, CNP volumique apparente et
spécifique des produits
Teneur en eau Sable, gravier, CNP  Déterminer par séchage le  NF EN 1097 - 5

pourcentage d’eau contenu

dans le granulat
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Los Angeles Gravier, CNP Evaluer la résistance aux ~ NF EN 1097 - 2
chocs (essai d’usure par
fragmentation)

Absorption d’eau CNP Mesurer la capacit¢ oula ~ NF P 18 - 555
rapidité du produit a

absorber de I’eau

Composition CNP Mesurer la teneur en -
chimique lignine, cellulose et
hémicellulose

II.1. Analyse granulométrique

L’analyse granulométrique est réalisée par tamisage mécanique a sec. Les masses des
différents refus et tamisats sont rapportées a la masse initiale du matériau. Les pourcentages

obtenus sont exploités sous forme graphique (courbe granulométrique).

I1.2. Mesure des densités

Les mesures de densités sont effectuées apres un passage a 1’étuve pendant 24 heures a
105 °C. La densité apparente est mesurée a 1’aide d’un récipient de 1 litre dans lequel est
déversé, sans €tre tassé, le matériau a analyser. La densité spécifique a été évaluée grace a la

méthode du pycnomeétre a air, et vérifiée par celle du pycnometre a eau.

I1.3. Equivalent de sable

Cet essai permet d’évaluer la propreté du sable. Pour ce faire, une solution lavante et
floculante est mélangée a un échantillon de sable. Le mélange est agité pour détacher les
particules fines et les mettre en suspension. A I’issue d’un laps de temps déterminé (10 min au
repos et 0,5 min x 90 cycles d’agitation), la hauteur de sédiment est mesurée. L’équivalent de
sable correspond alors a la hauteur de sédiment exprimée en pourcentage de la hauteur totale

de sédiment et de floculat dans le cylindre.

I1.4. Essai Los Angeles

L’essai consiste a faire rouler dans un tambour rotatif un échantillon de granulats,

mélangé a des boulets d’acier. Au bout de 500 tours a une vitesse de 33 tours/min, 1’échantillon
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est lavé au tamis 1,6 mm et séché. La quantité des granulats de diamétre inférieur a 1,6 mm est

calculée et rapportée a la quantité initiale de granulats utilisée.

I1.5. Mesure de la capacité d’absorption d’eau

L’essai consiste a mesurer la quantité d’eau que peut absorber le matériau testé au bout
de 24 heures. Un échantillon de 150 g est trempé dans de 1’eau pendant 24 heures a température
ambiante. L’échantillon est ensuite sorti de I’eau et soumis a un flux d’air chaud afin que la
surface externe des grains séche. Pour s’assurer que le séchage de surface est atteint, un moule
tronconique normalis€ est posé sur un plateau (le plus grand diamétre dirigé vers le bas). Il est
rempli avec une partie de la prise de I’échantillon en cours de séchage qui est tassée légerement
a I’aide d’un pilon. Le moule est ensuite soulevé, et I’on arréte le séchage lorsque le cone de
granulats s’effondre. L’échantillon de granulat superficiellement sec est alors pesé. Apres
séchage complet a I’étuve, la teneur en eau (Hp) des CNP est calculée en utilisant

I’Equation II-1:

(M; — My) .
H, =——— Equation II-1.
14 Md q
Avec :
Mi : masse de I’échantillon saturé a surface séche en g
Md masse seche de I’échantillon en g

Pour évaluer la cinétique d’absorption d’eau, le méme procédé est appliqué mais cette
fois en considérant plusieurs échéances de temps : 10, 15, 30, 60, 120, 240, 480, 1440, et 2880

minutes.

I1.6. Composition chimique des CNP

Les méthodes d’analyses permettent de déterminer les différents constituants des CNP
selon les procédures décrites par Candelier et al [85]. Elles ont permis d’obtenir la teneur en

cendre, en extractibles, en lignine de Klason et en holocellulose.
a. Teneur en cendre :

Les CNP ont été broyées puis séchées. Une prise de 2 g de 1’échantillon est incinérée dans un

four a 600 °C pendant 4 heures. Les cendres obtenues sont refroidies dans un dessiccateur et
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pesées. La masse des cendres est alors rapportée a la masse initiale de 1’échantillon. Elle est

indicatrice de la teneur en matériau organique des CNP.
b. Taux d’extractibles :

Les CNP ont été broyées pour obtenir une poudre de granulométrie inférieure a 500 um, puis
ont subi plusieurs extractions au soxhlet: une premiére extraction avec une solution
toluéne/éthanol (2 volumes / 1 volume) pendant 6 heures, puis une autre avec une solution
d’¢éthanol pendant 6 heures également. Le contact de la matiére végétale avec le solvant permet
d’extraire toutes les substances extractibles par osmose. Les poudres extraites sont séchées (105 °C

pendant 48h) et les taux d’extractibles (E) sont calculés comme suit (Equation II-2) :

my—m ,
g = Mo—m) Equation II-2.
my

Avec mo la masse de poudre avant extraction et mi la masse apres extraction
La teneur en cellulose, hémicellulose et lignine est mesurée sur la poudre de CNP extraite.
c. Teneur en cellulose et hémicellulose :

L’holocellulose qui contient majoritairement la cellulose et les hémicelluloses est d’abord
extraite. Pour cela, de la poudre de CNP sans extractibles est placée dans un ballon avec 30 ml
d’eau distillée. Le ballon est chauffé a 75 °C et on y ajoute 10 ml d’acide acétique (CH3COOH)
et 2 ml de chlorite de sodium (NaClO2) de concentration 15 % chaque heure pendant 7 heures.
Le mélange est ensuite filtré et lavé avec de ’eau distillée. Le résidu obtenu est extrait au
soxhlet avec de 1’éthanol pendant 2 heures. L holocellulose ainsi obtenue est séchée a 103 °C

jusqu’a masse constante.

La cellulose peut étre isolée de I’holocellulose extraite apres solubilisation des hémicelluloses,
en se basant sur la différence de solubilité entre les hémicelluloses et la cellulose en milieu
alcalin. Une masse d’holocellulose est placée dans un ballon contenant une solution
d’hydroxyde de sodium (NaOH) a une concentration volumique de 17,5 % et de I’eau distillée.
Aprés macération pendant 1 h 30, le mélange est filtré sur Biichner. Il est ensuite lavé
successivement avec une solution de NaOH a une concentration de 8,3 %, de ’eau distillée et
de I’acide acétique concentré a 10 %. La cellulose ainsi obtenue est séchée jusqu’a masse
constante, et pesée. La quantit¢ d’hémicellulose peut étre déduite en Otant la masse de la

cellulose de celle de ’holocellulose.

d. Teneur en lignine de Klason :
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La lignine de Klason est obtenue par hydrolyse acide qui dégrade I’holocellulose. 500 mg de la
poudre de CNP préalablement extraite sont placés dans un ballon contenant 10 ml d’acide
sulfurique (H2SO4) et de I’eau, puis laissés au repos pendant 4 heures. Le mélange est ensuite
dilu¢ avec 60 ml d’eau distillée et chauffé a reflux pendant 4 heures avant d’étre filtré sur un

Biichner. La lignine de Klason obtenue est lavée a I’eau distillée puis séchée a 103 °C.
e. Teneur en pectines :

Les pectines sont extraites par un traitement des CNP avec une solution d’acide chlorhydrique

(HCI) diluée a 2 % pendant 4 heures. Apres filtration, le taux de pectines éliminé est calculé.

I1.7. Analyse thermogravimétrique

Lorsqu’un matériau est chauffé, plusieurs réactions se produisent en fonction de la
température de chauffe et des propriétés physicochimiques du matériau étudié. Le principe de
I’analyse thermogravimétrique est basé¢ sur la mesure de la perte de masse du matériau, en
fonction de la température et du temps. Le matériau est chauffé sous atmosphére azote (N2)
avec une vitesse de chauffe de 10 °C/min pour atteindre 800 °C avec un temps de résidence de
30 min. En fonction des températures auxquelles certains ¢éléments se décomposent, il est

possible de prévoir leur quantité¢ dans un matériau.

II.8. Observations au Microscope Electronique a Balayage

Le Microscope Electronique a Balayage (MEB) a permis d’observer la microstructure
des CNP et des bétons de CNP. Le MEB permet d’obtenir des images de surface d’échantillons
en balayant cette surface a 1’aide d’un faisceau d’électrons et en analysant a travers divers
détecteurs les informations obtenues. En effet, 1’interaction entre les électrons et la matiére
¢étudiée donne naissance a divers rayonnements (€électrons secondaires et rétrodiffusés, électrons

transmis, rayons X) qui transmettent des informations de 1’objet dont ils sont issus.

Le MEB/EDS utilis¢ pour les observations de la microstructure des matériaux est
présenté sur la Figure II-1 ci-dessous. Toutes les observations et analyses ont été effectuces
sans métallisation en vide partiel a 0,45 torr (environ 60 Pa), avec une tension d’accélération

de 15 kV.
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Figure II-1. MEB/EDS utilisé pour les observations microstructurales

III. Matériaux utilisés

IT1.1. Ciment

Le liant hydraulique utilisé dans cette étude est un Ciment Portland Artificiel CEM 1
42,5 MPa de la société CIMTOGO, produit conformément a la norme EN 197-1 [86]. Ce ciment
a une densité spécifique de 3,15, une masse volumique apparente de 1060 kg/m’ et une surface

spécifique BET de 1,47 m*/g. Sa composition minéralogique est présentée dans le Tableau I1-2.

Tableau I1-2. Composition minéralogique du ciment Portland utilisé
C3S C28S C3A C4AF

60,2 % 14,9 % 7,9 % 10,1 %

III.2. Sable

Le sable utilisé est un sable de riviere, obtenu localement. Il a une densité spécifique de
2,86 pour un module de finesse de 2,90. L’essai d’équivalent de sable donne une valeur de 98.
C’est donc un sable trés propre, approprié pour la formulation de béton de haute qualité. La
courbe granulométrique du sable (Figure II-2) présente une taille maximale de grain de 5 mm,

et une granulométrie étalée avec un coefficient d’uniformité égale a 3.
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IT1.3. Gravier

Le gravier utilis¢ a été également obtenu localement. Ses caractéristiques physiques et

mécaniques sont données dans le Tableau II-3. Sa granulométrie est présentée a la Figure 11-2.

Tableau II-3. Propriétés physicomécaniques du gravier granitique utilisé

Caractéristiques Gravier
Granularité 2 -8 mm
Coefficient d’uniformité Cu 1,49
Coefficient de conformité Cc 1,0

Masse volumique apparente (kg/m*) 1510
Masse volumique spécifique (kg/m?®) 2660
Absorption d’eau (% a 24 h) 0,7
Coefficient de Los Angeles 42

III.4. Coques de noix de palme (CNP)

Les CNP utilisées proviennent d’un site de production industrielle d’huile de palme du
groupe SIFCA (Société Immobiliére Financiere de la Cote Africaine) basée en Cdte d’Ivoire.
Apres production de I’huile de palme et de palmiste, les CNP sont rejetées sous forme de petites
particules angulaires, circulaires ou polygonales qui varient entre 1 et 12 mm. Leur courbe

granulométrique est présentée sur la Figure 11-2.
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Figure II-2. Courbes granulométriques des granulats utilisés
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On peut constater que bien que les classes granulaires soient les mémes, les CNP ont
une granularité différente de celle des granulats granitiques avec une quantité plus importante
de particules fines. Cette présence de fines aura une conséquence sur I’ouvrabilité et le volume

d’air occlus du béton.

Les coques sont recouvertes de quelques impuretés : poussiéres, résidus gras, et les plus
gros diametres, mal concassés, contiennent encore des graines de palmiste en putréfaction
(Figure I1-3). Avant leur utilisation et pour éviter toute influence des impuretés sur le béton, les
CNP sont lavées plusieurs fois a I’eau et séchées a température ambiante. Apres quoi, elles sont
passées au tamis et seules les particules de moins de 8 mm sont retenues. Les CNP sont alors

mises en sacs et stockées dans un endroit sec.

(a) CNP brutes (b) CNP apres lavage

Figure I1-3. Images des CNP brutes recouvertes d’impuretés (a) et apres lavage (b)

IIT.4.1. Propriétés physiques et mécaniques des CNP

Les CNP ont des formes cassées, trés peu arrondies avec une texture externe lisse, que
ce soit sur la face concave ou convexe. Les observations au microscope optique et au MEB

réalisées sur les CNP sont présentées sur la

Figure II-4. On observe sur la surface des coques la présence de fibres. Une analyse
EDS couplée a I’observation MEB révele sur ces fibres la présence de nodules de silice, qui

participeraient a la dureté des CNP.
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(a1) Face convexe vue au microscope (a2) Face concave vue au microscope

optique optique

Nodules de silice

(b1) Face convexe vue au MEB (b2) Face concave vue au MEB

Figure I1-4. Observations des CNP ; (a) au microscope optique ; (b) au MEB

Les principales caractéristiques physiques des CNP sont regroupées dans Ie
Tableau 11-4. La masse volumique en vrac des CNP est de 560 kg/m? pour une teneur en eau de
4,35 % dans les conditions de stockage. Les CNP utilisées proviennent probablement de la
variété Tenera, car elles sont fines, d’une épaisseur de 1 - 5 mm et de couleur brune. Les CNP
ont une densité spécifique de 1340 kg/m?; elles sont donc environ 2 fois plus légéres que les
granulats granitiques utilisés. L’essai de Los Angeles donne une valeur de 13 pour les CNP
contre 42 pour le gravier granitique, ce qui pourrait faire croire que les CNP sont plus résistantes
a I’usure que les graviers. En réalité, ce n’est pas le cas. Les CNP sont pourvues de fibres, ce

qui leur donne une certaine résistance a la fragmentation par choc.
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Tableau II-4. Caractéristiques physiques des coques de noix de palme (CNP)
Caractéristiques CNP

Granularité 2 — 8 mm
Coefficient d’uniformité Cu | 1,57

Coefficient de courbure Cc 0,93

Densité apparente 560 kg/m’
Densité spécifique 1340 kg/m?
Teneur en humidité 4,35 %

Absorption d’eau (% a 24 h) | 23,3 %
Coefficient de Los Angeles 13

Teneur en cendres 4 %

Comme le montre la Figure I-4, les CNP sont trés poreuses. Cette porosité est
responsable de la capacité d’absorption d’eau des coques relativement élevée. L’étude de la
capacité d’absorption des CNP indique que les CNP absorbent 23,3 % de leur masse en 24
heures. L’absorption se fait en grande partie les 30 premiéres minutes avec une vitesse de

0,75 %.min-1 (Figure II-5).
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Figure II-5. Capacité d’absorption des CNP dans le temps
111 4.2. Composition chimique des CNP

Les CNP sont des matériaux organiques avec une teneur en cendres de seulement 4 %.

L’analyse de la composition chimique des CNP (Tableau II-5) montre qu’elles sont trés riches
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en lignine (taux de 52,3 %) avec une teneur en hémicellulose de 25 % pour 9,1 % de cellulose,

7,4 % de pectines et 5,1 % d’extractibles.

Tableau I1-5. Composition chimique des CNP

Composition chimique Teneur (%)
Lignine 52,3
Hémicellulose 25
Cellulose 9.1

Pectines 7.4
Extractibles 5,1

Les lignines se présentent sous forme de polymeres. Leur structure complexe confere
aux CNP rigidité¢ et imperméabilité. Elles participent a la cohésion des autres ¢léments et
apportent aux coques une certaine résistance a la compression. Cette teneur élevée en lignine

est en faveur de I'utilisation des CNP comme granulats dans le béton.

La Figure II-6 donne les résultats de 1’analyse thermogravimétrique réalisée sur les

CNP. Elle donne une représentation de la perte de masse et de sa dérivée en fonction de la

température.
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Figure II-6. Résultats de 1’analyse thermogravimétrique des CNP

La courbe DTG des CNP présente 3 pics exothermiques distincts. Une premiere perte
de masse autour de 120 °C est probablement due a 1’évaporation de I’eau ou au départ d’autres

impuretés encore présentes dans I’échantillon. Les deuxiémes et troisiémes pics correspondant
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aux températures 320 °C et 387 °C peuvent étre assimilés a la décomposition de la lignine, la
cellulose et I’hémicellulose. En effet, les composants majeurs de la biomasse se décomposent
thermiquement entre 200 et 400 °C. Selon divers auteurs, la lignine serait le premier élément a
se dégrader pour des températures allant jusqu’a 800 °C da a la complexité de leur structure
chimique. L’hémicellulose se décomposerait entre 160 °C et 360 °C, puis la cellulose se
décompose entre 240 °C et 390 °C [87]. On peut alors supposer que dans notre étude, le
deuxiéme pic correspond a un départ de 1’hémicellulose et d’une partie de la lignine, et le
dernier pic a celui de la cellulose et de la lignine restante. Certains auteurs ont obtenu des

résultats similaires pour les noix de coco et les noix de palme [30,88].

III.5. Eau de giachage

L’eau utilisée pour les différentes formulations est de 1’eau potable, provenant du réseau
d’approvisionnement en eau de ’ONEA (Office National de I’Eau et de 1’ Assainissement) au

Burkina Faso.

I11.6. Adjuvants

L’adjuvant est un produit que I’on ajoute au mélange de béton pour modifier certaines
propriétés du béton frais et/ou durci. Les différents composites ont été¢ formulés en ajoutant au
mélange un superplastifiant haut réducteur d’eau. Le superplastifiant employé est un produit de
la société Sika, commercialisé sous le nom Sika viscocrete Krono 591. C’est un copolymere
acrylique non chloré, sa fiche technique est donnée en Annexe A. Il a permis d’améliorer la
consistance du béton frais, sans ajouter a I’eau de gachage la quantité d’eau absorbée par les

CNP.

IV. Formulations et mise en ceuvre du béton

Comme décrit au CHAPITRE I, la formulation du béton de CNP est différente de celle
du béton ordinaire, du fait de la nature des CNP. La méthode utilisée pour déterminer la
composition des bétons de CNP s’appuie sur la formulation de Teo et al [57]. Ces auteurs ont
utilisé¢ une formule de type 1 :1,66 :0,6 :0,38, telle que le ratio Sable / Ciment = 1,66 ; le ratio
CNP / ciment = 0,6 et le ratio Eau / ciment = 0,38. Selon la littérature, cette formulation
présentait les performances mécaniques et d’ouvrabilité les plus élevées sans ajouts

cimentaires. Une formulation a été établie sur cette base puis la formulation a été corrigée en
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fonction des conditions de 1’étude, jusqu’a I’obtention de la formulation définitive. Des bétons
ont ¢t¢ confectionnés en considérant 3 pourcentages de substitution volumique (0 %, 50 % et
100 %) des granulats conventionnels granitiques par les CNP. En effet, une substitution
volumique a été considérée pour tenir compte de la légereté des CNP, et pour garder constant

le volume des constituants solides.

Le Tableau II-6 présente la composition des différents mélanges apres correction des
différents dosages et optimisation du dosage en superplastifiant pour garder la méme classe
d’affaissement S1 (béton ferme). Les ratios massiques correspondant aux différents mélanges

sont résumés dans le Tableau 11-7.

Tableau I1-6. Récapitulatif de la composition des mélanges (kg/m?)

Code des mélanges  Ciment Sable GG CNP Eau  Superplastifiant

0%CNp ON 550 913 655 0 220 4
50 % CNPp S0N 550 913 330 165 220 55
100 % CNP 100N 550 913 0 330 220 7,15

Tableau II-7. Ratios massiques (rapport au ciment) utilisés pour la formulation des bétons

Ciment Sable GG CNP Eau Superplastifiant
ON 1 1,66 1,19 0,0 0,4 0,7 %
50N 1 1,66 0,60 0,3 0,4 1,0 %
100N 1 1,66 0,00 0,6 0,4 1,3 %

Le méme mode opératoire pour la confection et la mise en place a été suivi pour toutes
les formulations. Le malaxage des différents constituants a été effectué dans un malaxeur a

mortier a axe vertical, en considérant la séquence de malaxage suivante :

% mélange a sec du ciment et des granulats grossiers pendant 1 minute (+ 5

secondes) ;

¢ introduction du sable au mélange précédent et malaxage pendant 1 minute

supplémentaire ;

« introduction de I’eau de gachage contenant le superplastifiant et malaxage
pendant 2 x 2 minutes, afin de permettre au superplastifiant d’avoir une action

efficace sur le mélange.
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Les moules correspondant aux éprouvettes des différents essais sont alors remplis en
deux couches. Chacune des couches est vibrée sur une table a coups, pour avoir une bonne mise
en place du béton. Les moules sont alors recouverts d’une bache plastique pour éviter une
évaporation trop brutale de ’eau libre du béton. Les éprouvettes sont démoulées, apres 24

heures et placées dans un bassin d’eau jusqu’a I’échéance des essais.

V. Essais réalisés sur les bétons

V.1. Caractérisation des propriétés physiques

V.1.1. Caractéristiques physiques a I’état frais

Apres la séquence de malaxage et avant la mise en place dans les moules, les bétons
fabriqués ont été caractérisés. Les principales caractéristiques mesurées ont été 1’ouvrabilité, la

masse volumique apparente et la teneur en air occlus du béton frais.

Un des objectifs de la formulation choisie a été de garder la méme consistance pour tous
les mélanges. L’ouvrabilité¢ du béton a donc été vérifiée dans ce sens. Cette propriété du béton

frais a été mesurée en réalisant un essai d’affaissement au cone d’ Abrams suivant la norme NF

EN 12350-2 [89].

La masse volumique du béton frais a été déterminée, en utilisant un récipient de masse
connue et d’une capacité de 1 1. Le récipient rempli de béton est pesé et la masse est notée. La
différence entre la masse du récipient plein et celle du récipient vide donne la masse volumique

du béton frais.

La quantité d’air occlus dans le béton frais a ét¢é mesurée a 1’aide d’un aérométre a
mortier suivant la norme NF EN 12350 -7 [90]. Un échantillon du béton frais est introduit dans
une enceinte hermétique. Le volume d’air inconnu de I’échantillon est égalisé avec un volume
d’air connu a une pression déterminée. Suivant le principe de la loi de Mariotte, le volume d’air
occlus dans le béton correspondant a la pression résultante est lu sur le cadran de 1’aéromeétre

en pourcentage d’air.

V.1.2. Caractéristiques physiques a P’état durci

V.1.2.1. Masse volumique apparente et porosité accessible a I’'eau
La méthode utilisée pour évaluer la masse volumique apparente et la porosité accessible

a I’eau du béton durci est adaptée du mode opératoire recommandé par I’AFPC — AFREM [91].

Page 43



Chapitre Il : Matériaux et procédures expérimentales

Des éprouvettes sont saturées en eau jusqu’a ce que la différence de masse entre 2 pesées
espacées de 24 h soit inférieure a 0,2 %. Les éprouvettes sont ensuite pesées immergées dans
de I’eau (pesée hydrostatique) comme indiqué sur la Figure II-7, puis dans I’air ambiant. Les
éprouvettes sont alors séchées dans une étuve a 60 °C jusqu’a masse constante (variation de

moins de 0,1 % entre 2 pesées espacées de 24 h).

-4—— Balance

[l | [l

< Crochet pour pesée
hydrostatique

Eau

Echantillon

Figure II-7. Dispositif pour la pesée hydrostatique

Les différentes pesées permettent de calculer la porosité accessible a I’eau et la masse

volumique apparente suivant I’Equation II-3 et I’Equation II-4:

< Masse volumique apparente ya (kg/m?)
Mséche

=———Xy, Equation II-3.
Mair - Meau eat a

Y4

¢ Porosité accessible a I’eau € (%)

_ Mair - Mséche , .
E=———— Equation II-4.
Mair - Meau
Avec :
Meaw @ la masse de I’éprouvette saturée, pesée immergée dans 1’eau
M.ir  : la masse de I’éprouvette saturée pesée dans 1’air
Mseche :  la masse de I’éprouvette séchée a I’étuve
Yeau : la masse volumique de I’eau
V.1.2.2. Vitesse de propagation des ondes sonores

Les caractéristiques de propagation des ondes ultrasonores dans un matériau peuvent

étre utilisées pour évaluer certaines de ses propriétés. La vitesse de propagation d’une onde par
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exemple, donne une idée de la microstructure du matériau et de son état d’endommagement.
Les mesures des vitesses de propagation des ondes ultrasonores ont été effectuées avec le
PUNDIT LAB (Figure II-8). L’essai a consisté a mesurer le temps que met une onde
ultrasonore, pour parcourir la distance entre deux capteurs piézoélectriques placés a chacune
des extrémités d’une éprouvette. Pour la réalisation de cet essai, les faces des échantillons ont
été poncées pour améliorer le contact avec le dispositif acoustique, et un gel couplant a été

utilisé.

Figure I1-8. Dispositif de mesure de propagation des ondes ultrasonores

V.1.2.3. Propriétés thermiques

Dans un matériau, les transferts thermiques sont liés aux propriétés des constituants, a
leur structure et aux interactions entre les différents types de transferts existants dans le matériau
[10]. Les échanges thermiques sont donc fortement dépendants des propriétés thermiques des
¢léments composant le matériau et de sa porosité. L objectif de cette étude étant de substituer
des granulats ordinaires par des granulats végétaux, évaluer leur influence sur les parameétres

thermiques du béton s’aveére important.

Les propriétés thermiques des différentes formulations ont été mesurées en utilisant
I’appareil Hot Disk TPS 1500 (Figure I1-9). La technique du Hotdisk fait partie des méthodes
de mesure en régime transitoire. Le systéme est basé sur la technique de la Transient Plane
Source (TPS) ou plan chaud. Le Hotdisk agit a la fois comme source de chaleur et comme
capteur de température. Une sonde comprenant une spirale en nickel isolé dans un film en

« kapton » est placée entre 2 éprouvettes, qui sont maintenues serrées pendant 1’essai. La sonde
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est chauffée a ’aide d’un courant électrique et en méme temps la résistance thermique et les
variations de température de la sonde sont mesurées. De cette manicre, on peut déduire la

conductivité thermiquey, la chaleur spécifique pCp et la diffusivité thermique a de I’échantillon.

En liaison avec le diamétre de la sonde choisie, une grande plage de conductivité (0,005
a 500 W/m/K) peut étre mesurée avec précision et dans un temps court (< 10 min) [92]. Le
dispositif est logé sous une cloche pour réduire ’influence des variations de températures

extérieures.

Figure II-9. Appareil Hot Disk TPS 1500

L’humidité des éprouvettes influengant grandement les propriétés thermiques, les
¢chantillons ont été séchés a 60 °C jusqu’a masse constante (variation de masse entre 2 pesées

espacées de 24 h inférieure a 0,1 %).

La conductivité thermique A est la propriété la plus couramment étudiée dans les
matériaux. Elle décrit la capacité du matériau a transmettre la chaleur d’un point a un autre.
Ainsi, plus la conductivité du matériau est élevée, plus il conduit facilement la chaleur. En
principe, 1’équation de la chaleur n’est applicable que pour un matériau homogene. Aussi, la
conductivité thermique définie dans le cas des matériaux composites est une homogénéisation
des conductivités thermiques obtenues pour des volumes microscopiques ¢lémentaires du
matériau [10]. La conductivité thermique effective dépend alors de plusieurs parametres tels que
les conductivités thermiques du solide et du gaz composant le matériau, la porosité, la taille, la
forme et la distribution des pores. La capacité calorifique a volume constant ou chaleur spécifique
d’un matériau traduit la variation d’énergie interne avec la température. A une température donnée,

elle correspond a la somme des énergies des particules. La chaleur spécifique est donc fonction de
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la température et de la composition atomique du matériau. La diffusivité thermique est fonction de

la conductivité thermique et de la chaleur spécifique.

V.2. Caractérisation des proprié¢tés mécaniques

V.2.1. Résistance a Ia compression et a Ia flexion

Le comportement mécanique des échantillons a été évalué par des essais de flexion 3

points et des essais de compression uniaxiale.

Les essais de résistance a la compression ont été réalisés a 7, 14, 28, 56 et 90 jours de
maturité, sur des éprouvettes cylindriques de diamétre 50 mm et de hauteur 100 mm. Une force
uniaxiale est appliquée sur les échantillons a I’aide d’une presse hydraulique jusqu’a la rupture.
La vitesse de déplacement de la traverse de la presse est de 0,25 mm/min. Pour réduire les
forces de frottement et le phénomene de frettage, les faces d’appuis des éprouvettes ont été
polies et lubrifiées avant chaque essai. L’Equation II-5 donne I’expression de la contrainte de

compression (Rc) des éprouvettes exprimée en MPa.

F, , )
N Equation II-5.
Avec
Fr : la force de compression a la rupture en N
A . la section transversale de 1’éprouvette en mm?

Les essais de flexion 3 points ont été réalisés sur des éprouvettes prismatiques de
dimensions 40 mm x 40 mm x 160 mm a 28 jours de maturité. Les essais consistent a appliquer
une charge au milieu des éprouvettes reposant sur 2 appuis. IIs sont effectués sur une presse
hydraulique, en considérant une vitesse de déplacement de la presse de 0,05 mm/ min.

L’expression de la résistance a la flexion 3 points (Ra) est donnée par I’Equation I1-6.

o Equation 11-6
=—— uation I1-6.
2bh’ 1
Avec
F : la force de flexion a la rupture en kN
1 : la distance entre les points d’appui de 1’éprouvette en cm (10 cm)

la largeur de I’éprouvette en cm (4 cm)

h : la hauteur de I’éprouvette en cm (4 cm)
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Chaque essai est réalisé sur 3 échantillons par formulation, puis les valeurs de

contraintes obtenues sont moyennées.

V.2.2. Mesure des déformations et du module d’élasticité

Pour évaluer le module d’¢lasticité et la fleche des bétons élaborés, les éprouvettes ont
été équipées de capteurs de déplacement LVDT (Linear Variable Displacement Transducer)

pendant les essais de compression et de flexion.

Pour déterminer le module d’¢lasticité E des spécimens, les éprouvettes cylindriques
pour I’essai de compression sont instrumentées de 3 capteurs LVDT de longueur 105 mm et de
2,5 mm de course. Les capteurs sont placés avec un espacement radial de 120° sur un dispositif
formé de 2 anneaux en aluminium. Le dispositif est fixé centré sur 1’éprouvette afin de mesurer
les déformations sur une longueur de 50 mm (Figure 11-10). La déformation considérée est une

moyenne des déformations calculées a partir des déplacements enregistrés par les 3 capteurs.

Le module élastique correspond a la pente de la courbe contrainte — déformation, dans
sa partie linéaire. En général, la courbe contrainte-déformation des bétons légers est linéaire
jusqu’a 90 % de la contrainte de rupture [93]. Mais pour certaines études sur le béton de CNP,
elle est linéaire jusqu’a seulement 45 % de la contrainte de rupture [75]. Dans le cas des bétons
ordinaires, la partie linéaire de la courbe se situe plutot entre le point initial et 30-45 % de la
résistance maximale [94]. Pour pouvoir comparer les différentes formulations entre elles, la
partie linéaire située entre 5 % et 1/3 (33 %) de la contrainte maximale a été retenue pour le
calcul du module d’¢lasticité pour tous les composites comme 1’ont fait d’autres auteurs de la

littérature [95,96].
L’Equation II-7 suivante a été utilisée :

Ac o0, — O ,
E=—= 2% ° Equation II-7.
Ae g, — &

Avec
Oa : 33 % de la résistance moyenne a la compression en MPa
Ob : 5 % de la résistance moyenne a la compression en MPa
€a : déformation mesurée pour la contrainte ca
€b : déformation mesurée pour la contrainte ob

Pour la mesure de la fleéche, les éprouvettes prismatiques destinées a 1’essai de flexion

ont été équipées de 2 capteurs LDVT de part et d’autre comme présenté sur la Figure II-11. Les
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capteurs sont placés au milieu de 1’éprouvette afin de mesurer la fléche dans la zone de
contrainte maximale. Pour cela, des plaquettes, sur lesquelles reposeront les capteurs, ont été
collées au centre de chacune des éprouvettes. Les capteurs sont maintenus par un support fixé
a I’éprouvette. Pour les mesures de la fléche, les éprouvettes prismatiques ont été fendues sur
1 cm dans la partie centrale. Dans ces conditions, les fissures dues aux efforts de flexion

apparaitront pour toutes les éprouvettes dans la section centrale [96].

Support des capteurs

Capteurs
LDVT

Appui pour les capteurs

Dispositif de support des
capteurs fixé sur I’éprouvette

Capteur LDVT

Plaquette rigide collée en partie
centrale de I’éprouvette

Figure II-11. Dispositif de mesure de la fléche pendant I’essai de flexion
V.3. Mesures de retrait

V.3.1. Retrait Iibre

Le retrait est une contraction dimensionnelle due a des phénomenes chimiques et
physiques. Dans le cas des matrices cimentaires, le retrait est un processus relativement

complexe. En effet, les déformations volumiques se produisent en processus continu pendant
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les phases d’hydratation et de séchage du matériau. Il est possible de définir cinq classes de

retrait tout au long du durcissement du béton [97] :
a. Le retrait endogene
b. Le retrait de dessiccation
c. Le retrait plastique
d. Le retrait thermique
e. Le retrait de carbonatation

Nos travaux de theses ont été consacrés a I’étude du retrait global du béton durci. L’essai
a eu pour but de mesurer, en fonction du temps, les variations de longueur des éprouvettes a

1’état durci aprés le démoulage a 24 heures.

Les mesures sont faites sur des éprouvettes prismatiques de dimensions 40 mm x 40 mm
x 160 mm a DPextrémité desquelles sont noyés des plots. La variation de longueur de
I’éprouvette est réalisée a I’aide d’un rétractométre muni de billes que I’on positionne au contact
des plots. Les éprouvettes sont conservées dans une salle a atmosphére controlée, libres de tout
échange hydrique avec le milieu ambiant selon la norme NF P15-433 [98]. L appareillage est
présenté sur ’image de la Figure II-12. Les mesures de retrait sont effectuées apres le
décoffrage a 24 heures. Les premicres mesures sont réalisées a des échéances trés courtes apres

le démoulage (12 h), la périodicité de la mesure augmente ensuite avec 1’age.

Le retrait dans le temps est le rapport entre la variation de longueur de 1’éprouvette (Al)
et sa longueur de base (1) (Equation II-8). Al étant la différence entre la mesure effectuée au

temps 1 (t) et la mesure initiale au temps to (lo).

Al 1(t) = Lo

e(t) = T = : Equation II-8.

Les mesures de retrait utilisées sont une moyenne des mesures effectuées sur 3
éprouvettes. Le rapport est exprimé positivement en pm/m et est représenté en fonction du

temps.

Dans le but de quantifier les échanges hydriques, I’évolution dans le temps de la masse

des éprouvettes est aussi mesurée.
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Figure II-12. Rétractométre pour mesure du retrait

V.3.2. Retrait empéché

Un essai a I’anneau ou « ring test » peut étre utilisé pour évaluer le retrait empéché d’un
béton. Pour cela, un anneau en béton est coulé autour d’un noyau en acier. Au fur et a mesure
que le béton durcit, I’éprouvette se contracte, mais 1’anneau intérieur rigide s’oppose a cette
contraction. I1 résulte de cet empéchement, le développement d’une contrainte orthoradiale de
traction selon I’axe circonférentiel de 1’éprouvette de béton. L’essai consiste a mesurer les
déformations de I’anneau. Ces déformations sont mesurées par des jauges extensométriques
collées sur la face intérieure de 1’anneau en acier. L’essai permet aussi d’observer I’échéance

et la nature de la fissuration de I’éprouvette.

Le dispositif expérimental du retrait empéché utilisé est présenté sur la Figure 1I-13. 11
s’agit d’un anneau en acier de 25 mm d’épaisseur pour une hauteur de 140 mm, autour duquel
on a un coffrage en acier inoxydable démontable de diamétre interne 320 mm. Cet ensemble
repose sur une base, elle aussi en acier inoxydable. L.’anneau central est instrumenté de 3 jauges
extensométriques, pour suivre 1’évolution de ses déformations dans le temps. Les jauges sont
collées au milieu de ’anneau puis noyées dans une colle protectrice. Le béton de 35 mm
d’épaisseur est coulé¢ autour de I’anneau et décoffré apreés 24 heures. Durant tout 1’essai,
I’éprouvette est conservée dans une piece climatisée a une température de 20 °C + 2 et une
humidité relative de 50 % + 5. La face supérieure de 1’éprouvette est recouverte de silicone pour
que seule la surface latérale soit en contact avec ’air libre, et que le séchage soit uniforme sur

la hauteur de 1’éprouvette. Les jauges sont reliées a un systeme d’acquisition, qui enregistre les
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déformations toutes les 10 minutes depuis le décoffrage, jusqu’a 1’apparition des fissures.

L’ouverture des fissures est alors mesurée a 1’aide d’un capteur de fissures.

;l

140 mm

|4

Couche de silicone

Anneau en acier
~¢——— Anneau de béton

-<— Base en acier

‘__-."' lauges

e xtensometrigues

Capteurs de
fissures

Figure 11-13. Dispositif expérimental d’évaluation du retrait empéché

La contrainte résiduelle maximale réelle qui se développe a I'intérieur de I’anneau en
béton peut étre calculée en utilisant la méthode proposée par Hossain et Weiss [99]. Elle donne
une expression de la contrainte résiduelle en fonction des déformations mesurées par les jauges,

du module d’¢élasticité du matériau utilis¢é comme anneau, des dimensions de 1’éprouvette de

béton et de I’anneau (Equation 11-9).
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2 2 2 2
o,.=- g, (t)XE, X <Re2b+RZib> <Rib-§ia> Equation I1-9.
Reb _Rib 2 Rib
Avec

Or : la contrainte résiduelle dans le béton (MPa)

€a(t) : les déformations de I’anneau en acier mesurées dans le temps

Ea : le module d’¢lasticité de I’anneau en acier (MPa)

Reb : le rayon extérieur de I’anneau en béton (320 mm)

Rib : le rayon intérieur de I’anneau en béton (250 mm)

Ria : le rayon intérieur de I’anneau en acier (200 mm)

Pour évaluer la sensibilité a la fissuration des composites sous un retrait empéché, la

norme ASTM C 1581 [100] définit plusieurs parametres :

% L’Age Moyen de la Fissure (AMF) : L’apparition d’une fissure correspond a une
réduction presque instantanée de la déformation de 1’anneau central. En général,

la réduction est supérieure a 30 pm/m ;

R/

%

% Déformation Maximale Moyenne (DMM): La déformation maximale
enregistrée par les jauges. Elle correspond a la valeur de déformation a
I’apparition de la premiére fissure (juste avant la diminution brusque de la
déformation), ou a la valeur a la fin de ’essai (lorsqu’aucune fissure n’a été

détectée) ;

>

Taux de contrainte ¢ (MPa/jour) : Il donne une idée de la cinétique de

o
25

développement de la contrainte dans le matériau jusqu’au point de fissuration. Il

est calculé a partir de I’Equation II-10:

_G-lamoyl

RN

Equation II-10.

tr : le temps passé jusqu’a la fissuration ou a la fin de 1’essai (jours)
G : une constante liée aux dimensions de I’anneau, on la considérera égale a
72,2 GPa
Omoy la moyenne des facteurs taux de déformation ((mm/mm)/jours®®); le

facteur taux de déformation o est la pente de la droite d’Equation II-11. La droite
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est obtenue en réalisant une régression linéaire de la courbe des déformations

nettes en fonction de la racine carrée du temps.

Enette= VT + C Equation II-11.
Ou
Enette . Déformation nette = Différence de la déformation mesurée et de la déformation
initiale au démoulage
t : Temps écoulé

En fonction de la moyenne S des taux de contrainte q obtenus, la norme ASTM C 1581
définit un état de sensibilité a la fissure. Les différentes classes de sensibilité sont présentées

dans le Tableau II-8.

Tableau 11-8. Classification de la sensibilité a la fissure du béton selon ASTM C 1581

[100]
Taux de contrainte Sensibilité a la
moyen S (MPa/jour) fissuration
S>0,34 Elevée
0,17<S<0,34 Modérée - élevée
0,10<S<0,17 Modérée - faible
S$<0,10 Faible

V.4. Essais de durabilité

Toute structure ou tout ouvrage construit en béton est appelé a durer dans le temps, en
nécessitant peu ou pas du tout d’entretien. Pour encourager 1’utilisation du béton de CNP a plus
grande échelle, il est aussi important de connaitre son comportement sur le long terme. Plusieurs
facteurs peuvent affecter la durabilité d’un béton. En fonction de leur origine, Neville [2] définit
3 catégories de facteurs de risque : les facteurs d’origine mécanique (chocs, érosion...),
d’origine chimique naturelle ou industrielle et ceux d’origine physique. Il est bien connu que la
durabilit¢ des bétons est fortement dépendante de la structure de ses pores. Les principaux
paramétres que nous utiliserons pour évaluer la durabilité des bétons seront donc liés a leur
perméabilité et au transport des liquides et gaz en leur sein. Dans les parties qui suivent, nous

ferons une étude de certains facteurs de durabilité tels que la perméabilit¢ a 1’hélium,

Page 54



Chapitre Il : Matériaux et procédures expérimentales

I’absorption d’eau par capillarité, la diffusion des ions chlorures, la carbonatation et le

vieillissement accéléré.

V.4.1. Absorption d’eau

L’absorption par capillarité est un phénomene physique susceptible de faire pénétrer des
substances agressives extérieures a I’intérieur du béton [95]. En effet, lorsque de 1’eau est en
contact avec des pores ouverts vers l’extérieur, des tensions superficielles entrainent une
remontée de 1’eau a Dintérieur des capillaires. Une méthode simple pour évaluer ce
comportement du béton consiste a mesurer 1’absorption d’eau des bétons en les mettant au
contact d’une nappe d’eau libre. Cette méthode consiste a mesurer I’augmentation de la masse
d’un échantillon résultant de 1’absorption d’eau en fonction du temps, lorsqu’une seule surface
de I’échantillon est exposée a I’eau. La méthode a été appliquée sur des cylindres de 40 mm de

diamétre x 60 mm de hauteur.

Les essais sont réalisés selon les prescriptions de I’AFPC — AFREM [91]. Plusieurs
échantillons a 28 jours de maturité sont d’abord séchés a I’étuve a 60 °C jusqu’a masse
constante (variation de moins de 0,1 % entre 2 pesées espacées de 24 heures). Les faces latérales
des éprouvettes refroidies sont recouvertes de ruban adhésif en aluminium, pour s’assurer que
I’eau n’est aspirée que suivant une seule direction et pour éviter une évaporation latérale de
I’eau absorbée. Une premicre mesure Mo est réalisée. Ensuite, les échantillons sont immergés
dans I’eau d’un récipient sur une hauteur maximale de 3 mm posés sur des cales. Pour éviter
une évaporation excessive de I’eau pendant 1’essai, le récipient est gardé fermé. Le dispositif
expérimental est présenté a la Figure II-14. La masse d’eau absorbée est déterminée par pesées
successives des échantillons a plusieurs échéances. Les échéances retenues sont 0,25, 0,5, 1, 2,
4, 8 et 24 heures. A chaque échéance, les éprouvettes sont sorties de 1’eau, essuyées a I’aide

d’une éponge humide, pesées et replacées dans le récipient.

Echantillons isolés sur les
faces latérales

-4—— Régulateur du niveau d’eau

Cale

Figure II-14. Dispositif de mesure de 1’absorption capillaire
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Le coefficient d’absorption capillaire Ca des bétons exprimé en kg/m? est défini par la relation

suivante (Equation II-12) :

C,= MXZ;MO Equation II-12.
Avec
Mx :  Masse de I’éprouvette mesurée a I’échéance x (kg)
Mo :  Masse initiale seche de 1’échantillon (kg)
A : Section de I’échantillon immergé (m?)

Une autre méthode est souvent utilisée dans la littérature pour évaluer la capacité
d’absorption des bétons [54,57,101]. Elle consiste a immerger enticrement dans de I’eau des
éprouvettes préalablement séchées. Au bout de 72 heures, les éprouvettes sont pesées, et la

quantité¢ d’eau absorbée est rapportée a la masse séche.

V.4.2. Résistivité électrique

Le béton est un matériau poreux, et sa durabilit¢ dépend en grande partie de cette
porosité, notamment la taille des pores et leur interconnexion. La propagation d’¢léments
agressifs a travers le réseau de pores peut entrainer ou contribuer au processus de dégradation
du béton. Un autre indicateur de la durabilité du béton est sa résistivité électrique. La résistivité
¢lectrique décrit la capacité d’un matériau a s’opposer au passage d’un courant électrique
(mouvement des ions par exemple) [102]. La corrosion des armatures considérée comme
premiere cause de détérioration des structures en béton est aussi un processus €lectrochimique
qui implique un flux d’¢lectron a travers le béton. Par conséquent, mesurer la résistivité
¢lectrique du béton peut permettre d’apprécier le risque de corrosion d’une structure en béton.
Plus la résistivité électrique du béton sera €élevée, plus le risque de corrosion des armatures sera

faible.

La résistivité €lectrique des différents bétons a été mesurée selon 1’axe longitudinal
d’éprouvettes cylindriques de 40 mm de diametre et de 60 mm de long. Le test est effectué
suivant la procédure décrite par Spragg et al. [103]. Deux électrodes sont placées aux extrémités
d’une éprouvette et deux éponges mouillées sont insérées entre les faces de contact. Une charge
de 2 kg est placée sur le dispositif pour assurer un bon contact avec I’éprouvette. Les électrodes

sont connectées a une alimentation de courant électrique, qui circule au travers de I’éprouvette.
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Le schéma du dispositif de mesure est représenté sur la Figure II-15. La résistivité électrique

apparente p est donnée par I’Equation II-13 suivante :

p= % X E Equation II-13.
Avec
p : larésistivité électrique apparente de I’éprouvette en Q.m ;
U la tension électrique mesurée en V ;
1 I’intensité du courant mesurée en mA ;
S la section de I’éprouvette en mm?;
L la longueur de I’éprouvette en mm

. Eprouvette :::
Eponges de béton
mouillées de section Electrodes (V)
. Setde i
- longueur L i

Figure II-15. Dispositif de mesure de la résistivité électrique
V.4.3. Diffusion des ions chlorures

Dans un milieu agressif, une des principales formes de dégradation du béton armé est la
pénétration des ions chlorures [83]. Lorsqu’une des faces du béton est en contact avec une
solution (contenant éventuellement des ions chlorures), celle-ci est absorbée dans la structure
de pores par aspiration capillaire. L’absorption se fait par gradient d’humidité [104]. Dans le
béton, ces ions chlorures peuvent réagir avec les hydrates du ciment pour former des chloro-
aluminates ou rester libres dans la solution interstitielle. La diffusion de ces chlorures libres
dans le béton joue un role actif dans le processus de passivation et de corrosion des armatures

[105] qui entrainent une perte de résistance de la structure. En général, I’absorption capillaire a
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elle seule n’entraine pas les ions chlorures jusqu’au niveau des armatures pour les corroder.
Toutefois, les ions chlorures sont amenés suffisamment en profondeur pour constituer un risque
pour les armatures [104]. Les ions chlorures peuvent aussi se déplacer par diffusion, sous I’effet

d’un gradient de concentration.

Pour prévenir ce phénoméne, une solution consisterait a utiliser un béton assez
imperméable pour empécher les ions chlorures de pénétrer et d’atteindre les armatures. Il est
donc important de connaitre la capacité des ions chlorures a pénétrer dans le béton a mettre en
ceuvre. Nous nous intéresserons simplement dans notre travail a la profondeur de pénétration
des ions chlorures dans les composites formulés. La diffusion des ions chlorures dans le béton
est un processus lent. Il est donc nécessaire d’utiliser une méthode qui permette d’évaluer la

pénétration des ions chlorures dans un temps raisonnable.

Dans cette étude, des éprouvettes sont placées au contact d’une solution de chlorure de
sodium (NaCl). A différentes échéances (30, 60 et 90 jours) les éprouvettes sont fendues, et la
profondeur de pénétration des ions chlorures est mesurée apres pulvérisation d’une solution de

nitrate d’argent (AgNO3).

Pour cette étude, des éprouvettes sont plongées partiellement dans une solution de NaCl

+NaOH (Figure II-16). L’essai est réalisé selon le mode opératoire suivant :

¢ Cure humide de 28 jours puis sciage sur 1 cm de ’une des faces de chaque
¢prouvette ;

+ La diffusion des ions chlorures dans une matrice cimentaire est un processus trés
lent. Par conséquent, les éprouvettes sont saturées dans une solution de NaOH
dosée a 0,1 M pendant 48 heures. En effet, la fixation des ions chlorures est
d’autant plus faible que le pH de la solution est élevé [106]. La saturation a 1’aide
de la solution basique de NaOH permettra d’avoir un maximum d’ion chlorures
libres dans la solution interstitielle ;

«» Toutes les faces des éprouvettes excepté la face sciée sont recouvertes d’une
couche de résine silicone ;

¢ Les éprouvettes sont alors plongées sur 20 cm dans une solution de NaCl dosée a
0,5 M + la solution de saturation de NaOH. Le récipient est maintenu fermé pour
limiter au maximum 1’évaporation ;

A chaque échéance, les éprouvettes sont rincées, débarrassées de la couche de

silicone et fendues. Une solution de nitrate d’argent (AgNO3) 0,1M est pulvérisée
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sur les faces fendues. L’AgNO3 en présence de chlorures donne du chlorure
d’argent (AgCl) de couleur blanche. Ainsi, la solution de nitrate d’argent révele
par différence de coloration les zones de I’éprouvette qui contiennent des ions

chlorures. La profondeur de pénétration est alors mesurée.

Echantillons entiérement
recouvert de silicone sauf sur
la base

<—— Régulateur du niveau d’eau

Solution de
NaOH (0.1M) + NaCl (0.5M)

Figure II-16. Dispositif pour évaluer la pénétration des ions chlorures dans les échantillons

Cet essai a pour objet de mesurer la profondeur de pénétration des ions chlorures sur
des éprouvettes en contact avec une solution saline. A partir de ces profondeurs de pénétration,
un coefficient de diffusion apparent peut étre calculé selon I’Equation II-14 proposée par

Baroghel — Bouny et al [107].

X4 L
D — Equation II-14.

Avec

Dapp : Le coefficient de diffusion apparent des ions chlorures dans la
condition saturée (m?/s)
X4 : La profondeur de pénétration des ions chlorures (m)

T . Le temps d’immersion des éprouvettes dans la solution saline (s)

Il est important de noter que cette méthode est simple, mais qu’elle comporte des
inconvénients. En effet, il est difficile de mesurer avec précision la profondeur de pénétration

des ions. Nous donnerons alors un intervalle pour les valeurs du coefficient de diffusion

apparent.
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V.4.4. Essai de carbonatation accélérée

Lorsqu’un béton est exposé a du dioxyde de carbone, celui-ci pénétre par les fissures et
le réseau poral. A I’intérieur du béton, le CO: se dissout dans la solution interstitielle. Il réagit
avec plusieurs phases hydratées (portlandite, C-S-H) pour donner des carbonates de calcium.
L’essai de carbonatation permet donc d’évaluer la sensibilité d’un béton a 1’action du dioxyde
de carbone. Le mécanisme de la carbonatation est souvent résumé en écrivant

(Equation II-15.) :

Ca(OH), + CO, + H,0 < Ca*'+ CO%+2H '+ 20H — CaCO; +2H,0  Equation II-15.

En effet, a 'intérieur du béton, la dissolution du dioxyde de carbone (CO2) dans 1’eau
interstitielle donne de I’acide carbonique H2COs3, puis des ions bicarbonates HCO3 et une
prédominance d’ions carbonate CO% en consommant des ions OH". Ces ions CO%™ réagissent
avec les ions calcium Ca*" présents dans la solution suite a la dissolution de la portlandite
Ca(OH), [108]. Toutes ces réactions entrainent une diminution du pH de la solution
interstitielle du béton, qui passe d’un pH trés basique (12-13) a moins de 9. Dans le cas d’un
béton de structure, armé ou précontraint, la baisse du pH peut causer la dépassivation de I’acier

et par suite sa corrosion.

Dans I’atmosphere, le processus de carbonatation est trés lent. Pour I’évaluer sur le long
terme, un essai accéléré est réalisé au laboratoire. La carbonatation des différents mélanges a
¢été testée dans une chambre de carbonatation, avec une humidité relative et une température
contrdlées et une forte concentration en CO2. A 1’age de 28 jours, tous les spécimens de béton
ont été recouverts de silicone sur les surfaces planes pour que la carbonatation ait lieu dans une
seule direction. Le COz diffuse plus facilement dans une phase gazeuse. Pourtant, comme le
montre ’Equation II-15, les réactions de carbonatations ne peuvent se produire que dans une
solution aqueuse. La carbonatation est donc nulle ou négligeable lorsque le matériau est
totalement sec ou saturé. Les éprouvettes sont alors stockées dans une enceinte climatique a
20 °C et 65 % d’humidité pendant 7 jours afin de réguler la teneur en eau interne. A I’issue de
cette préparation, les éprouvettes sont placées dans la chambre de carbonatation a 20 °C et 65 %
d’humidité relative. La teneur en CO2 a une influence sur la cinétique de carbonatation du béton.
Pour une teneur en CO: inférieure a 5 %, certaines études ont obtenu une vitesse de
carbonatation faible [109]. Une teneur en CO2 de 20 % a donc été fixée en s’appuyant sur les

travaux de Pham [110].
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Pour évaluer la profondeur de carbonatation, les éprouvettes sont fendues a I’issue de la
période d’essai et une solution de phénolphtaléine est pulvérisée sur les faces fendues. La
phénolphtaléine est un indicateur coloré qui révele des zones dont le pH est proche de 9. Le

noyau sain de 1’éprouvette se colore en rose violacé et la zone carbonatée reste incolore.

V.4.5. Etude du vieillissement accéléré

La durabilité¢ d’un béton se définit aussi comme sa capacité a se comporter de maniere
satisfaisante face aux effets préjudiciables de I’environnement qui I’entoure [83]. Des
éprouvettes sont soumises a un vieillissement artificiel afin d’étudier le comportement physique
et mécanique des composites sur le long terme. Pour ce faire, les éprouvettes sont soumises a
plusieurs cycles (12 cycles) de mouillage et de séchage. L’évolution de la porosité accessible a
I’eau, de la masse volumique apparente, de I’absorption capillaire, de la vitesse de propagation

des ondes ultrasonores et de la résistance a la compression est évaluée a différentes échéances.

Le protocole d’essai est adapté de la norme ASTM D 557-59. Chacune des éprouvettes

est soumise a 12 cycles de mouillage et de séchage selon le mode opératoire suivant :

¢ cure humide de 90 jours puis conservation dans une salle séche a température
ambiante pendant 24 heures ;

% mouillage dans de I’eau pendant 5 heures ;

¢ séchage des éprouvettes dans une étuve a 71 °C pendant 42 heures ;

« essai de mesure de la perte de masse et de la vitesse de propagation des ondes
ultrasonores ;

¢ reprise du cycle par mouillage pendant 5 heures... ;

% aprés le 4°™, le 8°™ et le 12°™ cycle, on procéde a la mesure de la porosité
accessible a I’eau, de la masse volumique apparente, de 1’absorption capillaire, de
la vitesse de propagation des ondes ultrasonores et de la résistance a la
compression.

Les résultats obtenus permettront d’apprécier la perte de masse, 1’augmentation de

porosité ou la chute de la résistance en compression.

VI. Conclusions

Ce chapitre a permis de présenter les propriétés des matériaux entrant dans la

composition des bétons formulés. Les CNP sont des granulats végétaux légers (comparés aux
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granulats conventionnels) qui présentent une porosité et une capacité d’absorption d’eau élevée.
Ils ont été utilisés en substitution volumique partielle (50 %) et totale (100 %) de granulats
granitiques. Pour caractériser les différents bétons, plusieurs essais ont été définis. Ils
concernent les propriétés physiques du béton frais et du béton durci, les propriétés mécaniques

du béton durci.
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CHAPITRE III. COMPORTEMENT
PHYSICO -
MECANIQUE DES
BETONS ELABORES
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I. Introduction

Ce chapitre présente les différents résultats de la campagne expérimentale décrite dans
le chapitre I1. Nous nous intéressons a I’influence du taux de substitution par les coques de noix

de palme (CNP) sur les propriétés physiques et mécaniques du béton.

Nous déterminons d’abord, les propriétés du béton a I’état frais : son ouvrabilité, sa
masse volumique et sa teneur en air occlus avant le coulage des éprouvettes. Apreés une cure
humide, les caractéristiques physiques et thermiques des éprouvettes a 1’état durci sont
déterminées. Les éprouvettes des différents composites sont aussi caractérisées en compression
et en flexion a différentes maturités. L’analyse des résultats nous permettra d’évaluer les
résistances mécaniques des bétons, mais aussi leur module d’¢lasticité statique et leur capacité
de déformation. Par la suite, les variations dimensionnelles de retrait libre des bétons sont
¢tudiées. Et enfin, les résultats de I’essai de retrait empéché permettront d’évaluer la sensibilité

des composites aux fissurations de retrait.

II.  Propriétés physiques du béton
II.1. Propriétés physiques a I’état frais
II.1.1. Ouvrabilité du béton

L’essai d’ouvrabilité sur les bétons place ceux-ci dans la classe d’ouvrabilité S1 selon
la norme NF EN 206-1 [111]. Ce sont des bétons fermes avec une ouvrabilité comprise entre
10 et 40 mm. Comme précisé dans le paragraphe IV du Chapitre II, I’ouvrabilité des bétons
formulés a été maintenue constante. Les CNP ont une capacité d’absorption plus grande que les
granulats granitiques. Plus la teneur en CNP dans un béton sera élevée, plus la demande en eau
sera importante. Pour garder une méme teneur en eau pour tous les mélanges, la quantité de
superplastifiant utilisée a ét¢ modifiée en fonction de la teneur en CNP. Le Tableau III-1

présente les variations de superplastifiant utilisées en fonction de la formulation.

Tableau III-1. Quantité de superplastifiant selon les formulations de béton
Ratio superplastifiant / ciment

ON 0,7 %
50N 1,0 %
100N 1,3 %
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I1.1.2. Teneur en air occlus

Lors de sa mise en place, le béton a tendance a renfermer une certaine quantité d’air
pendant le malaxage, appelée air occlus. La teneur en air occlus est présentée comme une
propriété du béton frais, mais elle peut aussi avoir une incidence sur les propriétés du béton
durci telles que sa porosité et ses résistances mécaniques. Les teneurs en air occlus des bétons
formulés sont données dans le Tableau III-2. Elles sont définies par rapport au volume du béton
et varient de 3,6 % a 4,3 %. On observe que la teneur en air occlus des bétons augmente avec
la teneur en CNP. Les CNP sont des particules végétales de formes variables, 1égerement
concaves et cette forme « creuse » des CNP a tendance a emprisonner des bulles d’air pendant
le malaxage. Il en résulte une augmentation de 1’air occlus dans le béton. Les résultats sont du
méme ordre de grandeur (3,9 % - 5,5 %) que ceux obtenus par Mannan et Ganapathy [48], et

Teo et al. [57].

Tableau I1I-2. Teneur en air occlus en fonction du taux de CNP
Teneur en air occlus

ON 3,6 % (£0,1 %)
50N 4,1 % (£0,1 %)
100N 4,3 % (0,3 %)

11.1.3. Masse volumique du béton frais

La masse volumique des bétons a 1’état frais a été estimée a partir du volume et de la
masse des mélanges aprés malaxage. Le Tableau III-3 présente les valeurs de masse volumique

du béton frais obtenues en fonction de la teneur en CNP.

Tableau III-3. Masse volumique du béton frais en fonction du taux de CNP
Masse volumique du béton

frais (kg/m%)
ON 2338 (£20)
50N 2140 (£22)
100N 2024 (£18)

Les résultats montrent une diminution des valeurs de la masse volumique avec
I’augmentation de la substitution par les CNP. Cette diminution correspond a 8 % et 13 % de

la masse volumique du béton témoin, respectivement pour les bétons de CNP 50N et 100N. Ces
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résultats se justifient par la densité plus faible des CNP, mais aussi par I’augmentation de la

teneur en air occlus dans les mélanges.

I1.2. Propriétés physiques a I’état durci
I1.2.1. Masse volumique apparente du béton et porosité accessible a I'eau

La masse volumique apparente du béton a été mesurée a 1’état durci apres 28 jours de
cure. Les résultats présentés dans le Tableau I1I-4 montrent que les masses volumiques du béton
diminuent avec 1’augmentation de la quantit¢é de CNP dans le béton. Comparée au béton
conventionnel (0 % de CNP), cette diminution est de I’ordre de 14 % pour le béton S0N et de
17 % pour le béton 100N.

Tableau I1I-4. Masse volumique apparente du béton durci et porosité accessible a I’eau
Masse volumique Porosité

apparente accessible a I’eau
(kg/m?) (“o)

ON 2239 (+08) 11 (x0,4)

SON 1936 (x11) 14 (x0,4)

100N 1839 (+06) 17 (x0,2)

La masse volumique plus faible des CNP par rapport au gravier granitique pourrait
expliquer ce résultat. En effet, les CNP sont presque 2 fois plus légeres que les graviers
granitiques (1340 kg/m® pour les CNP contre 2660 kg/m* pour les graviers). La substitution
volumique considérée pendant la formulation entraine donc une réduction de la masse
volumique globale du béton. Dés 50 % de substitution, les bétons de CNP ont une masse
volumique apparente séche inférieure a 2000 kg/m>. Selon la norme NF EN 206-1 [111] et en
considérant leur masse volumique, les bétons de CNP peuvent étre rangés dans la classe D2.0.
Cette catégorie qui concerne les bétons de masse volumique séche comprise entre 1800 kg/m’

et 2000 kg/m? est autorisée a étre utilisée comme béton de structure.

La teneur en eau libre, par pesée hydrostatique, a permis d’avoir une estimation de la
porosité accessible a I’eau du béton. Les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau I11-4.
La porosité accessible a ’eau du béton a augmenté avec 1’incorporation des CNP. La porosité
passe ainsi de 11 % pour le béton ON a 14 % et 17 % pour les bétons S0N et 100N

respectivement. L utilisation des CNP augmente donc le nombre de pores dans le béton. Cette
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hypothese est confortée par les résultats de 1’essai d’air occlus, qui montraient une augmentation
de la teneur en air occlus en fonction de I’incorporation des CNP. Il convient de noter toutefois
que la porosité ne donne aucune information concernant la taille des pores, leur distribution et

leur degré de connectivité.

I1.2.2. Vitesse de propagation des ondes ultrasonores

L’essai a consisté a mesurer le temps que met une onde ultrasonore, pour traverser une
éprouvette (voir CHAPITRE I1.V.1.2.2). Les résultats a 28 jours de maturité sont donnés dans
le Tableau III-5. Le béton ON donne une vitesse de 4207 m/s contre 3795 m/s pour le béton SON
et 3453 m/s pour le béton 100N. On remarque que la vitesse de propagation des ondes sonores
diminue lorsque le taux de substitution par les CNP augmente. De manicre générale, la vitesse
de propagation d’une onde est d’autant plus grande que le temps de transmission de

I’information d’une particule élémentaire est rapide, suivant le niveau de cohésion de la matiére

[112].

Tableau III-5. Vitesse de propagation des ondes ultrasonores dans les composites testés a

28 jours
Vitesse de propagation des ondes (m/s)
ON 4207 (£98)
50N 3795 (£123)
100N 3453 (£38)

Les vitesses de propagation d’une onde dans D’air et dans I’eau avoisinent
respectivement 340 m/s et 1500 m/s. Pour le mortier, ces valeurs sont de 1’ordre de 4300 m/s
[113]. Ainsi, plus un matériau contient des vides remplis d’air ou d’eau, plus ’onde sonore
mettra du temps a se déplacer. Les résultats de la propagation des ondes sonores dans les bétons
contenant des CNP peuvent donc s’expliquer par les augmentations de la porosité et de la teneur
en air occlus observées pour ces bétons. La présence des vides dans les bétons de CNP a atténué
la vitesse de propagation des ondes sonores. D’ailleurs, lorsque les vitesses de propagation (Vi)
des composites sont évaluées en fonction de leur porosité, on obtient une relation quasiment

linéaire, telle que Vi=-12868¢ +5588 avec un coefficient de corrélation R? = 0,98 (Figure III-1).
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Figure III-1. Relation entre la vitesse de propagation des ondes ultrasonores et la porosité
accessible a I’eau des bétons

La vitesse de propagation des ondes ultrasonores peut étre utilisée pour définir la qualité

d’un béton. En se basant sur la norme BS 1881, Yusuf et al. [114] suggérent la classification

présentée dans le Tableau I11-6. De ce tableau, on déduit que la substitution totale (100 %) des

graviers granitiques par les CNP altére la qualité du béton. Le béton confectionné reste toutefois

de moyenne qualité. Une substitution de 50 % permet de garder un béton de trés bonne qualité.

Tableau III-6. Critéres de qualité du béton [114]

Vitesse de propagation des ondes (m/s)

Qualité du béton

> 4000
3500 — 4000
3000 — 3500
<3000

Tres bonne
Bonne
Moyenne

Faible

La Figure I1I-2 présente I’évolution de la vitesse de propagation des ondes sonores dans

les éprouvettes a différentes maturités. On observe une constante augmentation de la vitesse de

propagation des ondes pour tous les composites, ce qui peut correspondre a une amélioration

des propriétés mécaniques du béton. Le béton de CNP 100 % passe de 3364 m/s a 7 jours a

3719 m/s au bout de 90 jours.
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Figure I11-2. Evolution de la vitesse de propagation des ondes sonores dans le temps

En se référant au Tableau II1-6 et a la Figure III-2, on remarque qu’au-dela de 40 jours
de maturité, la vitesse des ondes sonores dans le béton 100N est supérieure a 3500 m/s. Ce qui
le classe dans les bétons de bonne qualité. Les vitesses de propagation des ondes sonores dans
le béton 50N restent inférieures a celles dans le béton ON, mais le béton SON reste dans la
catégorie des bétons de trés bonne qualité. En plus, les plus faibles valeurs de la vitesse de
propagation des ondes dans le béton de CNP pourraient étre un atout si I’objectif est d’améliorer

I’isolation acoustique de la construction.

11.2.3. Propriétés thermiques

Des essais thermiques ont été réalisés comme décrit au chapitre précédent (CHAPITRE
I1.V.1.2.3). IlIs ont permis de déterminer la conductivité thermique, la chaleur spécifique et la
diffusivit¢ de chacun des bétons élaborés. L’¢état hydrique a une grande influence sur les
propriétés thermiques d’un matériau ; aussi les essais ont été réalisés sur des éprouvettes
séchées a 60 °C jusqu’a masse constante, puis refroidies a la température ambiante. Les

résultats présentés dans le Tableau I1I-7 sont les moyennes obtenues sur les 3 éprouvettes.

La conductivité thermique est un parametre important pour définir la capacité du béton
a transférer la chaleur. Les résultats du Tableau III-7 indiquent que I’utilisation des CNP dans
le béton diminue sa conductivité thermique. Elle varie de 2,13 W/m.K pour le béton ON a 1,92
W/mK et 1,54 W/m.K respectivement pour les bétons 50N et 100N. Cette diminution de la

conductivité thermique peut étre attribuée a la faible conductivité thermique des CNP comparée
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aux granulats ordinaires. On observe ainsi que plus la teneur en granulats a faible conductivité
thermique augmente, plus la conductivité thermique globale du béton diminue. Okpala et al.
[46] ont abouti a la méme conclusion. IIs mentionnent une conductivité thermique des CNP de

0,19 W/m.C, tres inférieure aux 1,4 W/m.C des granulats granitiques.

Tableau III-7. Propriétés thermiques des composites testés

Conductivité Chaleur spécifique  Diffusivité
thermique (W/m.K) (MJ/m3.K) thermique (mm?/s)
ON 2,13 (£0,04) 1,89 (+0,16) 1,13 (+0,08)
50N 1,92 (£0,01) 2,95 (+0,10) 0,65 (+£0,03)
100N 1,54 (+£0,00) 2,35 (£0,01) 0,66 (+£0,01)

Par ailleurs, la densité et la porosité du béton peuvent aussi étre a 1’origine d’une
diminution de sa conductivité thermique. En effet, la conductivité thermique de ’air dans les
pores secs est de I’ordre de 0,024 W/m.K [115]. Cette valeur est beaucoup plus faible que celle
des granulats ou de la pate de ciment. Il en résulte que plus un composite est poreux, plus sa
conductivité thermique diminue. C’est ce qu’on observe sur la Figure III-3 qui présente une

relation entre la porosité accessible a I’eau des composites et leur conductivité thermique.
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Figure III-3. Relation entre conductivité thermique et porosité accessible a I’eau des bétons

testés
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La chaleur spécifique ou capacité thermique volumique est par définition la quantité de
chaleur nécessaire pour augmenter de 1 °K la température d’une unité de volume d’un matériau.
Plus pratiquement, elle représente la capacité d’un matériau a supporter des changements de
température en absorbant et stockant de 1’énergie. Plus la capacité spécifique d’un matériau est
¢levée plus il est capable de stocker de 1’énergie. En général, les bétons 1égers ont une chaleur
spécifique plus faible que les bétons ordinaires, du fait de leur 1égereté [6]. Dans le cas des
bétons de CNP, on observe plutot une augmentation de la chaleur spécifique par rapport au
béton témoin. Les valeurs obtenues passent de 1,89 MJ/m’*K pour la formulation ON avec une
densité de 2,2 22,95 MJ/m°K et 2,35 MJ/m’K respectivement pour les bétons SON (densité 1,9)
et 100N (densité 1,8). Cette augmentation de la chaleur spécifique ne semble donc pas étre lie
uniquement a la diminution de la masse volumique du béton. Oktay et al. [116] aboutissaient
au méme constat dans leurs études sur les propriétés thermiques de différents bétons légers. La
chaleur spécifique de I’air (1,004 MJ/m°K) et de I’eau (4,181 MJ/m*K) emprisonnée dans les
pores d’un béton est supérieure a celle de la phase solide (généralement inférieure a 1 MJ/m’*K)
[117]. Ainsi, lorsqu’un matériau est poreux, une plus grande quantité d’énergie est nécessaire
pour élever sa température. C’est pourquoi le béton de CNP ayant une porosité et une teneur en
air occlus plus élevées que le béton témoin a une plus grande chaleur spécifique. Pourtant, on
observe que le béton SON a une chaleur spécifique supérieure au béton 100N. Ce qui est en
légere contradiction avec 1I’hypothése émise précédemment. Au-dela de la porosité, la chaleur
spécifique du béton est aussi influencée par la taille de ses pores, leur forme et la connectivité

du réseau poreux [60].

Un autre paramétre thermique important pour définir I’inertie d’un matériau est sa
diffusivité thermique. La diffusivité thermique exprime la vitesse avec laquelle un matériau
transmet de la chaleur d’un point a un autre. Elle fait intervenir la conductivité thermique et la

chaleur spécifique comme le montre 1’Equation IT1-1 :

A ,
== (mm?/s) Equation III-1.
p
Avec
A :  La conductivité thermique du matériau en W/m.K
Gp : La chaleur spécifique du matériau en MJ/m*.K

Les bétons de CNP 50N et 100N ont des diffusivités thermiques inférieures de moitié a

celle du béton ON. Dans la pratique, cela signifie qu’un front de chaleur mettra plus de temps a
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traverser I’épaisseur du béton de CNP. La diffusivité thermique étant fonction de la conductivité
thermique et de la chaleur spécifique du matériau, elle varie donc simultanément aux deux
parametres. Ainsi, la chaleur spécifique plus ¢élevée du béton 50N lui confére la méme

diffusivité thermique que le béton 100N.

I1.2.4. Analyse de Pinterface granulat/ matrice cimentaire

Des observations réalisées au MEB montrent que I’interface granulat / matrice
cimentaire est différente pour les CNP et les granulats granitiques. En effet, comme on peut
I’observer sur la Figure I11-4, il existe entre les CNP (couleur sombre) et la matrice cimentaire
(couleur plus claire) des écarts de largeur relativement importante. Cet écart est beaucoup plus

réduit entre les granulats granitiques et la pate de ciment (Figure III-5).

Dans ce cas, la liaison CNP / pate de ciment est une zone de faiblesse pour le béton. Le
défaut d’adhérence semble se situer sur les faces concave et convexe de la coque. La mauvaise
adhérence serait donc due a la nature organique des CNP d’une part, mais aussi la texture plutot
lisse de ses faces (concave et convexe) qui ne permet pas a la pate de ciment d’adhérer au
granulat. Autrement, la présence de pores a la surface des granulats aurait dii permettre a la pate
de ciment de s’ancrer dans les rugosités et donc de créer une meilleure liaison mécanique avec

les granulats.

Pate de ciment

— 100pm JSM7100F 6/8
20.0kV SEI SEM

Figure I1I-4. Image MEB de la zone interfaciale CNP / pate de ciment
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Figure III-5. Image MEB de la zone interfaciale granite / pate de ciment

Par ailleurs, on observe que la zone interfaciale des CNP a une porosité plus importante
que le reste de la pate. Les pores dans cette zone sont plus nombreux et grossiers que dans le
reste de la pate et autour des granulats granitiques, ce qui vient corroborer les résultats de

porosité accessible a I’eau obtenus.

Une observation au MEB a aussi été effectuée sur la surface du béton apres arrachement
des granulats. La Figure III-6 et la Figure III-7 montrent les empreintes laissées par une CNP

et un granulat granitique lorsqu’ils sont arrachés d’une pate de ciment.

Figure III-6. Empreinte laissée par une CNP sur la pate de ciment
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Figure III-7. Empreinte laissée par un granulat granitique sur la pate de ciment

On observe une surface plus homogene et plus unie dans le cas du granulat granitique
tandis que I’empreinte des CNP présente une texture moins compacte et trés poreuse. Lors du
malaxage du béton, la capacité d’absorption relativement élevée des granulats végétaux
engendre un mouvement de I’eau de la pate a 1’état frais vers les granulats végétaux. Ce
mouvement d’eau peut donc expliquer la porosité plus élevée de la pate durcie a I’interface

CNP / matrice cimentaire.

Des échantillons de pate ont été prélevés au droit des 2 types de granulats aprés
déchaussement. Ils ont ensuite subi une analyse thermogravimétrique (ATG) afin de comparer
I’influence de I’utilisation des CNP sur les phases minéralogiques qui pourront étre identifiées.
La Figure III-8 présente les courbes TG et DTG de la pate provenant de la formulation de
référence ON. On observe sur cette figure un premier pic étalé entre 100° et 200 °C qui
correspond a la déshydratation des CSH et de Dettringite. Un deuxieéme pic trés marqué est
observé autour de 450 °C qui correspond a la décomposition de la portlandite, et enfin, un pic
entre 800° et 900 °C correspond a la décomposition des carbonates de calcium (calcite et ses
polymeres). La Figure I1I-9 compare les courbes DTG des pates obtenues apres déchaussement
des CNP et des granulats ordinaires. On observe dans le cas du béton 100N, les mémes pics que
ceux observés dans le cas du béton témoin ON. Toutefois, il apparait un 4°™ pic supplémentaire
entre 850° et 950 °C, qui pourrait étre un polymére plus stable de la calcite. L utilisation des
CNP dans une matrice cimentaire induirait donc la formation d’un produit ayant une

température de décomposition tres élevée.
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Figure I11I-8. Courbe d’analyse thermogravimétrique (TG) et sa dérivée (DTG) de la pate
de ciment au droit des granulats granitiques (béton ON)

Température (°C)

2

Figure I11-9. Comparaison des courbes DTG des pates de ciment prélevées au droit des
granulats granitiques (béton ON) et des CNP (béton 100N)

ITI. Propriétés mécaniques du béton

ITII.1. Résistance mécanique a la compression

La résistance a la compression a ét¢ déterminée selon la procédure décrite dans le

CHAPITRE I1.V.2. Le Tableau III-8 présente les valeurs de résistance a la compression
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obtenues sur les éprouvettes apres 28 jours de maturité. Chaque résultat est la valeur moyenne

des essais sur 3 éprouvettes.

Tableau III-8. Résistance a la compression des bétons a 28 jours
Résistance a la compression (MPa)

ON 41,8 (£1,8)
SON 28,8 (x0,8)
100N 23,4 (#¥1,0)

Comme on pouvait s’y attendre, la résistance a la compression du béton diminue avec
I’augmentation de la substitution par les CNP. Les CNP, deux fois moins denses que les
granulats conventionnels, réduisent la densité seche du béton. Il est pourtant connu que plus un
béton est 1éger, plus sa résistance a la compression est faible. L’analyse de la Figure I11-10 vient
confirmer cette assertion. On observe que la résistance a la compression évolue linéairement en

fonction de la masse volumique apparente séche des composites.
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Figure II1-10. Relation entre masse volumique et résistance a la compression

Par ailleurs, les données des Tableaux Tableau III-2 et Tableau I1I-4 nous ont montré
que la teneur en air occlus et la porosité du béton augmentent avec sa teneur en CNP, ce qui
expliquerait dés lors la chute des résistances observée dans les résultats. La compacité des
matériaux cimentaires étant fortement dépendante du volume de vide, les pores qui ne jouent

donc aucun role mécanique apparaissent comme des points faibles.
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Une autre interprétation de la diminution de la résistance a la compression dans les
bétons de CNP porterait sur la faiblesse de I’adhérence entre les CNP et la matrice cimentaire.
L’analyse de I’interface granulat / pate de ciment (Figure I11-4) a révélé une mauvaise adhérence
entre les CNP et la matrice cimentaire et une zone de transition interfaciale trés poreuse. Sous
sollicitations mécaniques, la mauvaise adhérence est un point de faiblesse ou les fissures
peuvent Etre initiées et se propager. Cette interprétation est souvent utilisée dans la littérature
pour justifier les diminutions de résistances observées pour les bétons de granulats végétaux

[118-120] et autres sous-produits industriels [ 121-124].

La Figure I1I-11 représente I’évolution de la résistance a la compression des bétons dans
le temps. L analyse de cette courbe montre qu’il y a une évolution continue de la résistance de
tous les types de béton dans le temps. Bien qu’elles soient organiques, les CNP ne semblent
donc subir aucune dégradation biologique dans le temps lorsqu’elles sont utilisées dans une
matrice cimentaire. Mannan et al. [71] sont arrivés a la méme conclusion pour des bétons ayant

365 jours de maturité.
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Figure II1-11. Evolution de la résistance a la compression dans le temps

Le béton ON atteint 81 % et 112 % de sa résistance a la compression de 28 jours a 7
jours et a 90 jours respectivement. Par contre, les bétons contenant des CNP atteignent trés vite
leur résistance a la compression. Dés 7 jours de maturité, les bétons SON et 100N atteignent
90 % de leur résistance a 28 jours, et cette résistance n’évolue que de 2 % et 4 % respectivement
a 90jours. Shafigh et al. [68] ont obtenu des résultats similaires pour le béton contenant 100 %

de CNP. Un facteur a prendre en compte pour expliquer ce comportement du béton de CNP est
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ici encore la zone de transition entre les granulats et la matrice cimentaire. Les caractéristiques
de cette zone de transition n’évoluant pratiquement pas dans le temps, elles restent un point de
faiblesse du béton de CNP et sont a la base de sa rupture. Dans ce cas, ni la résistance des

granulats ni celle de la matrice cimentaire ne participent plus a la résistance du béton.

III.2. Résistance mécanique a la flexion

Le Tableau III-9 donne les résultats obtenus pour les essais de flexion en 3 points a 28

jours. Chaque valeur est la moyenne des résultats obtenus sur 3 éprouvettes.

Tableau I1I-9. Résultats des essais de flexion des bétons a 28 jours

Résistance a la Ratio résistance a la
flexion (MPa) flexion / compression
ON 6,4 (£0,5) 15 %
50N 5,7 (£0,4) 20 %
100N 4,7 (x0,4) 20 %

La résistance a la flexion diminue elle aussi avec I’augmentation de la substitution par
les CNP. Elle est de 6,4 MPa pour le béton ON, et de 5,7 MPa et 4,7 MPa pour le béton
contenant respectivement 50 % et 100 % de CNP. En rapportant la résistance a la flexion a celle
a la compression, on obtient un ratio de 15 % pour le béton ON et 20 % pour les 2 autres
formulations. En principe, le rapport résistance a la flexion / résistance a la compression du
béton est de I’ordre de 15 % [72], et ce pourcentage diminue encore dans le cas des bétons
légers. Les ratios de notre étude sont légérement supérieurs aux 10 % obtenus par Alengaram

et al. [50] et aux 13,7 % de Shafigh et al. [64].

Le Tableau III-10 ci-dessous présente différentes relations entre la résistance a la
compression et la résistance a la flexion trouvées dans la littérature. Il présente aussi les résultats
estimés par ces modeles et 1’écart par rapport a nos valeurs expérimentales. La comparaison des
résultats nous permet de déterminer lequel des modeles prédit au mieux le comportement du

béton de CNP de notre expérimentation.

Tableau III-10. Evaluation de la résistance a la flexion par des modeles de la littérature
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Prédiction Ecart avec la
Equation Modé¢le de la
Désignation du modéle valeur
N° littérature
(MPa) expérimentale

103 Méthode pour béton de CNP avec
111-2, Rey = 0,12R 3,51 -26 %
un Recude 35 - 53 MPa [64]

Rpy M¢éthode pour béton de CNP avec
I11-3, 2,67 -43 %
=0,33/R%,, unRcaude15-37 MPa [59]
Rpy Méthode ACI pour les bétons
111-4, 2,58 -45 %

= 0,53,/R., legers[125]
Méthode pour béton d’argile

R
£l
I11-5, expansée Reecude 29 - 43 MPa 3,55 -25%
= 0,69/ R;cy
[126]
R Meéthode pour béton de schiste et
fl
111-6, , d’argile expansée Rccu de 20 - 4,09 -13 %
= 0,46/ RZ,
60 MPa [127]
Rpy M¢éthode Eurocode 2 pour les
111-7, 5,32 +13 %
= 0,201R,., bétons de structure
Avec
Ra : larésistance a la flexion (MPa)
Reey @ larésistance a la compression sur éprouvettes cylindriques en MPa
Reew @ larésistance a la compression sur éprouvettes cubiques en MPa

Certaines équations utilisent dans leur expression la résistance a la compression réalisée
sur des éprouvettes cubiques. Ayant réalisé nos essais de résistance a la compression sur des
éprouvettes cylindriques, des valeurs de résistances correspondantes ont été utilisées en posant

I’Equation I1I-8 déduite des travaux de Shafigh et al. [68] et de la norme NF EN 206-1 [111].

Recy=1.12R,, Equation III-8.

Tous les modeles de la littérature prédisant la résistance a la flexion du béton de CNP a
partir de la résistance a la compression sous-estiment la résistance réelle a la flexion du béton
de CNP. Les Equations III-3 et III-4 proposées pour les bétons de CNP et les bétons 1égers

respectivement donnent les plus faibles prédictions, comparées aux valeurs obtenues. Elles ne
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sont donc pas applicables dans notre cas. L’Equation III-6 donne la prédiction la plus proche
des résultats obtenus, avec une sous-estimation de 13 %. L’Eurocode 2 (Equation I1I-7) donne
le méme écart par rapport a la valeur réelle obtenue, mais a tendance a surestimer la résistance
a la flexion des bétons de CNP. Toutefois, en faisant varier les coefficients 0,3 et 0,46 des
Equations III-3 et III-6 proposées pour les bétons de granulats légers, il est possible d’obtenir
un mod¢le avec une précision acceptable (moins de 10 %). Le modéle pour I’estimation de la

résistance a la flexion s’écrirait donc :

R = a X \/R2., avec a variant entre 0,51 et 0,56 Equation I11-9.

ITI.3. Module d’¢lasticité statique

Le module d’¢lasticité est un parametre trés important lors du dimensionnement des
¢léments de structure en béton armé. C’est souvent le module d’¢lasticité statique qui est
déterminé dans le domaine du génie civil. Il a été déduit des mesures de déformations effectuées
pendant 1’essai de compression uniaxiale. Le Tableau III-11 donne les résultats obtenus pour

les différentes formulations testées.

Tableau III-11. Valeurs expérimentales du module d’¢lasticité E
Module élastique E (GPa)

ON 21,6 (¥1,0)
SON 14,0 (x0,7)
100N 7,3 (£0,4)

Les bétons de CNP 50N et 100N ont un module élastique de 14,0 GPa et 7,3 GPa
respectivement, contre 21,7 GPa pour le béton ON. On observe que le module élastique du béton
diminue lorsque des CNP sont utilisées comme granulats et lorsque leur teneur dans le béton
augmente. Plus le module élastique d’un matériau est élevé, plus il est dit rigide. On peut
s’attendre donc a ce que le béton de CNP soit plus déformable. Par ailleurs, bien que dures, les
CNP sont des produits organiques qui ont une rigidité plus faible que les granulats minéraux
courants. Cette faible rigidité des CNP et la faible adhérence avec la pate de ciment (Figure
I11-4) conferent au béton une grande capacité de déformation [74]. Ce qui explique la faiblesse
de la pente dans la partie linéaire de la courbe contrainte - déformation et par suite la réduction

du module ¢€lastique statique.
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Le module d’¢lasticit¢é du béton de 100N obtenu dans cette étude correspond
approximativement au tiers de celui du béton de référence. Il est dans 1’ordre de grandeur des
valeurs obtenues dans la littérature pour les bétons de CNP et autres granulats légers. Mannan
et Ganapathy [47] mentionnent un module ¢élastique E a 28 jours de 7,0 GPa. Alengaram et al.
[23] obtenaient pour des bétons a base de pierre ponce, ou de polystyréne expansé un module
de Young variant entre 7,69 GPa et 11,4 GPa. D’autres auteurs ont montré que pour des
résistances a la compression identiques, 1’utilisation des CNP dans un béton pouvait réduire de

75 % le module d’¢lasticité [128].

Le module ¢lastique des bétons est influencé par la densité, la qualité de la matrice
cimentaire, la rigidité des granulats 1égers qui le composent et leur teneur dans le béton, ainsi
que la qualité de I’interface entre la pate de ciment et les granulats [74]. Pour tenir compte de
tous ces parametres, plusieurs modeles de la littérature établissent des relations entre le module
d’¢élasticité, la résistance a la compression et la masse volumique du béton. Les graphes de la
Figure I11I-12 montrent une comparaison entre les valeurs expérimentales du module d’élasticité
et celles prédites a partir de différents modéles proposés dans la littérature (Equations III-10,
II-11, II-12, II-13 et 11I-14) sur les bétons élaborés. Les équations utilisées sont résumées

dans le Tableau III-12.

Tableau I1I-12. Mod¢les de prédictions du module élastique du béton

Equation
. Désignation Expressions du modéle
N

Méthode pour béton de CNP Recu de 25 -
I1-10, 5 E = 5000(y,/2400)?R%33
39 MPa et un yq de 1640 — 1890 kg/m° [74]

Me¢éthode proposée par la norme BS 8110 pour
I-11, E = 0,0017y3R>33
les bétons [129]

Méthode AASHTO pour béton avec un Recy de

MI-12, 21 -35MPaetunyqy de 1440 — 2480 kg/m’ E = 0,043y;°RY;,
[130]
Méthode pour béton utilisant la pierre ponce
III-13, comme granulat avec un Recyde 16 - 35 MPa et E= 0,03y}1’5R2'65y

un ya de 1460 — 2185 kg/m® [131]

II-14, Méthode pour béton 4 haute performance [132]  E =v;°(0,062 + 0,0297R75,
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Avec
E :  Le module d’¢lasticité statique (MPa)
Recu @ Larésistance a la compression sur éprouvette cubique (MPa)

Reey  : Larésistance a la compression sur éprouvette cylindrique (MPa)

telle que R, =1,12R

Les courbes de la Figure III-12 permettent de comparer les valeurs expérimentales

obtenues par rapport aux valeurs prédites par les modeles du Tableau I11-12.
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Figure I11I-12. Comparaison entre les valeurs expérimentales du module d’¢lasticité statique
et les valeurs prédites par des mod¢les de la littérature.
a) béton ON ; b) béton 50N ; ¢) béton 100N

Lorsqu’on observe les bétons 100N, tous les modéles surestiment le module d’¢élasticité
obtenu expérimentalement. L’Equation III-10 donne les valeurs de module élastique du béton
100N les plus proches des résultats expérimentaux. Elle a été proposée pour les bétons de CNP
d’une résistance de 25 a 49 MPa et contenant des additions minérales (fumée de silice et cendres
volantes). En adaptant ce modéle a nos résultats, nous proposons I’Equation ITI-15 ci-dessous.
En remplagant le coefficient 5000 de I’Equation I1I-10 par 4200, il est possible de prévoir avec

une erreur de moins de 5 %, le module d’élasticité du béton de CNP.

Ya \? o33 : :
— - E I1-15.
E = 4200 (2400) Reéy quation 5
Toutefois, ce modéle n’est pas adapté lorsque la teneur en CNP diminue dans le béton.
L’Equation III-13 par contre donne une meilleure estimation des bétons ON et SON. En faisant

varier le coefficient 0,03 comme dans 1’équation III.15, on obtient pour tous les bétons de CNP

une estimation de 1’ordre de 10 %.

E =0,02y,° R%;, Equation III-16.
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I1I.4. Comportement ductile

La Figure III-13 présente les courbes des contraintes en fonction de la déformation

enregistrée par les capteurs LDVT pendant 1’essai de compression.

Un grand nombre de bétons de granulats légers (schiste, argile...) ont un comportement
plus fragile que les bétons ordinaires [5,133]. Le béton de granulat 1éger se comporte alors
comme un matériau homogene, étant donné que la qualité de la liaison pate de ciment — granulat
est meilleure et les modules des granulats du méme ordre de grandeur que celui de la pate. Ceci

n’est pas le cas des bétons de CNP, lorsqu’on observe leurs courbes contraintes déformations.

Les parties ascendantes des courbes des bétons de CNP de la Figure III-13 sont moins

raides avec une partie post-rupture plus courte que le béton de référence.
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Figure I1I-13. Courbes contrainte - déformation des bétons testés

Par ailleurs, la rupture des éprouvettes du béton ON s’est produite peu apres le pic de
résistance. Pourtant, plus la rupture des éprouvettes est proche du pic de résistance, plus le
matériau est fragile. Cette allure des courbes témoigne donc d’une plus grande ductilité des
bétons de CNP comparés au béton témoin. Cette ductilité est d’autant plus grande que la teneur
en CNP est ¢levée dans le béton. Ces qualités permettent d’envisager I'utilisation des CNP pour
la fabrication d’¢léments parechocs en béton, dans les projets de construction de routes. Les
éprouvettes de béton ON se sont rompues brusquement, tandis que les bétons de CNP ont

présenté une rupture plus adoucie (Figure I11-14).
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Figure I11-14. Modé¢le de rupture des bétons sous essai de compression.
a) béton ON ; b) béton 50N, c) béton 100N

Nous nous sommes aussi intéressés a la capacité de déformation et a la rigidité des
bétons sous essai de flexion 3 points. Ces paramétres sont évalués a partir des courbes forces
fleches des différents bétons représentées dans la Figure III-15-a avec un détail de la zone de
force maximale (Figure III-15-b). Sur ces courbes, les bétons de CNP présentent aussi un

comportement plus ductile que le béton de référence.
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Figure I1I-15. Courbes force - fleche des bétons testés

Turatsinze et Garros [77] définissent la capacité de déformation du béton comme la
fleche maximale avant localisation de la fissuration, la macrofissuration n’étant localisée que
lorsqu’on se trouve dans le domaine post fissuration du matériau (apres le pic de charge). La
rigidité des composites a été déterminée en considérant la pente de la partie linéaire de la courbe
force — fleche située entre 10 % et 50 % de la force maximale [96]. La Figure III-16 donne une

représentation des parametres évalués a partir de la courbe force — fléche.
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Figure II1-16. Rigidité et capacité de déformation d’un béton mesurées a partir de la courbe
force - fleche d’un essai de flexion 3 points
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Les valeurs de capacité de déformation maximale (drmax) et de rigidité mesurées a partir
des courbes force — fleche sont résumées dans le Tableau III-13. On observe une diminution
significative de la rigidité avec la substitution par les CNP. La rigidité du béton de référence est
pres de 2 fois celle du béton contenant 50 % de CNP et plus de 3 fois plus grande que celle du
béton contenant 100 % de CNP.

Tableau III-13. Influence du taux de substitution par les CNP sur la capacité de

déformation et la rigidité du béton
Capacité de déformation

Rigidité K (N/mm)
maximale (mm)
ON 78,9 0,03 (£0,002)
SON 46,3 0,04 (= 0,002)
100N 20,6 0,09 (£ 0,005)

Ces résultats viennent conforter I’hypothése selon laquelle les CNP améliorent la
capacité de déformation des bétons. Pourtant les CNP ont un effet défavorable sur la résistance
a la flexion des bétons et donc sur leur capacité portante (Tableau I1I-9). Pour tenir compte de
ces différences de capacité portante, nous avons retracé les courbes force — fléche en
considérant les valeurs de force rapportées a la valeur maximale (F/Fmax) en fonction de la fleche

(Figure III-17).

F/Fmax

0,00 0,05 0,10 0,15 0,20
Fléche (mm)

Figure I1I-17. Evolution du rapport F/Fmax en fonction de la fleche des composites.
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Cette figure montre plus clairement, I’augmentation de la capacité de déformation des
bétons avec la teneur en CNP. Par ailleurs, on observe dans la zone du pic de charge, avant de

passer dans le domaine post-fissuration, une courbure qui s’¢largit avec la teneur en CNP.

Pour justifier tous ces résultats, on pourrait s’appuyer sur I’hypothése que les CNP
perturbent la propagation des microfissures dans le béton, en raison de leur nature ou la faiblesse
de I’adhérence granulat / matrice cimentaire). Il se produit dans ce cas une relaxation des
contraintes dans le béton qui se traduit par un retardement de 1’apparition de la macrofissure
d’ou le grand rayon de courbure observé. Une méthode semblable est d’ailleurs appliquée pour
augmenter la résistance a la fatigue des structures métalliques. Lorsque la trajectoire d’une
fissure peut étre prédite, un trou est réalisé a la pointe ou en aval de la fissure. La propagation
de la fissure est alors stoppée par le creux, ce qui atténue I’ampleur des contraintes [76,134—

136].

Une autre explication a I’amélioration de la capacité de déformation du béton peut étre
la capacité des CNP a absorber de 1’énergie sous chargement. D’autres auteurs sont arrivés a la
méme conclusion pour expliquer les résultats qu’ils ont obtenus sur le béton incorporant des

granulats végétaux [75,137], des granulats caoutchouteux [ 138] et des granulats plastiques [96].

IV. Etude du retrait

IV.1. Retrait libre

Les mesures de retrait total ont été effectuées sur des éprouvettes prismatiques de
dimensions 40 mm x 40 mm x 160 mm contenant des plots noyés aux extrémités. Les mesures

sont effectuées 24 heures apres le coulage des éprouvettes.

Les courbes de la Figure I1I-18 présentent les variations dimensionnelles mesurées sur
les différents composites pendant 90 jours. Ces courbes représentent les valeurs moyennes des
essais sur 3 éprouvettes. On observe que la substitution des granulats granitiques par les CNP
augmente considérablement les valeurs de retrait total. A 90 jours de maturité, les bétons de
CNP 50N et 100N ont un retrait de 1606 et 1942 pm/m respectivement contre 908 um/m pour
le béton ON. Abdullah et al. [139] ont obtenu des résultats similaires dans les premiers mois de
maturité du béton de CNP, avec un retrait total cinq fois plus grand que celui du béton normal.
Ce comportement est attribué en général a la perte d’eau pendant le séchage du béton
[23,37,68]. Pour conforter cette hypothese, en parallele avec les mesures de retrait, les pertes

de masses des éprouvettes ont été suivies (Figure I11-19).
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Figure I11-18. Evolution du retrait des bétons testés
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Figure I1I-19. Evolution de la perte de masse des bétons testés

Les pertes de masse sont quasi-€gales pour tous les types de béton. En associant le retrait
au départ d’eau dans les échantillons, on remarque qu’a égal départ d’eau, les bétons utilisant
des CNP ont de plus grandes valeurs de retrait que le béton ordinaire. Il existe donc un
phénomene autre que les pertes d’eau pour justifier la différence des variations de retrait total

observées pour les différentes formulations.

Les résultats du module d’¢lasticité (Tableau III-11) montrent que le béton témoin ON a

un module d’¢lasticité nettement supérieur a celui des bétons de CNP, ce qui pourrait expliquer
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aussi les différences de retrait observées. En effet, il existe une corrélation entre module
d’¢élasticité du béton et déformations de retrait. Différentes études antérieures ont établi que les
bétons ayant les modules élastiques les plus élevés opposaient une plus grande résistance au

retrait, entrainant donc un retrait total plus faible [37,68].

Par ailleurs, les propriétés mécaniques des granulats influencent aussi fortement le
retrait total du béton. Les granulats sont des obstacles aux déformations de la pate de ciment.
Ainsi, les granulats a fort module ¢lastique opposent une plus grande résistance aux
déformations de la pate de ciment, entrainant une diminution du retrait [2]. Les CNP, comme
certaines essences de bois, sont plutot souples, avec un module d’¢élasticité axiale de I’ordre de
20 MPa [140]. Cette valeur de module élastique est trés inférieure aux 60 - 75 GPa
généralement considérés pour les granulats granitiques [6]. Cette différence de rigidité entre les
CNP et les granulats granitiques pourrait aussi justifier les résultats obtenus pour le retrait.
Néanmoins, les bétons 50N et 100N ont la méme évolution de retrait libre dans le temps.
L’amplitude du retrait de séchage peut aussi étre définie comme une fonction de la nature des

granulats, de leur teneur dans le mélange et du retrait de la matrice cimentaire [72].

L’étude des propriétés mécaniques des bétons de CNP a montré que ’utilisation des
CNP comme granulats augmentait la capacité de déformations du béton. Pourtant, il a aussi été
observé que les CNP entrainent une augmentation du retrait libre. Ces deux comportements
sont opposés, notamment en ce qui concerne la fissuration. En effet, tandis que la grande
capacité de déformation réduit le risque de fissuration du béton, la tendance du béton de CNP
a augmenter les déformations de retrait est plutot favorable a la fissuration. La fissuration étant
potentiellement préjudiciable pour la durabilité du béton, il est important de savoir lequel de

ces 2 comportements est dominant.

IV.2. Retrait empéché

Pour évaluer le risque de fissuration des composites, un essai de retrait empéché a
I’anneau ou « ring test » a été réalisé. Cet essai permet d’observer comment se comportent les
différents bétons élaborés lorsque le retrait est empéché. Le protocole expérimental pour cet

essai a été détaillé dans le CHAPITRE 11.V.3.2.

La Figure I1I-20 montre 1’évolution dans le temps des contraintes résiduelles dans
I’anneau central en acier, calculées a partir des mesures des 3 jauges extensométriques pour

chacun des mélanges.
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Figure I11-20. Déformations de 1’anneau en acier pendant I’essai de retrait empéché

Les contraintes de traction générées par le béton de CNP sont supérieures a celle du
béton de référence. Toutefois, I’apparition de la fissure est davantage retardée dans le béton
100N que dans le béton ON. En principe, lorsqu’une fissure apparait, il se produit une relaxation
de I’étreinte de I’éprouvette de béton sur 1’anneau en acier. Ce relachement se traduit par une
réduction brusque de la contrainte. La fissure du béton témoin ON est détectée le 7™ jour et
celle du béton 100N le 25°™ jour. Bien qu’elle ait été détectée, aucune fissure visible n’a été
observée sur I’éprouvette de béton 100N. On peut donc supposer que 'utilisation des CNP a un
effet positif sur la résistance a la fissuration créée par le retrait dans le béton. Toutefois,
plusieurs variations des déformations de I’anneau qui traduisent une réduction de 1’étreinte du
béton ont été observées dans le cas du béton 100N (Figure I11-20). Ces relaxations peuvent étre

le signe de microfissurations internes dans le béton.

Les résultats de 1’analyse des données enregistrées par les jauges sont résumés dans le
Tableau I1I-14. De la méme fagon que dans le paragraphe précédent, les conclusions du tableau
indiquent que le béton ON a une sensibilité élevée a la fissuration de retrait contre une sensibilité
plus faible pour le béton 100N. Néanmoins, ces résultats devraient étre considérés avec
quelques réserves. En effet, la détermination du facteur de déformation des bétons s’est basée
sur une régression linéaire de la courbe des déformations nettes en fonction de la racine carrée

du temps (voir CHAPITRE I1.V.3.2). Sur la Figure I1I-21, on constate que 1’ajustement linéaire
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utilisé convient bien dans le cas du béton ON, mais semble moins adapté dans celui du béton
100N.

Tableau I1I-14. Analyse des données de I’essai de retrait empéché

Paramétres Béton ON Béton 100N
Age moyen de fissuration (jours) 6 25
Déformation maximale moyenne (um/m)  -42 -58
Facteur moyen de déformation dmoy

3,107 2,107
(um/m.jours®®)
Taux de contrainte (MPa/jour) 0.4 0,001
Sensibilité a la fissuration Elevée Faible

Temps (en jours®?®)

Déformation nette (um/m)

-80

Figure I1I-21. Evolution de la déformation nette en fonction de la racine carrée du temps

V. Conclusions

Les résultats présentés dans cette partie du document montrent que la substitution des
granulats granitiques par les CNP entraine une chute des propriétés mécaniques du béton. Ainsi,
plus le taux de substitution par les CNP augmente, plus la résistance a la compression, a la
flexion et le module ¢élastique du béton diminuent. Malgré une diminution de 44 % par rapport

au béton de référence, la résistance a la compression a 28 jours du béton de CNP 100 % reste
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supérieure a la valeur de 17 MPa, valeur admissible pour la construction des structures en béton

selon la norme ASTM C 330.

L’utilisation des CNP a aussi entrainé une réduction de la masse volumique du béton.
Dans ce cas aussi, la masse volumique du béton de CNP reste dans la classe des bétons légers
de structure. Ceci permettrait d’obtenir un gain de 14 a 19 % sur les charges mortes de la
structure, comparée au béton ordinaire. Cette réduction de la masse volumique du béton de CNP
est en partie due a une augmentation de la porosité accessible a 1’eau et du volume d’air occlus
dans le béton. A cet effet, une réduction de la vitesse de propagation des ondes ultrasonores a

été constatée.

La substitution par les CNP a également diminué la conductivité thermique du béton
tout en augmentant sa chaleur spécifique. L utilisation des CNP a donc amélioré les propriétés
thermiques du matériau en augmentant son caractére isolant. Cette caractéristique est
particuliérement intéressante pour des utilisations en régions chaudes car elle va contribuer a

améliorer le confort thermique, notamment des habitations.

L’utilisation des CNP comme granulat dans le béton a par ailleurs eu des conséquences
sur le retrait du béton. En effet, les variations dimensionnelles liées au retrait ont augmenté avec
le taux de substitution par les CNP. Par opposition a ce comportement, il a été¢ observé que les
CNP améliorent la capacité de déformation du béton. Un essai de retrait empéché a permis de
confronter ces deux effets antagonistes, en évaluant la résistance aux fissurations de retrait des
différents composites. Il en ressort que la bonne capacité de déformation du béton due aux CNP

prédomine sur sa grande amplitude de retrait libre.

L’analyse de I’interface entre les CNP et la pate de ciment a montré 1’existence d’une
mauvaise adhérence entre les deux matériaux qui peut expliquer en partie certains
comportements physique et mécanique du béton. C’est dans ce sens que la possibilité
d’améliorer I’adhérence entre les CNP et la matrice de ciment en utilisant différents traitements

sera envisagée dans le chapitre suivant.
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1. Introduction

Les résultats du chapitre précédent ont montré I’influence des CNP et de leur teneur sur
les propriétés physico-mécaniques du béton. Il est ressorti de ce chapitre, I’existence d’une
mauvaise adhérence entre les CNP et la matrice cimentaire, qui est I’une des raisons de la chute
des résistances mécaniques du béton. Dans le but d’améliorer cette adhérence et par conséquent
les propriétés d’usages du béton, divers traitements sont envisageables. L’objectif de ce chapitre
est de présenter différents traitements (chaux, silicate de sodium, thermique, alcool
polyvinylique, prémouillage) sur les CNP, de les comparer et d’analyser leur influence sur les

propriétés du béton contenant 100 % de CNP.

II.  Descriptions des traitements effectués sur les CNP

Cinq traitements différents de la surface des CNP ont été étudiés. Leur finalité est de
réduire le comportement hydrophile des CNP, de modifier 1’état de leur surface ou de réaliser
un dépdt sur les coques. Au cours de 1’étude, nous avons aussi fait varier le rapport E/C du
mélange afin d’étudier I’influence de la qualité de la pate de ciment sur les propriétés du béton

de CNP nature. Un récapitulatif des modifications effectuées est donné dans le Tableau IV-1.

II.1. Prémouillage

Ce traitement est préconisé pour limiter 1’absorption de I’eau de gachage destinée a
I’hydratation du ciment par les CNP. Les CNP ont été saturées pendant 24 heures a 1’eau, puis

leur surface extérieure a été asséchée avant utilisation dans le béton.

I1.2. Traitement thermique

Les traitements thermiques souvent utilisés sur le matériau bois sont une alternative aux
traitements chimiques. Ils ont pour objet de réduire 1’hygroscopicit¢ de la matiere
lignocellulosique [141]. La température dégraderait principalement les hémicelluloses
responsables de la tendance du bois a absorber I’humidité et a changer de dimensions. Dans le
cas des CNP, le traitement thermique peut aussi €éliminer tous les résidus existant sur la surface
des coques, ce qui les rendra plus rugueuses. On peut espérer de cette modification de 1’état de

surface, une amélioration de 1’adhérence mécanique entre la pate de ciment et les CNP.
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Malgré ces avantages, le traitement thermique pourrait diminuer les performances
mécaniques du matériau. Il existe toutefois un optimum de température qui varierait en fonction
de I’essence de bois utilisée. Boustingorry obtient une contrainte de cisaillement de 0,0262 MPa
a ’interface entre du gypse et un bois pyrolysé a 280 °C contre 10 fois moins pour le bois brut
[15]. Yew et al. [67] ont traité les CNP a 60 °C et 150 °C pendant une période de 0,5 et 1 h. Ils
ont obtenu les meilleurs résultats de résistance a la compression et de module d’¢élasticité avec
les CNP traitées a 60 °C pendant 0,5 heure. En nous basant sur leurs travaux, les CNP de cette

étude ont aussi été traitées thermiquement dans une étuve, a 60 °C pendant 30 minutes.

I1.3. Traitement dans une solution de chaux

Certains auteurs ont découvert que le traitement a la chaux modifiait I’état de surface de
leurs granulats lignocellulosiques et améliorait la résistance mécanique de leurs composites
[142]. Le traitement a la chaux a donc été choisi pour ces raisons. Le traitement a consisté a
mélanger les CNP pendant 2 heures dans une solution de chaux (Ca(OH)z2). La solution saturée
est dosée a 40 g de chaux par litre d’eau. Un rapport massique solution de chaux / CNP égal a
5 a été considéré. Le mélange est agité pendant toute la durée du traitement pour éviter une
décantation des particules de chaux. Les CNP traitées sont séchées et conservées dans des sacs

jusqu’a leur utilisation.

I1.4. Traitement dans une solution de silicate de sodium

Tamba et al. [82] ont émis I’hypothése que la silice amorphe pourrait avoir un effet
bénéfique sur la liaison entre les copeaux de bois et la matrice cimentaire. En effet, la silice
pourrait par réaction pouzzolanique engendrer la formation de nouveaux hydrates, qui
permettraient de densifier la zone de transition interfaciale et par suite d’améliorer I’adhérence
granulat / pate de ciment. Mais, la silice étant trés peu soluble dans 1’eau, ils ont saturés leurs
copeaux de bois dans une solution de silicate de sodium dosée a 100 kg/m*. Coatanlem et al.
[143] ont utilisé pour leurs mélanges des particules de pin traitées dans une solution de silicate
de sodium dosée a 100 g/l pendant 24 heures. Ils observent une amélioration des propriétés
mécaniques a court terme. Toutefois, la présence de sodium dans la solution a conduit a la
formation d’ettringite secondaire autour des granulats, ce qui pourrait entrainer une chute de

résistance dans le temps.

En nous basant sur ces travaux, nous avons réalisé un traitement des CNP dans une

solution de silicate de sodium dosée a 100 g/l avec un rapport massique solution/ granulat de 5.

Page 96



Chapitre IV. Effet des traitements sur les propriétés des bétons de CNP

Les CNP ainsi traitées sont égouttées et laissées sécher dans les conditions du laboratoire (30 °C

+5°0).

I1.5. Traitement au PVA

Pour limiter le comportement hydrophile des CNP, une autre solution consiste a les
recouvrir d’une substance imperméabilisante. Par analogie aux travaux de Mannan et al. [66],
nous avons recouvert les CNP d’une couche d’alcool polyvinylique (PVA). Le PVA est un
copolymeére ester vinylique / alcool vinylique dont les propriétés physiques et chimiques
dépendent du rapport entre les 2 monomeres qui le constituent. En toute rigueur, le terme alcool
polyvinylique désigne le polymeére obtenu apres hydrolyse totale d’un ester polyvinylique. Mais
par abus de langage, il est étendu aux produits d’hydrolyse en général, méme s’ils contiennent
encore des groupes esters en quantit¢ significative [144]. Les PVA présentent un pouvoir
d’adhésion utilisable pour la préparation de colles, mettant en jeu des surfaces cellulosiques, ou

dans les vernis pelliculables et dans les films [145].

Ce type de solution est utilisé dans le but d’imperméabiliser chacune des particules de
CNP, afin de réduire leur comportement d’absorption d’eau. Le PVA employé sous forme de
poudre a été dissout dans de 1’eau a chaud (150 °C) a raison de 5 % en masse de la quantité
d’eau. Les CNP sont malaxées dans la solution pendant 3 minutes pour étre recouvertes de
manieére homogene. Puis, elles sont égouttées et mises a sécher a température ambiante du
laboratoire. Pendant, la phase de séchage, les CNP sont séparées les unes des autres pour leur

éviter de rester collées.

Tableau IV-1. Récapitulatif des traitements effectués sur les CNP

Code Traitement effectué  Type de modification Impacts probables
CH Solution de chaux Lixiviation en solution  +* Modification de 1’état de
(Ca(OH)2) alcaline surface

*

¢

% Modification du
comportement
hygroscopique ;

SS Solution de silicate de  Lixiviation en solution % Augmentation de la prise

sodium alcaline pouzzolanique autour des
granulats plongés dans une

matrice cimentaire ;
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Code Traitement effectué Type de modification ~ Impacts probables
PVA Solution de PVA Recouvrement des ¢ Hydrophobisation des
granulats granulats ;
TH Traitement thermique  Pyrolyse % Elimination des impuretés et
des fibres ;

+*+» Modification de la
topographie de surface
SAT Saturation Prémouillage +«+ Limiter I’absorption de I’eau

de gachage par les particules

III. Influence des traitements sur les propriétés physiques des CNP

Les traitements réalisés dans le but d’améliorer les propriétés du béton de CNP ne
devraient pas se faire au détriment des propriétés méme des granulats. Aussi la caractérisation

des CNP apres les différents traitements est importante, et a été réalisée sur nos échantillons.

III.1. Masse et masse volumique

Pour mesurer I’effet du traitement sur la masse des granulats, des échantillons de

masse Mo=1000g de granulats secs ont été traités, puis pesés apres traitement (M1).

Le rapport (a) a été défini, tel que :

M,
a= M, Equation V-1

Les résultats de a présentés dans le Tableau IV-2 sont tous supérieurs a 1 sauf dans le
cas du traitement thermique. Ces résultats laissent présager un dépot de maticres apres les
traitements CH, SS et PVA. Une observation au microscope électronique a balayage montre en
effet la présence de dépot sur certaines CNP traitées (Figure IV-1). Couplées a une analyse
EDS, les analyses au microscope notent la présence de cristaux de chaux sur les CNP traitées a
la chaux et de silice sur les CNP traitées au silicate de sodium (voir le détail dans 1’annexe C).
Le traitement au PVA génére un dépot plus homogene et plus épais que les 2 précédents

traitements.
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Le traitement thermique par contre semble entrainer une perte de mati¢re. Les CNP
apres traitement thermique présentent moins de fibres que celles non traitées. Ce sont donc
probablement les fibres ou impuretés résiduelles présentes sur les CNP qui ont été extraites
pendant le traitement thermique ce qui s’est traduit par une perte de masse. Yew et al. [9] ont

abouti a des conclusions semblables.

Tableau I'V-2. Influence des traitements sur la masse et la masse volumique des CNP

Code Traitement Rapport massique Rapport de

du effectué aprés et avant masse volumique

mélange traitement (o)

N Aucun traitement 1 1

CH Solution de chaux 1,004 1,04
(Ca(OH)2)

SS Solution de silicate 1,012 1,06
de sodium

PVA Solution de PVA 1,026 0,82

TH Traitement 0,948 1,02
thermique

SAT Saturation 1,23 -

Fibre de CNP riche en silice
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CNP TH
Figure IV-1. Observations au MEB des CNP avant et apres traitement

L’augmentation / réduction de masse apres les différents traitements ne traduit pas
forcément la modification de I’empilement granulaire des CNP. Aussi, nous avons mesuré les
masses volumiques apparentes des granulats aprés chaque traitement. Les résultats obtenus sont
aussi résumés dans le Tableau IV-2. Les rapports de masses volumiques entre les CNP CH, SS
et TH et les CNP brutes sont proches de 1. IlIs n’ont donc pas une grande influence sur la masse
volumique apparente des CNP. Le traitement PV A par contre, montre une réduction de la masse
volumique apparente des CNP. Pourtant, a 1’issue du traitement PVA, une augmentation de
masse a été observée. On pourrait donc penser que le dépot plastique de PVA a rendu les
particules de CNP plus « grossieres ». Pas suffisamment grossiére pour modifier la classe

granulaire, mais assez pour modifier I’empilement granulaire des particules. Le nombre de
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grains de CNP traitées au PVA dans un volume donné est ainsi réduit comparé¢ au cas des CNP

sans traitement.

III.2. Absorption d’eau

Les pourcentages d’eau absorbée au bout de 24 h (1440 minutes) sont présentés dans le
Tableau IV-3. On observe que le traitement au PVA a rendu les CNP plus hydrophobes que
celles sans traitement. Mannan et al. [66] justifient ce comportement par la présence d’un film
de PVA sur la surface des CNP, qui réduit 1’absorption d’eau. Ils obtenaient une diminution du
coefficient d’absorption de 23 % a 7 %. Ce qui nous laisse penser que dans notre étude le
traitement des CNP au PVA a entrainé un dépot partiel et plus 1éger. Dans le cas du traitement

CH, le dépdt de chaux constaté, a sans doute eu un effet similaire.

Tableau IV-3. Influence des traitements sur la capacité d’absorption des CNP

Code o« Coefficient Coefficient
d’absorption d’absorption aprés
d’eau a 24 h (%) correction (%)

N 1 23,3 (x0,7) 233

CH 1,004 20,1 (£1,0) 20,2

SS 1,012 22,4 (x0,4) 22,7

PVA 1,026 18,1 (+0,6) 18,6

TH 0,948 23,9 (x0.,4) 22,7

SAT - - -

Nozahic et al. [142], ont observé que lorsque des traitements sont appliqués sur des
granulats lignocellulosiques, il est nécessaire de prendre en compte le gain en masse créé par
les traitements pour pouvoir comparer les propriétés des granulats traités les uns aux autres. Par
exemple, dans une précédente étude sur des pulpes de betterave traitées a I’huile de lin, I’auteur
avait obtenu une capacité d’absorption d’eau deux fois inférieure a celle des granulats non
traités. Pourtant, lorsque 1’on considére que le traitement a presque doublé la masse des
granulats traités, I’absorption volumique des deux types de granulats est identique et le résultat
est faussé [15]. Nous prendrons donc en compte le facteur o défini dans le Tableau IV-2 pour

¢évaluer I’influence des traitements sur les CNP sur le coefficient d’absorption.
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Les cinétiques d’absorption sur la Figure IV-2 montrent la méme tendance d’absorption
d’eau par les CNP qu’elles soient traitées ou non. Les CNP CH et PVA ont une vitesse
d’absorption de 0,5 %.min"' les 30 premiéres minutes contre le double pour les autres
traitements (Figure IV-2-b)). Aprés 2 h, la vitesse d’absorption est quasiment nulle pour tous

les traitements.

Si nous tenons compte de la dispersion des résultats obtenus, 1’effet des traitements SS
et TH sur I’absorption des CNP peut €tre négligé. Dans ce cas, seuls les traitements CH et PVA

réduisent de fagon non négligeable la capacité d’absorption d’eau des CNP.
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Figure IV-2. Influence des traitements sur la cinétique d’absorption des CNP (a) en 24 h ;
b) en 30 min)

Page 102



Chapitre IV. Effet des traitements sur les propriétés des bétons de CNP

IV. Influence des traitements sur les propriétés physiques du béton

IV.1. Teneur en air occlus

Les différents traitements ont apporté des modifications sur les propriétés des CNP et
du mélange de béton frais. La Figure IV-3 présente les valeurs de teneur en air occlus mesurées
avec un écart type variant entre 0,1 % et 0,3 %. On observe sur cette figure que les traitements
CH, SS, PVA et TH n’ont pas d’influence sur la teneur en air occlus dans le béton. Les mélanges
de bétons SAT ont les teneurs en air occlus les plus ¢levées. En effet, les CNP SAT n’absorbent
plus I’eau de gichage, ce qui permet d’augmenter la quantité d’eau disponible pour le mélange.
Cette eau supplémentaire dans le mélange a permis aux grains de glisser plus facilement les uns

sur les autres entrainant un emprisonnement d’air plus important.

6%

4%

2%

Teneur en air occlus (%)

0%

Figure IV-3. Influence des traitements sur la teneur en air occlus des bétons élaborés

IV.2. Masse volumique apparente et porosité accessible a 'eau

La masse volumique apparente séche et la porosité accessible a I’eau des bétons ont été
mesurées comme présenté dans le CHAPITRE I1.V.1.2. Les résultats obtenus sont présentés

dans le Tableau IV-4 et la Figure IV-4.
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Tableau IV-4. Influence des traitements sur la masse volumique apparente séche des
bétons testés
Masse volumique apparente (kg/m?)

Code 100 %

N 1839 (£ 06)

CH 1848 (£ 10)

SS 1859 (x 20)
PVA 1867 (x 10)
TH 1849 (x 07)

SAT 1822 (x22)

On observe que tous les bétons étudiés quel que soit le traitement, ont des masses
volumiques voisines en fonction du taux de substitution par les CNP. Dans 1’ensemble, les
masses volumiques des bétons apreés traitement ayant des valeurs de I’ordre de 2000 kg/m?, ils

sont donc tous admissibles pour les structures en béton léger.

20%
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12%
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Figure IV-4. Influence des traitements sur la porosité accessible a 1’eau des bétons

En ce qui concerne la porosité accessible a 1’eau, aucune influence des traitements CH,
SS, PVA et TH n’est observée. En effet, tout comme les mélanges de bétons de CNP N, les
bétons de CNP traitées ont une porosité de 17 % pour une substitution par les CNP a 100 %.
Une porosité plus €levée a été observée dans le cas de la présaturation des CNP. Cette 1égere

augmentation est due a I’augmentation de la teneur en air occlus observée pour les bétons SAT.
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De plus, contrairement aux autres traitements, le départ de 1’eau supplémentaire dans le
mélange engendrée par le prémouillage des CNP laissera des vides, ce qui aura pour effet

d’augmenter la porosité du béton.

IV.3. Propagation des ondes ultrasonores

Les résultats de la vitesse de propagation des ondes sonores des composites testés sont
présentés dans la Figure IV-5. Chaque valeur est la moyenne des vitesses obtenues pour 3

échantillons.

On observe sur cette figure que les vitesses de propagation les plus faibles ont été
obtenues pour les traitements SAT avec 3352 m/s. Les valeurs obtenues pour les autres
traitements varient treés légérement entre 3435 m/s et 3520 m/s, tout en restant du méme ordre
de grandeur que le béton sans traitement. La vitesse de propagation est influencée par la porosité
du béton et sa teneur en air occlus. Ce qui explique pourquoi les bétons de CNP SAT ont donné

les valeurs de vitesses de propagation les plus faibles.
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Figure IV-5. Influence des traitements sur la vitesse de propagations des ondes
ultrasonores

IV.4. Propriétés thermiques

Les traitements ont engendré différents types de modifications sur les CNP. L’influence

de ces modifications sur le comportement thermique du béton est abordée dans ce paragraphe.

La Figure V-6 présente les valeurs de conductivité thermique obtenues pour les bétons

contenant 100 % de CNP. La conductivité thermique des bétons est comprise entre 1,02 et 1,56
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W/mK. On observe que les traitements CH, SS et TH n’ont aucune réelle influence sur la
conductivité thermique du béton de CNP. Le béton de CNP PVA présente la valeur de
conductivité thermique la plus faible bien que le traitement n’ait modifié ni la porosité ni la
densité du béton. Dans ce cas, on pourrait penser que le film PVA qui a recouvert les CNP a
I’issue du traitement a diminué la conductivité thermique équivalente des CNP traitées (CNP
+PVA) comparées aux CNP N. Le béton de CNP SAT a montré la 2°™ valeur de conductivité
thermique la plus faible. Dans ce cas, la baisse de la conductivité thermique observée par
rapport au béton de CNP N est liée a la porosité et la teneur en eau supplémentaire engendrée

par la saturation des CNP.

E Gl
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_cg: 0,5 ........
§ 0,0 %
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Figure IV-6. Conductivité thermique des bétons de CNP 100 % avant et apres traitement

La Figure IV-7 montre I’influence du traitement des CNP sur la chaleur spécifique des
bétons contenant 100 % de CNP. On n’observe sur le graphe aucune influence des traitements
CH et SS sur la capacité thermique spécifique du béton de CNP. La réduction du rapport E/C
n’entraine pas non plus une différence significative de la chaleur spécifique du béton. Par
contre, les bétons de CNP TH et SAT montrent une plus grande sensibilité aux variations de
température. On note une réduction de 24 % et 21 % respectivement pour les bétons TH et SAT

par rapport au béton de CNP N.
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Figure IV-7. Chaleur spécifique des bétons de CNP 100 % avant et apres traitement

Dans ce cas aussi, les bétons de CNP PVA présentent les valeurs les plus faibles de
chaleur spécifique avec une réduction de 43 % par rapport au béton de CNP N. En plus de sa
porosité, la chaleur spécifique d’un béton est influencée par la taille de ses pores, leur forme et
la connectivité du réseau poreux [60,146]. Les résultats obtenus suggerent pour les bétons PVA
des pores de plus gros diameétres. Dans ce cas, le transfert de chaleur par convection intervient,

ce qui vient réduire la chaleur spécifique des bétons.
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Figure IV-8. Diffusivité thermique des bétons de CNP 100 % avant et apres traitement
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Comme expliqué dans le chapitre précédent, la diffusivité thermique du béton est
fonction de la conductivité thermique et de la chaleur spécifique. Les résultats obtenus pour les
bétons 100 % CNP sont présentés dans la Figure IV-8. Les traitements CH, SS et SAT ont
I’influence la plus positive sur la capacité du béton de CNP a transmettre la chaleur d’un point

a un autre du matériau.

V. Influence des traitements sur les propriétés mécaniques du béton

V.1. Résistance a la compression

Mesurer la résistance a la compression sur les éprouvettes traitées est un critere
important pour évaluer 1’effet des traitements des CNP sur le béton de CNP. La Figure IV-9
donne les résultats de résistances a la compression, obtenues a 28 jours de maturité pour les

bétons contenant 100 % de CNP.

%26 T e T L
2 24 | % ------- % --------------------- % -----------------
Ll

Figure IV-9. Influence des traitements sur la résistance a la compression a 28 jours du
béton de CNP 100 %

Trois des traitements effectués montrent une certaine amélioration de la résistance a la
compression a 28 jours comparés au béton de CNP sans traitement. Une augmentation de la
résistance a la compression de 8 %, 5% et 6 % par rapport au béton N est observée
respectivement pour les traitements CH, SS et TH. Le traitement PVA a montré une légére
diminution de la résistance a la compression du béton, mais qui reste dans 1’ordre de grandeur

du béton de CNP N. Mannan et al. [66] ont obtenu une amélioration de la résistance a la
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compression de 20 %, qu’ils attribuent a une amélioration de 1’adhérence. Cette différence de
résultats pourrait étre due au procédé employé¢ pour traiter les CNP. En effet, dans leurs études,
Mannan et al. ont traité les CNP dans une solution dosée a 20 % de PVA, ce qui leur a permis
de réduire de plus de 30 % leur capacité d’absorption. Ils ont alors obtenu un dépot plus
uniforme et plus épais sur les CNP, d’ou leur conclusion d’une probable amélioration de

I’adhérence avec la pate de ciment.

Le béton de CNP SAT a une porosité et une teneur en air occlus plus ¢élevées que les
autres bétons. En considérant ces résultats, on pouvait déja s’attendre a la diminution de la
résistance a la compression observée sur la Figure IV-9. Par ailleurs, cette perte de propriété
mécanique du béton de CNP SAT peut étre due a une zone de transition plus poreuse a
I’interface entre les granulats et la matrice cimentaire. C’est a cette conclusion qu’ont aussi
abouti Cortas et al. [8] dans leurs études sur I’effet de la teneur en eau des granulats poreux
calcaire sur le comportement du béton léger. Ainsi, un prémouillage trop important pourrait

entrainer une baisse des performances mécaniques du béton l1éger.

Nous nous sommes aussi intéressés a ’influence des traitements sur 1’évolution de la

résistance a la compression des bétons (Figure IV-10).
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Figure IV-10. Influence du traitement des CNP sur I’évolution de la résistance a la
compression du béton

Les différents traitements n’ont visiblement aucune influence sur 1’évolution de la

résistance a la compression. Comme dans le cas du béton sans traitement 100N, les bétons
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atteignent des 7 jours, plus de 90 % de leur résistance a 28 jours, et évolue trés peu apres. Le
traitement des CNP au silicate de sodium (SS) laissait envisager une réaction pouzzolanique
entre les silicates introduits et la portlandite libérée pendant I’hydratation du ciment. La faible
augmentation de résistance du béton de CNP SS montre que ce traitement n’a pas eu 1’effet
escompté. Le dépdt de 1,2 % observé pour ce traitement n’aurait pas permis de former une

quantité suffisante de CSH a méme d’améliorer considérablement les propriétés du béton.

V.2. Résistance ala flexion

Le Tableau IV-5 présente la résistance a la flexion des différents composites testés a 28
jours de maturité. Comme dans le cas du béton de CNP sans traitement, la résistance a la flexion
diminue avec le taux de substitution des CNP. Au niveau des traitements sur les CNP, les
traitements CH et TH semblent apporter une amélioration. Mais en tenant compte des écarts
types, les résultats obtenus ne montrent aucune influence significative des traitements sur la

résistance a la flexion du béton.

Tableau IV-5. Résistances a la flexion (MPa) des bétons avant et apres traitement
Code Résistance a la flexion (MPa)

N 4,7 (x0,3)
CH 5,0 (£0,3)
SS 4.4 (£0,4)
PVA 4,1 (0,3)
TH 4,9 (£0,4)
SAT 4,0 (£0,3)

V.3. Module d’élasticité statique

Les modules d’¢lasticité des différents bétons sont représentés dans la Figure IV-11.
Chaque valeur correspond a une moyenne obtenue a partir de 3 essais de compression. On
observe sur la Figure IV-11, une nette amélioration du module élastique du béton de CNP CH
de I’ordre de 64 % par rapport au béton de CNP sans traitement. Les autres traitements ne
semblent pas avoir de réelle influence sur le module élastique du béton de CNP. Le module
¢lastique d’un béton dépend de la qualité de la matrice cimentaire, du module élastique de ses

granulats et de leur proportion dans le mélange. Mais dans le cas du traitement CH, les mélanges
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ayant été faits dans les mémes proportions que le béton N et la masse volumique des CNP
n’ayant pas beaucoup variée a I’issue du traitement, cet argument ne saurait justifier les résultats
obtenus. Par contre, une amélioration de ’interface CNP / pate de ciment pourrait expliquer le
gain sur le module des bétons CH. Des interprétations similaires ont été faites par plusieurs
auteurs, qui établissent une relation entre le module élastique du béton et la qualité de

I’adhérence entre les granulats et la pate de ciment [4,94,147].
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Figure IV-11. Influence des traitements sur le module d’¢lasticité du béton de CNP 100 %

Nous nous sommes ¢galement intéressés, a I’influence des traitements sur la ductilité
des bétons. La Figure IV-12 présente les courbes contraintes - déformations obtenues pour tous
les bétons pendant I’essai de compression. Les bétons 100CH présentent une rupture plus
fragile que le béton de CNP sans traitement pris ici comme référence. En plus, les bétons 100CH
présentent une capacité de déformation moins importante que le béton témoin, avec une zone
de pic beaucoup moins large. Nous avons défini dans les paragraphes précédents qu’il se produit
un dépdt de chaux a la surface et dans les pores des CNP a la suite du traitement a la chaux. Ce
dépot de chaux peut étre a Il’origine d’une rigidification des CNP qui les rendrait
mécaniquement plus fragiles. Ceci peut expliquer la perte de ductilité du béton 100CH. Une
action similaire de I’hydroxyde de calcium sur des particules de chanvre et de chénevotte a été

observée dans la littérature [148,149].

Page 111



Chapitre IV. Effet des traitements sur les propriétés des bétons de CNP

w
o

N
o

Y
o

o

Béton 100CH 5

Béton 100N

Béton 100SAT

Résistance a la compression (MPa)

2

4 6
Déformation (mm/m)

8 10

w
o

N
(=]

Béton 100N |

-
o

Résistance a la compression (MPa)

o

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

A

i Béton 100PVA

: . __—~ Biton 100TH

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

| Béton 100SS

o

4 6 8
Déformation (mm/m)

10

Figure IV-12. Courbes contraintes - déformations des différents bétons testés

VI.

Influence des traitements sur le retrait libre du béton

L’objectif de ces mesures est d’analyser 1’influence des traitements sur le retrait libre

des bétons. Des mesures de retrait et de perte de masse ont été effectuées sur des éprouvettes

de béton libres de tout échange avec le milieu ambiant. L’évolution du retrait des bétons

contenant 100 % de CNP dans le temps est présentée sur la Figure IV-13. La Figure [V-14

donne 1’évolution des pertes de masse dans le temps.
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Figure IV-13. Influence du traitement des CNP sur les déformations de retrait du béton.
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Figure IV-14. Perte de masse des bétons dans le temps.

Les bétons de CNP étudiés ont des déformations de retrait variant entre 1325 et
2065 pm/m a 90 jours. Les valeurs les plus faibles ont été obtenues pour les bétons 100SAT

(1502 pm/m) et 100PVA (1325 pm/m).

Le retrait du béton est 1i¢ principalement au départ de 1’eau présent dans ses pores. L’un
des mécanismes qui expliquent ce phénomene est la pression capillaire dans les pores. Dans un
pore, I'interface entre la phase liquide et la phase gazeuse est constituée par un ménisque. La

relation de Laplace associe la pression capillaire dans le pore (différence de pressions entre la
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phase gazeuse Py et la phase liquide Pi) a la tension de surface du liquide o, au rayon du pore r
et a I’angle de mouillage 0 (angle que fait la tangente du ménisque avec la paroi des pores)

(Equation TV-2).

P, — P, =— cos® Equation V-2,
T

De cette relation, on observe que plus le rayon des pores r est grand, plus la pression
capillaire correspondante est faible et par suite le retrait est faible. On peut donc faire
I’hypothese de la présence de plus gros pores dans les bétons de CNP PVA et SAT, qui

justifierait le faible retrait observé.

Par ailleurs dans le cas des granulats saturés, les CNP pourraient jouer le role de réserves
d’eau dans le béton. L apport de cette eau dans le béton durant le séchage pourrait augmenter
I’angle de mouillage, ce qui aura pour effet de réduire la pression capillaire, donc le retrait.
Plusieurs sources bibliographiques indiquent des résultats similaires [23,43,80,150], montrant

qu’utiliser des granulats saturés dans le béton permet de réduire le retrait.

VII. Conclusions

Ce chapitre a permis de présenter les différents traitements effectués sur les CNP,
d’analyser et de comparer leur influence sur les propriétés des bétons élaborés a partir de ces
granulats traités. Cinq traitements ont été étudiés : traitement a la chaux (CH), au silicate de
sodium (SS), au PVA, traitement thermique (TH) et saturation des CNP (SAT) avant utilisation.
L’analyse des CNP apres les traitements CH, SS et PVA a respectivement mis en évidence un
dépot de chaux, de silice et de PVA. Le traitement TH a entrainé une perte de matiére des CNP.
En prenant en compte cette variation de la masse des granulats, les résultats de la capacité

d’absorption des CNP montrent une réduction seulement pour les traitements CH et PVA.

Les traitements étudiés n’ont pas engendré de modifications majeures sur le béton du

point de vue masse volumique et porosité accessible a I’eau.

Dans le cas du traitement a la chaux, les résultats montrent globalement, une
amélioration des propriétés mécaniques du béton tout en gardant la masse volumique apparente
et la porosité du béton constante. Ce comportement dénote une aptitude du traitement a la chaux

a améliorer I’interface entre les granulats et la pate de ciment.
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Le traitement dans la solution de silicate de sodium avait pour objectif d’améliorer la
liaison CNP/matrice cimentaire. Le dépot de silice observé sur les CNP apres traitement n’a
permis aucune réelle amélioration des propriétés du béton. La modification des CNP par

traitement thermique n’a pas induit de changements majeurs par rapport au béton de CNP N.

Le traitement au PVA a comme prédit, réduit la capacité d’absorption des CNP. Le
béton ¢laboré a partir de ces granulats traités présente une conductivité thermique et un retrait
libre moindres. Néanmoins, cette « hydrophobisation » partielle des CNP n’a apporté aucune

réelle amélioration des propriétés mécaniques du béton par rapport au béton N.

Les résultats obtenus dans cette étude montrent une réduction des propriétés mécaniques
du béton a base de CNP saturées. La quantité d’eau de prémouillage des CNP devrait donc étre
bien déterminée pour ne pas intervenir dans 1’eau de gachage et augmenter le rapport eau /
ciment (E/C) du béton. Toutefois, le béton de CNP SAT a montré les meilleurs résultats en

termes de conductivité thermique et de réduction des déformations liées au retrait.

Page 115



Chapitre V. Durabilité du béton de CNP

CHAPITRE V. DURABILITE DU
BETON DE CNP
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1. Introduction

Les bétons de CNP peuvent étre utilisés comme béton de structure, pour la construction
de murs porteurs ou de remplissage... Afin de déterminer au mieux leur domaine d’application,
il est important d’évaluer la durabilité des bétons de CNP en fonction de 1’environnement dans
lequel ils sont exposés. Dans ce chapitre, le comportement des bétons a été¢ évalué vis-a-vis
d’un milieu humide a travers leur coefficient d’absorption d’eau et d’une zone de marnage a
travers leur résistivité électrique et leur coefficient de diffusion apparent des ions chlorures. Par
ailleurs, un essai de carbonatation en atmosphére controlée a permis d’étudier les bétons dans
un milieu pollué en dioxyde de carbone. Pour finir, les bétons ont subi des cycles de mouillage
et de séchage pour simuler un milieu tropical caractérisé par une variation alternée de saisons
humides et séches. Ces essais de durabilité ont été réalisés sur les bétons a base de CNP, traitées
ou non, et les résultats ont été comparés a ceux du béton de granulats conventionnels (contenant

0 % de CNP).

II. Absorption d’eau

II.1. Absorption par immersion totale

La capacité d’absorption d’eau par immersion totale du béton augmente avec le taux de
substitution par les CNP. Elle passe de 4,8 % pour le béton ON a 7,2 % et 9 % pour le béton 50N
et 100N respectivement. Ces résultats sont inférieurs a ceux de Olanipekun et al. [27], qui ont
observé qu’utiliser les CNP comme granulats dans le béton pouvait multiplier par 5 leur
capacité d’absorption. Ces résultats peuvent étre attribués a la porosité des bétons qui augmente,
lorsque la teneur en CNP augmente. On ne peut raisonnablement pas évaluer la qualité d’un
béton sur la base de sa capacité d’absorption par immersion totale. Cependant, il a été observé
que les bétons de bonne qualité avaient une capacité d’absorption totale inférieure a 10 % [2].
Les bétons de CNP restent donc dans cette catégorie. Teo et al. [57] ont déterminé par la méme
méthode la capacité d’absorption par immersion totale du béton de CNP. Ils ont obtenu des

valeurs entre 10,64 % et 11,23 %, qui sont fonction des conditions de cures de leurs éprouvettes.

Les résultats de I’essai d’absorption par immersion totale sur les éprouvettes de béton
contenant 100 % de CNP traitées et non traitées sont représentés sur la Figure V-1. Les
traitements des CNP n’ont pas d’influence significative sur la capacité¢ d’absorption par

immersion totale du béton, sauf pour le traitement SAT ou des valeurs légérement supérieures
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sont observées. Ces résultats sont eux aussi en accord avec les résultats de la porosité accessible

a l’eau.

12%
% 9,0%
:—_g 9%
2 /
: |l
s -
0%

=

Figure V-1. Capacité d’absorption par immersion totale des bétons

I1.2. Absorption d’eau par capillarité

Les résultats de 1’essai d’absorption capillaire effectué selon le mode opératoire de
I’ AFREM sont présentés sur la Figure V-2 en fonction de la racine carrée du temps. Elle montre

I’influence du taux de substitution par les CNP sur la cinétique d’absorption d’eau des bétons.
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Figure V-2. Cinétique d’absorption des bétons 100N, SON et ON
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L’absorption capillaire du béton évolue aussi avec la teneur du béton en CNP. Au bout
de 24 heures, on observe une augmentation de 9 % et de 26 % par rapport au béton ON

respectivement pour les bétons de CNP 50N et 100N.

Selon Balayssac et al. [151], deux parametres peuvent étre dégagés de ces courbes. La
premiére partie des courbes (de 0 a 1 heure) qui correspond a I’absorption initiale représente le
remplissage des plus gros pores, et la seconde partie représente celui des pores les plus fins.
Lorsqu’on observe la premiére partie des courbes, on remarque que I’absorption initiale est plus
importante dans le cas des bétons contenant des CNP. On peut donc supposer que les bétons de
CNP ont plus de grands pores que le béton de granulats ordinaires. Ceci pourrait s’expliquer
par la faiblesse de I’adhérence entre les CNP et la matrice cimentaire, qui crée a I’interface des
pores plus grands. On peut observer sur la Figure V-3.a que I’absorption initiale est quasi
identique pour tous les bétons contenant des CNP (bétons SON et 100N). Toutefois, dans la
seconde partie de la courbe (Figure V-3.b), les pentes nommées absorptivité augmentent avec

le taux de substitution par les CNP.

L’absorptivit¢ varie de 0,68 kg/m>.h'? pour le bétonON a 0,75 kg/m>h'? et
0,97 kg/m?.h'? pour le béton 50N et 100N respectivement. L’absorptivité correspond au
remplissage des pores les plus fins. Ces résultats sont liés a la porosité des bétons, les

bétons 100N ayant une porosité plus élevée que les bétons contenant 50 % de CNP (voir le

CHAPITRE I1.V.4.1).

1,00 ‘ .
5 ~-100N! —-50N | -u-ON
as i i !
o B OES |eeseseeneaseneaa sy v
29 : : 47
-m o
T o i
.E 5 0,50 D
2o
§ 8
S 025

0,00

0,0 0,3 0,5 0,8 1,0
a) Racine carrée du temps (h12)

Page 119



Chapitre V. Durabilité du béton de CNP

6,0 '. !
g = ON ' 4 50N ' e 100N
BT y = 0,9697x - 0,0664 !
R, T O | e T AP ? it T T S Ly LR
sE 45 R? = 0,9993 :
1= E + g
-m S 1
T o y =0,7512x + 0,263 "
E © 3,0 s Rz = 0,9968 _"_‘_‘.r*"-:_‘.‘_r-‘"";-‘“E'“:_‘:.‘-“""' """"""
Q= ] g ..... e
SE BT e
[1] ¥ T L i
% © __.__.:"‘:' Ji
3 15 e ey =0,6826x - 0,0696
i " R2=0,9997
0,0 | :
1 3 4 6
b) Racine carrée du temps (h'?)

Figure V-3. Cinétiques d’absorption d’eau des bétons testés. a) absorption initiale (0 - 1 h). b)
absorptivité (1-24 h)

La Figure V-4 montre I’influence des différents traitements sur la cinétique d’absorption
d’eau des bétons contenant 100 % de CNP. On n’observe pas une influence significative des
traitements CH, SS et TH sur la cinétique d’absorption des bétons. Pour les traitements PVA et
SAT par contre, on observe une absorption initiale (0 — 1 heure) trés importante, et qui se
prolonge dans le cas du béton 100SAT. Cette absorption initiale élevée révele la présence de
pores de plus grand diamétre pour les bétons PVA et SAT ce qui vient confirmer 1’hypothése

émise pour justifier les résultats de retrait du Chapitre CHAPITRE IV.

Ces résultats sont en conformité avec les résultats de porosité des bétons et I’absorption

par immersion totale observée dans les paragraphes précédents.
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Figure V-4. Cinétique d’absorption d’eau par capillarité des bétons contenant 100 % de

III.

Résistivité électrique

La résistivité €lectrique des éprouvettes de béton est présentée dans le Tableau V-1.

Chaque valeur est la moyenne de la résistivité électrique calculée pour 3 éprouvettes.

La solution interstitielle du béton est trés riche en divers ions (K*, Na*, Ca®*...) [152].

Ainsi, la plus grande partie de la conductivité électrique du béton se produit a travers ce fluide

présent dans les pores. Par conséquent, plus un béton est poreux, plus il contient de liquide

interstitiel et plus sa conductivité électrique devrait étre élevée et sa résistivité €électrique faible.

De ce fait, on s’attend a ce que les bétons de CNP qui ont une porosité plus élevée que le béton

ordinaire aient une résistivité plus faible. Pourtant les résultats du Tableau V-1 nous montrent

que les bétons contenant des CNP (50N et 100N) ont des résistivités €lectriques plus €levées

que celle du béton ordinaire (ON). En effet, les CNP ont une conductivité électrique plus faible

que les granulats granitiques, qui freine la conduction du courant électrique.

Par ailleurs, on remarque que les bétons SON et 100N ont des valeurs similaires de

résistivité €lectrique, alors que le béton 100N a une teneur en CNP (de faible conductivité
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¢lectrique) plus élevée que le béton SON. Le béton 100N ayant aussi une porosité plus élevée
que le béton SON, on pourrait penser a une compensation entre la conductivité €électrique plus

faible des CNP et celle plus élevée de I’eau contenue dans les pores du béton.

Tableau V-1. Résistivité électrique des bétons testés
Résistivité électrique ({2.m)

ON 49,95 (+2,99)
50N 64,67 (+4,21)
100N 64,37 (£3,25)

A partir des résultats de la résistivité électrique, il est possible d’estimer la tortuosité des

pores d’un béton. Elle est donnée par I’expression (Equation V-1.) [110] :

Opl

Tel1=

£ X 0g Equation V-1.
oel et 6o correspondent respectivement a la conductivité électrique du béton et a celle de la
solution interstitielle. La conductivité électrique étant 1’inverse de la résistivité électrique,

I’Equation V-1 s’écrit alors :

Po :
Tel™ Equation V-2.
< ex Pel a
Avec
po : larésistivité électrique de la solution interstitielle du béton (QQ.m) ;
per @ larésistivité électrique du béton (Q.m) ;
e : laporosité accessible a I’eau du béton.

La conductivité électrique de la solution interstitielle est considérée égale a 3,1 Q "'.m’!
selon Tumidajski et al. dans [110]. Les résultats obtenus apres calcul sont regroupés dans le
Tableau V-3. Ces résultats sont la moyenne des valeurs obtenues pour trois éprouvettes (avec
un écart-type de 0,001). Les résultats montrent que la tortuosité du béton diminue lorsque la

teneur en CNP augmente.

Tableau V-2. Tortuosité des bétons en fonction de la teneur en CNP
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Tortuosité
ON 0,06
50N 0,04
100N 0,03

En ce qui concerne I’influence du traitement des CNP sur la résistivité électrique du
béton, les résultats sont présentés dans le Tableau V-3. Seul le béton de CNP SAT présente une
différence significative avec le béton 100N. Le béton 100SAT ayant une porosité plus élevée,

on comprend la 1égeére diminution de la résistivité électrique observée.

Tableau V-3. Influence des traitements sur la résistivité électrique et la tortuosité des
bétons
Taux CNP  Résistivité électrique (QQ.m) Tortuosité

N 65,79 (+2,19) 0,03 (+0,001)
CH 65,79 (+2,19) 0,03 (+0,001)
SS 61,35 (+1,57) 0,03 (+0,001)
PVA 62,14 (+2,99) 0,03 (+0,001)
TH 64,01 (+1,43) 0,03 (+0,001)
SAT 59,25 (+1,35) 0,03 (+0,001)

IV. Diffusion des ions chlorures

L’attaque par les ions chlorures est une des causes les plus fréquentes de dégradation
chimique du béton [153]. Le coefficient de diffusion apparent des chlorures dans le béton est
un parametre intéressant pour évaluer sa résistance a la pénétration des chlorures. L’étude
menée sur la diffusion des ions chlorures dans le béton, comme conduite dans ce paragraphe
n’a pas la prétention d’expliquer les mécanismes de transfert des ions chlorures dans le béton
de CNP. Elle a pour objectif, par un test accéléré, de comparer les résultats obtenus pour les
différents bétons au béton de référence et d’avoir une idée de la capacité du béton de CNP a

résister a la propagation des ions chlorures.

L’essai de diffusion des chlorures a ét¢ mené comme décrit dans le paragraphe VII du

chapitre II. La profondeur de pénétration des ions chlorures a été mesurée sur les éprouvettes a
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différentes échéances (30, 60 et 90 jours) apres pulvérisation d’une solution de nitrate d’argent.
Ces valeurs nous ont permis de calculer le coefficient de diffusion apparent. Les résultats de la
profondeur de pénétration et du coefficient de diffusion apparent sont présentés dans le

Tableau V-4 et le Tableau V-5 respectivement.

Tableau V-4. Profondeur de pénétration des ions chlorures
Profondeur mesurée (mm)

Désignation

a30jrs a 60 jrs a 90 jrs
ON 2,9 +0,1 5,2 +0,2 7,1 +0,3
50N 3,9 +0,5 6,7 +0,7 8,2 +0,3
100N 6,4 +0,4 8,7 +0,5 10,9 +0,4

Tableau V-5. Coefficient de diffusion apparent des ions chlorures
Coefficient de diffusion apparent (10712 m?/s)

Désignation

a 30 jours a 60 jours a 90 jours
ON 0,81 + 0,08 1,31 +0,11 1,63 +0,15
50N 1,48 + 0,37 2,20 + 0,43 2,16 +0,13
100N 3,91 + 0,44 3,68 + 0,38 3,84 +0,25

Ces résultats montrent que la profondeur de pénétration des ions chlorures et par suite
leur coefficient de diffusion apparent augmente avec la teneur en CNP du béton. Le coefficient
de diffusion des chlorures dans le béton dépend en effet de la porosité du béton et de la structure
de ses pores. Les bétons de CNP ont non seulement une porosité plus élevée que le béton
témoin, mais aussi une tortuosité plus faible, ce qui explique les différences de résultats

observées.

On remarque par ailleurs que le coefficient de diffusion des ions chlorures dans le temps
tend a diminuer pour les bétons contenant des CNP alors qu’elle continue d’augmenter pour le
béton ordinaire. La Figure V-5 nous donne un détail de I’évolution du coefficient de diffusion
calculé dans le temps. On pourrait penser a une accumulation des ions chlorures dans les pores
des CNP ce qui réduit I’avancée des ions dans le béton. C’est a cette conclusion qu’ont abouti

Teo et al. [83] dans leurs études.
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Figure V-5. Evolution du coefficient de diffusion des ions chlorures en fonction du temps
d’immersion des CNP N

Les travaux de Roy et al. dans [83] ont donné un coefficient de diffusion des chlorures

variant entre 6,6.10'% et 10.107'2 m?/s pour un béton ordinaire avec un ratio E/C = 0,45, exposé

dans un environnement marin. Les résultats de notre étude présentent des valeurs nettement

inférieures a ces valeurs, et témoignent d’une bonne résistance a la diffusion des ions chlorures

des bétons élaborés. Nos résultats sont du méme ordre de grandeur que Dang [105] dans son

étude sur 1’influence de sédiment calcaire sur la durabilité du béton. Il obtient en utilisant la

méme méthode des coefficients de diffusion apparents variant entre 1,16.10712 et 6,67.10°

12 m?/s.

Le Tableau V-6 donne I’influence du traitement des CNP sur la profondeur de

pénétration des ions chlorures et leur coefficient de diffusion apparent.

Tableau V-6. Evolution du coefficient de diffusion apparent des ions chlorures dans le

temps sur les bétons de CNP traitées

Coefficient de diffusion apparent (1072 m?*/s)

Désignation
a 30 jrs a 60 jrs a 90 jrs

100N 3,91 + 0,44 3,68 +0,38 3,84 + 0,25
100CH 3,88 + 0,47 3,30 + 0,56 3,60 +0,35
100SS 4,86 +0,11 3,49 +0,32 4,05 +0,17
100PVA 3,08 +0,14 2,45 +0,39 3,04 + 0,26
100TH 4,93 +0,18 3,93 +0,17 4,23 + 0,55
100SAT 4,77 + 1,10 4,59 + 0,46 6,55 + 0,86
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Dans ce cas aussi, tous les bétons de CNP traitées excepté le béton SAT ont un
coefficient de diffusion apparent des ions chlorures du méme ordre de grandeur que le béton de

CNP non traitées.

V. Essai de carbonatation accélérée

En présence d’un gradient de concentration en dioxyde de carbone COz, ce dernier
diffuse a travers les pores du béton et se dissout en se transformant en acide carbonique (H2CO3)
dans la solution interstitielle. Il s’ensuit une baisse du pH et la formation de carbonate de
calcium CaCOs3 qui a tendance a colmater les pores du béton et a ralentir le phénoméne. La
carbonatation ne présente donc pas de danger pour le béton non armé. En revanche, dans un
béton armé, lorsque la zone carbonatée atteint les armatures, celles-ci sont dépassivées et donc
susceptibles de se corroder, d’ou I’importance d’évaluer la sensibilité des bétons de CNP vis-
a-vis de la carbonatation. Cette sensibilité a été mesurée par un essai de carbonatation accélérée

en présence de CO2, comme présenté dans le paragraphe 8 chapitre II.

Les essais de carbonatation effectués sur les bétons ont duré 90 jours. A I’issue de cette
période d’exposition, le test a la phénolphtaléine a été effectué pour révéler une baisse de pH
due a la carbonatation. Toutefois, aucune variation de coloration visible n’a été observée sur les

bétons élaborés (Figure V-6) ce qui laisserait penser que les éprouvettes n’ont pas carbonatg.

ke 2 T

Eprouvette béton Eprouvette béton
100 % CNP saine 100 % CNP placée

sous enceinte CO,
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Eprouvette béton Eprouvette béton 0 %

100 % CNP placée CNP placée sous

Figure V-6. Résultats des essais de carbonatation accélérée sur les bétons 0 % et 100 %
CNP

L’essai a été accéléré en jouant sur le degré de saturation des éprouvettes, sur I’humidité
relative et la teneur en CO2 du milieu ambiant. Les essais de cette étude ont été réalisés dans
des conditions optimales, une température de 20 °C, une humidité relative de 65 % et une teneur
en COz de 20 %. La cinétique de carbonatation du béton est aussi influencée par le rapport E/C
du mélange, le dosage en ciment, la porosité¢ du béton... La teneur en ciment élevée et le faible
ratio E/C utilisé pour les bétons pourraient en partie expliquer cette absence supposée de
carbonatation. Plusieurs études réalisées sur I’influence du rapport E/C sur la cinétique de
carbonatation s’accordent a conclure que plus ce rapport est faible, plus la vitesse de

carbonatation est lente [108,154,155].

Le processus de carbonatation se traduit par la consommation de la portlandite
(Ca(OH)2) et la cristallisation du carbonate de calcium (CaCOs3). La teneur en portlandite est en
plus un indicateur chimique de durabilité utilis¢ dans plusieurs modeles de carbonatation
[95,110]. Aussi, nous avons réalis¢é une analyse thermogravimétrique (ATG) sur des
échantillons de béton prélevés a différents endroits d’une éprouvette ayant été placée dans
I’enceinte de carbonatation (voir le schéma de la Figure V-7) : une premiere partie C1 située a

1,5 cm des bords et une seconde partie C2 située au centre de I’éprouvette.
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Figure V-7. Schéma de prélévements d’échantillons sur les éprouvettes placées sous

carbonatation pour I’ATG

Les courbes DTG obtenues a 1’issue de I’analyse thermogravimétrique des éprouvettes

de bétons ON, 50N et 100N sont présentées dans la Figure V-8.
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Figure V-8. Courbes DTG des échantillons prélevés sur des éprouvettes (ON, SON, 100N)

saines ou ayant été placées dans une enceinte de carbonatation

Nous nous sommes intéressés aux pics au voisinage de 450 °C et entre 800 — 900 °C qui
correspondent respectivement a la décomposition de la portlandite et a celle du carbonate de
calcium (en particulier la calcite). L objectif a été de suivre le taux massique de portlandite et
de carbonate de calcium dans le matériau. En se basant sur les pertes de masse correspondant a
ces pics, il est possible d’évaluer la quantité de la portlandite et de la calcite dans le mélange.

En effet, la portlandite (Ca(OH)2) se décompose en produisant de 1’oxyde de calcium (CaO) et
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de ’eau (H20) qui s’évapore a haute température (Equation II-15). La perte de masse observée
autour de 450 °C représente le départ de cette eau. En appliquant le principe de conservation de

la matiére, le taux de portlandite peut étre estimé ( Equation V-4).

Ca(OH), — CaO+H,0O Equation V-3.

Amyppe znnec (T M
Taux de portlandite (%)= 00" c-s00°c() Meacom,

Equation V-4.

Mjpitiale My, 0
Avec
Am (400 °C - : la perte de masse de 1’échantillon testé entre 400 °C et 500 °C (mg)
500 °C)
Minitial : la masse initiale de 1I’échantillon testé (mg)
Ma : la masse molaire du composé A (avec A= Ca(OH)2 ou H20)

Mcaoon, =74 g; Mmo =18 g

En appliquant le méme principe que dans le cas de la portlandite, le taux de calcite dans

le mélange testé peut étre estimé (Equation V-5 et Equation V-6)

CaCO; — CaO+CO, Equation V-5.
Amgno _ o (t M , .
Taux de carbonate de calcium (%)= — > <800 c(® Mcuco, Equation V-6.
Mipitiale Mco,
Avec

Am (600 °C - : la perte de masse de 1’échantillon testé entre 600 °C et 800 °C (mg)
800 °C)
Minitial : la masse initiale de 1’échantillon testé (mg)
Ma : la masse molaire du composé A (avec A= CaCOs ou CO2)

Mcaco, =100 g ; Mco, =44 g

Les résultats des analyses sont comparés a ceux d’un échantillon sain (S) c’est-a-dire

n’ayant pas ¢été placé dans la cellule de carbonatation. Les résultats du suivi des taux de
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portlandite et de carbonate de calcium en fonction des zones de prélévement sont présentés dans

la Figure V-9 et la Figure V-10.
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Figure V-9. Pourcentage massique de portlandite dans les échantillons testés
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Figure V-10. Pourcentage massique de carbonate de calcium dans les échantillons testés

Les graphiques montrent une diminution de la teneur en portlandite et une augmentation
de celle en carbonate de calcium dans les zones C1 et C2 par rapport aux éprouvettes de bétons

sains (S) pour tous les types de béton. Toutefois, dans le cas du béton 100N, la teneur en
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portlandite a considérablement diminué pour donner une quantité plus importante de carbonate
de calcium, aussi bien dans la zone C1 que dans la zone C2. Ces variations sont moins sensibles
dans le cas des bétons ON et 50N surtout dans la zone C2. Il semble donc qu’il y ait eu
carbonatation sur les éprouvettes de béton bien qu’aucune coloration n’ait été observée au test
a la phénolphtalé¢ine. Le CO2 a quand méme diffus¢ dans les éprouvettes de béton et la
profondeur de diffusion est d’autant plus grande que la teneur en CNP du béton augmente. Ces
résultats peuvent étre expliqués par I’augmentation de la porosité du béton en fonction de la

teneur en CNP.

La phénolphtaléine est un indicateur coloré dont la zone de virage est située autour du
pH 9. Pendant le processus de carbonatation, la dissolution du CO2 dans I’eau interstitielle
provoque une diminution du pH. La portlandite se dissout alors pour rétablir le pH. Lorsque la
portlandite s’épuise, le pH de la solution interstitielle continue de s’acidifier. On peut alors
supposer que la quantité de Ca(OH)2 dans les bétons étant importante, le pH de la solution n’a

pas considérablement diminué et est resté supérieur a 9.

VI. Etude du vieillissement accéléré

Les éprouvettes de bétons ont suivi 12 cycles de mouillage et de séchage selon la norme
ASTM D 557-59. Chaque cycle correspond a un mouillage pendant 5 heures dans de I’eau dans
les conditions du laboratoire, suivi d’un séchage dans une étuve chauffée a 71 °C pendant

quarante-deux heures.

VI.1. Evolution de la perte de masse et de la porosité accessible a ’eau des

bétons

Différentes pesées ont permis de suivre 1’évolution de la masse des éprouvettes testées
apres chaque cycle de mouillage et de séchage. Les résultats de la Figure V-11 montrent que

les pertes de masses sont d’autant plus importantes que le béton contient une grande quantité

de CNP.
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Figure V-11. Evolution de la vitesse de propagation des ondes sonores en fonction des
cycles de mouillage et de séchage

Alors que les bétons ON et 50N ont une perte de masse quasi - identique tout le long de

’essai, la perte de masse des bétons 100N augmente significativement a partir du 8™ cycle.
En passant du mouillage au séchage dans chaque cycle, il se produit un transfert d’eau dans les
pores du béton qui crée des fissures internes dans le matériau. Ce qui peut expliquer

I’augmentation de la porosité accessible a 1’eau observée apres les cycles (Tableau V-7).

Tableau V-7. Porosité accessible a 1’eau aprés le 4™, le 8°™ et le 12°™ cycle de

mouillage/séchage

Porosité accessible a I’eau (%)

Initiale 4%me cycle 8me cycle 128me cycle
ON 11 (£0.3) 11 (£0.3) 12 (20.5) 12 (20.5)
50N 14 (£0,4) 14 (£0,4) 14 (£0,5) 15 (£1,0)
100N 17 (£0,3) 17 (£0.5) 20 (£0,8) 25 (£1,5)

Ce comportement se traduit par une forte dégradation des bétons 100N comparés aux

autres composites. Les observations effectuées sur des éprouvettes apres les 12 cycles
permettent d’apprécier 1’état de dégradation des éprouvettes (Figure V-12). Un décollement des
CNP par rapport a la pate de ciment est méme visible sur les bétons contenant des CNP (Figure

V-13). Ce comportement est probablement di a I’adhérence CNP / matrice cimentaire. En effet,
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il est possible que les liaisons CNP / matrice cimentaire dé¢ja faibles soient endommagées au

fur et a mesure des différents cycles de séchage et de mouillage.

Figure V-12. Observations d’éprouvettes de bétons (®4 cm x 6 cm) apres 12 cycles de
mouillage et de séchage

CMP décollées
de la matrice
cimentaire

Figure V-13. Net décollement des CNP de la pate de ciment aprés les cycles de mouillage
et de séchage
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VI.2. Evolution de la vitesse de propagation des ondes ultrasonores

La vitesse de propagation des ondes sonores a aussi été mesurée sur les éprouvettes
aprés chaque cycle. Les résultats obtenus sont présentés sur la Figure V-14. La vitesse de
propagations des ondes dans les composites diminue au cours des cycles. Dans ce cas aussi,
cette variation est plus significative pour les bétons contenant 100 % de CNP ce qui est en
accord avec les résultats de perte de masse obtenus ci-dessus et laisse présager une réduction

des performances mécaniques.

6000 ; :
-e-ON —50N -+-100N
L e T T —
\i, ‘i - ;— . .'* l"\i,_--@-—-i—-?---&-‘é"--@-——ﬂ
B Al SR 2R St B SN
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ondes ultrasonores (m/s)
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Figure V-14. Evolution de la vitesse de propagation des ondes sonores en fonction des
cycles de mouillage et de séchage

VI.3. Evolution de la résistance a la compression

La résistance résiduelle des bétons a été mesurée aprés le 4™, le 8™ et le 12°™ cycle
de séchage et de mouillage sur des éprouvettes de diametre 5 cm et de hauteur 10 cm. Les
variations obtenues sont résumées dans la Figure V-15. Les performances mécaniques des
bétons diminuent légérement dans le cas des bétons ON et 50N. Cette diminution des
performances est beaucoup plus importante dans le cas des bétons de CNP 100 % qui perdent
pres de 57 % de leur résistance a la compression initiale au bout de 12 cycles. Ces résultats sont
influencés par la perte de masse a chaque cycle, mais aussi par les résistances mécaniques

initiales du matériau.
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Figure V-15. Variation de la résistance résiduelle apres le 4éme, le 8¢me et le 12¢me cycle.

VI1.4. Influence des traitements

Les essais de mouillage / séchage ont ét¢ appliqués sur les bétons contenant 100 % de

CNP apres traitement sur les coques. Les Tableaux Tableau V-8, Tableau V-9 et Tableau V-10

donne un récapitulatif des résultats obtenus pour la porosité accessible a 1’eau, la vitesse de

propagation des ondes ultrasonores et la résistance a la compression résiduelle.

Tableau V-8. Influence des CNP traitées sur la porosité accessible a I’eau des bétons apres
les cycles de mouillage / séchage.

Porosité accessible a I’eau (%)

Initiale 4%me cycle 8me cycle 128me cycle
100N 17 (20.3) 17 (£0.5) 20 (20.8) 25 (£1.5)
100CH 17 (£0,4) 17 (£0,4) 18 (+1,0) 22 (+0,8)
100SS 17 (£0.4) 17 (20.5) 20 (+1,0) 24 (£1,0)
100PVA 17 (0,3) 18 (£0.4) 18 (£1.1) 19 (£0,9)
100TH 17 (£0,3) 19 (£0,4) 20 (£1,0) 26 (+£1,0)
100SAT 18 (£0,3) 19 (0,5) 20 (+0,8) -

Tableau V-9. Influence des CNP traitées sur la vitesse de propagation des ondes
ultrasonores dans le béton aprés les cycles de mouillage / séchage
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Vitesse de propagation des ondes (m/s)

Initiale 4%me cycle 8me cycle 12%me cycle
100N 3764 (£41) 2220 (&71) 2017 (z161) 1186 (£107)
100CH 3726 (+16) 2646 (:84) 2373 (£126) 2178 (2274)
100SS 3825 (52) 1968 (£240) 1475 (£146) 1077 (+263)
100PVA 3719 (+16) 2646 (£25) 2457 (£62) 2167 (£132)
100TH 3475 (+16) 2490 (£63) 2381 (£125) 2143 (£189)
100SAT 3286 (+85) 1968 (£107) 1475 (£174) 1017 (x150)

Tableau V-10. Influence des CNP traitées sur la résistance a la compression résiduelle des
bétons apres les cycles de mouillage / séchage.
Résistance a la compression résiduelle

Initiale 4%me cycle 8me cycle 128me cycle
100N 1,00 0,80 0,60 0,43
100CH 1,00 0,90 0,66 0,48
100SS 1,00 0,80 0,62 0,44
100PVA 1,00 0,82 0,70 0,65
100TH 1,00 0,78 0,61 0,44
100SAT 1,00 0,77 0,55 0,40

Tous les traitements ont presque le méme comportement vis-a-vis d’un
endommagement hydrique. On remarque cependant que les bétons de CNP traitées a la chaux

et au PVA restent plus résistants en comparaison aux propriétés initiales.

Une hypothese émise plus haut concernait une probable déformation des granulats
végétaux dans la pate pendant les cycles de séchage et de mouillage ce qui entrainerait le
décollement des CNP. Ce comportement serait influencé par la capacité des CNP a absorber de
I’eau. Les traitements CH et PV A ont permis de réduire la capacité d’absorption d’eau des CNP.
Les bétons des CNP confectionnés a I’issue de ces traitements ont présenté des variations moins
importantes par rapport au béton initial. De plus, comme on peut le voir sur la Figure V-16, les

bétons 100CH et 100PVA sont moins dégradés.
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Figure V-16. Influence des traitements sur I’aspect des éprouvettes de bétons (®4 cm x
6 cm) apres 12 cycles de mouillage et de séchage

VII. Conclusions

Ce chapitre a été consacré a 1’étude de 1’influence des CNP et de leur traitement sur la
durabilité des bétons. La détérioration d’un béton est attribuable a plusieurs causes. Toutefois,
les effets néfastes associés a la durabilité du béton font appel le plus souvent a son aptitude a se
laisser traverser par des fluides par son réseau de pores. Bien qu’ayant des porosités accessibles
a I’eau plus ¢levées que les bétons ordinaires, les bétons a base de CNP ont présenté

globalement de bonnes propriétés vis-a-vis de la durabilité.

La capacité d’absorption d’eau (par immersion totale et par capillarité) et la diffusion

des ions chlorures augmentent dans le béton avec la teneur en CNP. Néanmoins, les valeurs
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obtenues pour les bétons de CNP sont admissibles et correspondent a des bétons de bonne
qualité. Contrairement au résultat attendu, 1’utilisation des CNP a eu un effet positif sur la

résistivité électrique, lié a la faible conductivité électrique des CNP.

Le test a la phénolphtaléine n’a détecté aucune carbonatation sur les éprouvettes de
bétons. Pourtant, une analyse thermique sur différents profils des bétons a montré que le CO: a
quand méme diffusé dans le béton et qu’il y a eu carbonatation en certains points. Les
éprouvettes de bétons de CNP (100N et SON), plus poreuses que le béton ordinaire, ont été les
plus carbonatées. Le test a la phénolphtaléine étant adapté pour les pH situés au voisinage de 9,
on pourrait conclure que le pH des bétons testés est resté supérieur a cette valeur bien qu’il y
ait eu carbonatation. La chute de pH étant la plus importante en termes de carbonatation et de
corrosion des armatures, on peut dire que les bétons formulés avec les CNP ont une bonne

résistance a la carbonatation.

Par ailleurs, les bétons 100N ont montré des pertes de masses et une diminution des
performances mécaniques importantes tandis que pour les mémes parametres les bétons SON et
ON présentaient de 1égéres variations. Les conditions répétées de mouillage et de séchage sont
donc préjudiciables pour le béton contenant 100 % de CNP. Un tel béton ne saurait étre utilisé

dans une zone ou le risque d’endommagement hydrique est élevé.
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CONCLUSION GENERALE

Notre travail a eu pour objectif d’étudier le comportement physico-mécanique et la
durabilité de béton mis en ceuvre avec des granulats de coque de noix de palme (CNP). Il vise
a valoriser ce sous-produit issu de la production de 1’huile de palme et s’inscrit dans le cadre

des problématiques du développement durable.

Aprées une revue bibliographique des travaux antérieurs effectués sur les CNP et leur
utilisation dans les matériaux de construction, nous avons ¢laboré notre programme
expérimental et consacré le début de notre these a la caractérisation de 1I’ensemble des matériaux
utilisés dans notre étude. Il ressort que les CNP sont des grains rigides, mais trés poreux, dont
la capacité¢ d’absorption d’eau élevée, rend difficile I’application des régles usuelles de

formulation des bétons.

Pour tenir compte de ces propriétés intrinseques des CNP et garantir néanmoins une
bonne résistance a la compression, nous avons ¢élaboré des bétons a fort dosage en ciment
(550 kg/m?), a faible rapport Granulat/ciment et dont le rapport E/C est de 0,4. Dans ces bétons,
des proportions variables des granulats classiques (0 %, 50 %, et 100 %) ont été remplacées par
proportions volumiques équivalentes de CNP. Les résultats montrent que cela entraine une
diminution de la masse volumique, une diminution concomitante de la vitesse de propagation
des ondes ultrasonores, une diminution de la conductivité thermique et une augmentation de la
capacité d’absorption d’eau. Les bétons dont le taux de substitution est supérieur a 50 %
peuvent étre classés dans la catégorie des bétons légers ; leurs masses volumiques sont
inférieures a 2000 kg/m?. Les propriétés thermiques de ces bétons peuvent étre exploitées pour

assurer un bon confort thermique dans les habitats en pays chauds.

Nos résultats montrent par contre que I’introduction des granulats de CNP affecte
négativement les propriétés mécaniques. Ainsi, la résistance a la compression, la résistance a la
flexion et le module élastique diminuent lorsqu’on augmente la teneur en CNP dans le béton.
Ces résultats sont en accord avec les données de la littérature et peuvent étre attribués a la
porosité plus grande des bétons de CNP ainsi qu’a la faible adhérence entre les granulats de

CNP et la pate de ciment.

On note toutefois que la résistance a la compression des bétons de CNP reste supérieure
a 17 MPa et peut justifier I’utilisation de ces bétons comme éléments de structure dans les

batiments qui ne nécessitent pas une trés grande résistance.
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D’autre part, il apparait clairement que les bétons de CNP sont plus ductiles que les
bétons ordinaires équivalents et présentent une capacité de déformation avant fissuration plus
¢élevée que celles des bétons ordinaires. Cela se traduit aussi par des variations dimensionnelles
de retrait d’autant plus grand que le taux de substitution est ¢levé. Les mesures de retrait

empéché corroborent ce résultat.

Pour améliorer la qualit¢ de I’interface CNP/matrice cimentaire et accroitre les
résistances mécaniques, nous avons procédé a différents traitements préalables de la surface des
CNP. Cinq traitements de surface ont été considérés : prémouillage des granulats, immersion
dans une solution de chaux, de silicate de sodium, de PVA ou un traitement thermique. Nous
avons étudié I’influence de chaque traitement sur les propriétés physiques des CNP et sur les
propriétés physico-mécaniques des bétons ¢laborés. L’analyse des CNP aprées les traitements a
la chaux, au silicate de sodium et au PVA a mis en évidence respectivement un dépot de chaux,
de silice et de PVA. Une diminution de la capacité d’absorption a aussi été observée pour les
traitements a la chaux ou au PVA. Parmi tous les traitements étudiés, I’immersion dans la
solution de chaux est le seul traitement qui a eu un effet globalement positif sur les propriétés
mécaniques du béton, méme si les propriétés physiques sont restées inchangées. Cela est sans
doute li¢ a I’amélioration de I’adhérence entre le granulat et la pate de ciment. Le traitement au
PV A n’apas permis d’améliorer les résistances des bétons, mais il leur confére une conductivité

plus faible, qui est sans doute liée a I’hydrophobisation de la surface des CNP.

Le dernier chapitre a été consacré a I’étude de 1’influence des granulats de CNP sur la
durabilité des bétons. Pour cela, nous avons mesuré la capacité d’absorption d’eau, la résistivité
¢lectrique et le coefficient de diffusion apparent des ions chlorures des bétons élaborés. Les
résultats obtenus pour ces grandeurs sont trés proches de ceux des bétons ordinaires et autres
bétons légers. Par ailleurs, nous avons examiné le comportement des bétons de CNP dans des
environnements agressifs a travers des essais de carbonatation et des cycles de
mouillage/séchage. Bien que les éprouvettes aient carbonaté, le pH de la matrice cimentaire du
béton de CNP est resté supérieur a 9, révélant une bonne résistance a une probable corrosion
des armatures. Les conditions répétées de mouillage et de séchage ont entrainé une nette

dégradation des propriétés physiques et mécaniques des bétons de CNP.

Il ressort de ce travail qu’il existe de réels débouchés pour 1’élaboration des bétons 1égers
a l’aide de granulats de CNP. L’utilisation de ce type de béton peut étre envisagée pour la
construction de murs, de dallage, ou d’¢éléments parechoc destinés a des applications dans le

domaine du batiment ou des routes. Le béton réalisé¢ par remplacement total des granulats
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ordinaires par les CNP pourrait méme étre envisagé pour des structures en béton armé qui ne
nécessiteraient pas de grandes charges et dans un environnement peu agressif. Cependant, une

substitution a 50 % par les CNP reste un choix plus raisonnable.
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PERSPECTIVES

L’utilisation des coques de noix de palme (CNP) restent dans 1I’ensemble une alternative
prometteuse de granulats pour les régions productrices d’huiles de palme. Tout en permettant

une avancée certaine du sujet, cette theése s’ouvre sur plusieurs perspectives.

Nous avons reproduit une formulation existante de la littérature. Cette formulation
requiert une quantité de ciment trés élevée, ce qui remet en cause les avantages économiques
potentiels des bétons de CNP. Il serait donc important d’optimiser la formulation des

composites cimentaires a base de CNP en fonction des applications visées du génie civil.

L’observation de I’adhérence entre les CNP et la pate de ciment a été réalisée par des
observations au MEB. A cet effet, les échantillons ont été prélevés a sec par cassage sur des
éprouvettes plus grandes. Cette méthode utilisée pour la préparation des échantillons pourrait
avoir une influence non négligeable sur 1’adhérence CNP / pate de ciment déja tres faible.
L’application d’une résine époxy sur la zone a observer avant séchage de 1’échantillon
permettrait de préserver la zone d’interface CNP / matrice de ciment, et donc d’effectuer de
meilleures observations MEB de ladite zone. Cette méthode permettrait aussi d’observer une

éventuelle tendance des CNP au gonflement et I’influence des traitements sur celle-ci.

Par ailleurs, il est apparu dans les résultats d’analyse thermique réalisée sur des
¢chantillons prélevés a I’interface entre les CNP et la pate de ciment, un composé dont les
températures de décompositions se situaient entre 850 °C et 950 °C. Il conviendrait de mener
des études plus poussées pour déterminer ce compos¢ et €valuer son influence sur les propriétés

du béton.

Le comportement au fluage ou a la fatigue du béton de CNP, ainsi que certaines
propriétés de durabilité liées aux grandes variations de température dans le contexte africain,

restés en suspens dans notre étude mériteraient d’étre abordés.

Enfin, il serait intéressant lorsque la formulation et les procédures de fabrication du
béton de CNP seront fixées (fonction de 1’application visée) de réaliser une analyse du cycle de

vie du produit fini, afin de s’assurer de sa nature écologique et du gain économique effectué.
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ANNEXE A.

La fiche technique du superplastifiant utilisé est présentée ci-dessous.
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Notice technique

Edition mai 2013

Numéro 325

Version 2013-044

SIKA® VISCOCRETE™ KRONQ 951

SIKA® VISCOCRETE® KRONO 951

Superplastifiant/Haut réducteur d’eau de nouvelle génération
pour l'industrie de la préfabrication.

Conforme & la Norme EN 934-2 Tab.1, 3.1 et 3.2 ( € @

Présentation SIKA® VISCOCRETE® KRONO 951 est un superplastifiant haut réducteur d'eau a
base de copolymére acrylique qui se présente sous la forme d'un liquide prét a
I'emploi. Il est spécialement concu pour assurer & la fois une puissante défloculation
et une robustesse d'usage.

Domaines d’application ~ SIKA® VISCOCRETE® KRONO 951 est parfaitement adapté a l'industrie de la
préfabrication.
SIKA® VISCOCRETE® KRONO 951 permet la fabrication de :
m bétons fermes a auto-plagants,
m bétons auto-plagants confectionnés avec ou sans additions normalisées,
| bétons a faibles rapports E/C avec ou sans fumée de silice,
m bétons étuvés ou non.
SIKA® VISCOCRETE® KRONO 951 ne contient pas de chlorure ou d’autres
constituants susceptibles de provoquer la corrosion des armatures. Il est donc
adapté a la fabrication d’éléments en béton armé ou précontraint.

Caractéres généraux Gréace a sa formulation innovante, il ajoute aux propriétés défloculantes des
polycarboxylates, I'action stabilisante de polyméres spécifiques.
De ce fait, SIKA® VISCOCRETE® KRONO 851, permet d'obtenir
W trés forte réduction d’eau et hautes résistances initiales,
B grande robustesse vis-a-vis des variations de dosage,
| faible sensibilité aux variations de I'eau d'ajout,
B homogénéité et fluidité du béton frais,
m ameglioration de la durabilité par la diminution du rapport E/C.

Amélioration de la productivité :

W remplissage aisée et efficace des coffrages, avec un béton toujours homogeéne ;

m griffage et crantage rapide, en raison du rapide développement des résistances ;

B confection de bétons vibrés ou a démoulage immédiat avec réduction du temps
de vibration et amélioration de la compaction du béton ;

W réduction de la température et de la durée d'étuvage ;

W _double ou triple cycle de rotation des moules.

® 1 SIKA® VISCOCRETER KRONO 851 12
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Caractéristiques
Aspect

Liguide marron

Conditionnement

| Fitde 210 kg.
B Conteneur de 1000 litres.
B \rac

Dans un local fermé, a 'abri de 'enscleillement direct et du gel, entre 5 et 30 °C.

Le produit peut geler, mais, une fois dégelé lentement et réhomogénéisé, il retrouve
ses qualités d'origine.

En cas de gel prolongé et intense, vérifier qu'il n'a pas été déstabilisé.

Conservation 1 an dans son emballage intact
Données

techniques

densité 1,06 £ 0,02

pH 45+1

Teneur en ions CI” =0,1%

Teneur en Naz0 éq. =1,5%

Extrait sec 31,5£16%

Conditions
d’application
Dosage

Plage d'utilisation recommandée : 0,2 4 3 % du poids du ciment ou du liant. || est
recommandé de réaliser des essais afin d'ajuster le dosage suivant les
performances recherchées.

Dosage usuel du SIKA® VISCOCRETE” KRONO 951 : 0,4 41,5 % du poids du
ciment ou du liant.

Construction

Mise en ceuvre

SIKA™ VISCOCRETE” KRONO 951 est ajoute de preférence dans un beton
prealablement mouillé ; il est recommande dans ce cas de prolonger le malaxage
pendant environ 30 secondes pour obtenir une efficacite maximum. SIKA®
VISCOCRETE” KRONO 951 peut egalement étre ajouté dans l'eau de gachage.

Précautions d’emploi

En cas de contact avec la peau, laver abondamment a 'eau.
Consulter la fiche de données de sécurité sur Internet www.sika fr

Mentions légales

Produit réservé & un usage strictement professionnel
Mos produits bénéficient d'une de bilité civile.
#Les informations sur la présente notice, et en iculier les i Hath a l'application et a
l'utilisation finale des produits SIKA, sont founies en toute bonne foi et se fondent sur la connaissance et
'expérience que la Société SIKA a acquises & ce jour de ses produits lorsquiils ont été convenablement
stockés, manipulés et appligués dans des condtions normales. En pratique, les différences entre
i ot cliti pecifig sur site sont telles que ces informations ocu toute
recommandation écrite ou conseil donné n aucune ie de qualité de autre que la
garantie légale contre les vices cachés. Nos agences sont & votre disposition pour toute précision
complé ire. Notre resg bilité ne saurait d'aucune iére étre engagée dans lhypott d'une
lication non a nos Les droits de propriété détenus par des tiers deivent
P Etre resp Toutes les sont P sous réserve de nos Conditions de
Vente et de Livraison en vigueur. Les utilisateurs doivent impérativement consulter la version la plus
récente de la fiche technique correspondant au produit concerné, qui leur sera remise sur demande.»

Organisme de certification :
AFNOR CERTIFICATION

11, avenue Francis de Pressensé
93571 Saint-Denis La Plaine cedex
France

Sika France S.A,

84, rue Edouard Vaillant — BP 104
93351 Le Bourget Cedex

France

Tel. : 0149928000
Fax : 0149 92 80 21
www sika fr

2 SIKAR VISCOCRETER KROND 951 272
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en CNP (0%, 50% et 100%) et les traitements effectués sur les CNP.

0 Propriétés physiques

Influence du taux de substitution par les CNP sur les propriétés du béton

Les tableaux suivants donnent les principales caractéristiques des bétons élaborés a partir des CNP. Les variables considérées sont la teneur

Masse Teneur en | Porosité Masse Vitesse des Conductivité | Capacité Diffusivité
volumique du | air occlus accessible a | volumique ondes thermique thermique thermique
béton frais (%) I’eau (%) apparente ultrasonores (W/mK) volumique (mm?/s)
(kg/m?) séche (kg/m?) | (m/s) (MJ/m?.K)

ON 2338 3,6 % 11 % 2239 4207 2,13 1,89 1,13

SON | 2140 4,1 % 14 % 1936 3795 1,92 2,95 0,65

100N | 2024 4,3 % 17 % 1839 3453 1,54 2,35 0,66

0 Propriétés mécaniques
Résistance a la Résistance ala | Ratio résistance | Module Capacité de Retrait a 90 Perte de
compression a flexion a 28 a la flexion / d’élasticité déformation jours (um/m) masse
28 jours (MPa) | jours (MPa) compression statique a 28 maximale sous correspondant
(%) jours (MPa) flexion (mm) au retrait (g)
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ON 41,8 6,4 15 % 21,6 0,02 908 21,2
50N | 28,8 5,7 20 % 14,0 0,03 1606 223
100N | 234 4,7 20 % 7,3 0,09 1942 24,7
O Durabilité
Absorption Coefficient Résistivité | Profondeur Coefficient de Coefficient de | Coefficient de
d’eau par d’absorption électrique | de diffusion | diffusiondesions | diffusiondes | gierygion des
immersion d’eau par (Q.m) des ions chlorures 330 | ions chlorures 2 ions chlorures a
jours (mm) 60 jours (mm)
totale (%) capillarité a 24h chlorures a 90 90 jours (mm)
(kg/m?) jours (mm)
ON 4,8 % 3,30 49,95 7,1 0,81 3,31 1,63
50N |7,2% 3,89 64,67 8,2 1,48 2,20 2,16
100N | 9,0 % 4,71 64,37 10,9 3,91 3,68 3,84
e Influence des CNP traitées sur les propriétés du béton
0 Propriétés physiques
Masse Teneur en | Porosité Masse Vitesse des Conductivité | Capacité Diffusivité
volumique du | air occlus accessible a | volumique ondes thermique thermique thermique
béton frais (%) I’eau (%) apparente ultrasonores | (W/mK) volumique (mm?/s)
(kg/m?3) séche (kg/m3) | (m/s) (MJ/m3.K)
S50CH 2128 4,0 % 13 % 1898 3847 1,93 2,97 0,65
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100CH | 1986 4,3 % 17 % 1848 3509 1,56 2,45 0,64
50SS 2115 4,1 % 14 % 1912 3793 1,74 2,61 0,67
100SS 1994 4,4 % 17 % 1859 3453 1,40 2,24 0,63
S50PVA | 2141 4,3 % 14 % 1957 3793 1,52 1,34 1,13
100PVA | 1964 4,5 % 17 % 1867 3435 1,02 1,34 0,76
S0TH 2123 4,1 % 14 % 2021 3821 1,76 2,66 0,67
100TH | 1980 4,2 % 17 % 1849 3453 1,41 1,79 0,79
S50SAT | 2155 5,2 % 15 % 2001 3746 1,61 2,09 0,77
100SAT | 2037 5,7 % 18 % 1822 3352 1,09 1,86 0,59
O Propriétés mécaniques

Résistance ala | Résistance ala | Ratio résistance | Module Retrait a 90 Perte de

compression a flexion a 28 a la flexion / d’élasticité jours (unm/m) masse

28 jours (MPa) | jours (MPa) compression statique a 28 correspondant

(%) jours (MPa) au retrait (g)

S0CH 30,6 5,8 19 % 14,3 1743 22,7
100CH | 25,5 5,0 20 % 12,1 1871 24,2
50SS 294 6,1 21 % 13,6 1563 22,9
100SS 24,6 4.4 18 % 7,4 2010 24.5
S50PVA | 27,1 6,1 23 % 14,7 1194 23,7
100PVA | 21,9 4,1 19 % 6,6 1325 25,2
S0TH 29,3 5,8 20 % 13,4 883 23,7
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100TH | 25,1 4.9 20 % 7,1 2071 24,5
S0SAT | 29,1 55 19 % 12,5 1125 24,8
100SAT | 20,5 4,0 19 % 8,8 1598 27,8
O Durabilité
Absorption Coefficient Résistivité | Profondeur Coefficient de Coefficient de | Coefficient de
d’eau par d’absorption électrique | de diffusion diffusion des diffusion des | giffusion des
immersion d’eau par (Q.m) des ions fons chlorures & | ions chlorures 2 ions chlorures a
30 jours (mm) | 60 jours (mm)
totale (%) capillarité a chlorures a 90 jours (mm)
24h (kg/m?) 90 jours
(mm)
100CH |8,5% 4,79 65,79 10,6 3,88 3,30 3,60
100SS 9,2 % 5,30 61,35 11,2 4,86 3,49 4,05
100PVA | 8,5 % 4,59 62,14 9,7 3,08 2,45 3,04
100TH |9,1% 4,85 64,01 11,5 4,93 3,93 4,23
100SAT | 9,8 % 6,50 59,25 14,3 4,77 4,59 6,55
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ANNEXE C.

L’annexe C présente des résultats d’observations microscopiques au MEB couplée a des

analyses EDS.

e Observation au MEB + Analyse EDS d’une CNP non traitée

Electron Image 7

Spectrum 37 -

Spectrum 38
| |

250pm '
Spectre 35 Spectre 36 Spectre 37 Spectre 38
C 40,74 37,19 69,31 70,43
O 43,61 43,85 28,90 28,67
Mg 0,02 0,04 0,14 0,10
Al 0,04 0,01 0,02 0,03
Si 15,50 18,75 0,76 0,30
P 0,00 0,00 0,16 0,07
0,01 0,03 0,22 0,13
Cl 0,00 0,00 0,04 0,02
K 0,02 0,04 0,14 0,11
Ca 0,04 0,04 0,19 0,08
Ti 0,00 0,02 0,00 0,02
Fe 0,01 0,01 0,09 0,05
Zr 0,00 0,03 0,03 0,00
Total 100,00 100,00 100,00 100,00
QXFORD
The Business of Science®
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Observation au MEB + Analyse EDS d’une CNP traitée dans une solution de chaux

Electron Image 4

I;;Spectrum 21

5 ‘ it Spectrum 24:7
= 2 .

= /Shectrur 20
%‘*,‘p o= :
’_iSpeC!rum 22 . SpEthU m 25

w Y aSpectrim 19
A,

Spéctrim 23
L]

Spectrum.26
.

™ 250um

Spectre 20 Spectre 21 Spectre 22
I C 20,80 27,10 34,24'
I (0] 49,65 42,91 45,60 I
Mg 0,22 0,40 0,19
Al 0,33 0,37 0,30
Si 0,72 1,04 0,58
P 0,00 0,02 0,02
0,03 0,07 0,02
Cl 0,00 0,06 0,00
K 0,02 0,00 0,01
Ca 28,17 27,99 18,97 I
Ti 0,02 0,00 0,02
Fe 0,03 0,03 0,06
Total 100,00 100,00 100,00
QXFORD N

The Business of Science®
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Observation au MEB + Analyse EDS d’une CNP traitée dans une solution de silicate

de sodium
Electron Image 11
- X Spectrum28
M 100pm '
Spectre 28 Spectre 29 Spectre 30
I C 62,14 9,48 8,23 I
I O 32,59 60,07 64,40 I
Na 2,45 4,13 4,71
Mg 0,00 0,00 0,01
Al 0,03 0,07 0,11
Si 2,77 26,22 22,46 I
Ca 0,02 0,03 0,07
Total 100,00 100,00 100,00

OXFORD

INSTRUMERNTS

The Business of Science®
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ANNEXE D

1. Généralités
L’effet des différents traitements des CNP sur les propriétés des bétons a été explicité
dans les chapitres IV et V du document. Pour valider les analyses descriptives réalisées, la
comparaison des traitements a aussi fait I’objet d une analyse statistique simple. Pour cela, nous
avons fait le choix du test non paramétrique de Kruskal — Wallis. C’est un test de rang utilisé
pour comparer les moyennes expérimentales de k échantillons, lorsqu’on dispose d’un nombre
d’échantillons indépendants supérieur a 3. Ce test a aussi été retenu compte tenu du faible

nombre de variables pour chaque traitement.

Comme tous les tests statistiques, on énonce une hypothése nulle (Ho) et une hypothese
alternative (H1). L hypothése Ho indique que tous les échantillons proviennent d une population
ayant des caractéristiques identiques. L hypotheése Hi indique que les échantillons proviennent
de populations a caractéristiques différentes c’est-a-dire qu’au moins un des échantillons est

différent des autres.

On définit alors deux risques d’erreurs liés au choix de Hi (o) ou Ho (B). Ces risques
correspondent a la probabilité d’accepter I’une des hypothéses alors que 1’autre est vrai. Par
exemple le niveau de signification a correspond a la probabilité d’accepter I’hypothése Hi alors

que I’hypothése Ho est vraie.

Pour tester I’hypothése nulle Ho, on classe par ordre croissant, les valeurs obtenues dans
I’ensemble des k échantillons et on associe a chaque valeur son rang dans la liste (si elle
n’apparait qu'une fois) ou a la moyenne des rangs de ses apparitions (si elle apparait plusieurs
fois : ex aequo). On calcule alors pour chaque échantillon la somme des rangs des valeurs qui

en sont issues. La statistique K du test de Kruskal — Wallis est défini par :

k
K= — ER"Z 3(N -1
_N(N+1),1nl- ( )
=

12 « R?
~ mZi—1n_i— 3(N+1)

K = Lorsqu’il y a des ex aequo
1= X3 (df —di)/(N3 = N)

ou n; est la taille de 1’échantillon i, N la somme des ni, Ri la somme des rangs pour
I’échantillon i, nd le nombre de valeurs distinctes et di I’effectif correspondant a chacune de ces

valeurs. La statistique K est asymptotiquement distribuée selon une loi du Khi? a (k-1) degrés
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de liberté (DDL). La p-value est donc obtenue grace a une approximation asymptotique de la
statistique K calculée et on prend une décision a partir de cette p-value. Si la p — value > a, on
accepte 1’hypothése Ho, et si p < a , on rejette ’hypothése Ho (D.E Connover 1999, E. L.
Lehmann, 1975).

Si la p-value est telle que I’on doit rejeter 1’hypothése Ho, alors au moins un des
échantillons est différent d'un autre. Afin d'identifier quels échantillons sont responsables du
rejet de Ho, il est possible d'utiliser une procédure de comparaisons multiples. Nous avons
utilisé le test de Dunn, une méthode basée sur la comparaison des moyennes des rangs utilisées
pour le calcul de la statistique K (O.J. Dunn, 1964). Et, afin de prendre en compte les k(k-1)/2
comparaisons réalisées, le niveau de signification est corrigé par la méthode de Bonferroni. Le
niveau de signification corrigé o’ utilisé pour les comparaisons deux a deux est défini par :

o - 2a

k(k—1)
Les échantillons peuvent aussi étre classés en groupe, et les échantillons du méme

groupe présente quasiment le méme comportement.

Tous les calculs ont été réalisés en utilisant 1’outils d’analyse de données et de statistique

XLSTAT dont I’interface s’appuie sur Microsoft Excel.

Les échantillons choisis pour 1’analyse statistique, concernent les résultats des essais
physico mécaniques obtenus sur les bétons de CNP avec et sans traitements. 6 échantillons sont

donc a considérer (DDL = 5). Un niveau de signification a de 0,05 a été retenu pour les tests.

2. Analyse statistique des données

2.1. Propriétés physiques

> Teneur en air occlus

Statistique K (valeur observée) | 17,000 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,004 | a, on doit rejeter I’hypothese nulle Ho.

Les comparaisons multiples par paires suivant la procédure de Dunn donnent les

résultats de p-values suivants :

Tableau 11. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la teneur en air occlus
p-value

Groupes

100N 100CH | 100SS 100PVA | 100TH | 100SAT
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100N 1 1,000
100CH | 1,000 1

100SS 0,139 0,139
100PVA | 0,026 0,026
100TH | 1,000 1,000
100SAT | 0,003 0,003

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

0,139
0,139
1

0,459
0,139
0,139

0,026 1,000 0,003 A
0,026 1,000 0,003 A
0,459 0,139 0,139 A
1 0,026 0,459 A |B
0,026 1 0,003 A |B
0,459 0,003 1 B

Cette ¢tude des comparaisons deux a deux met en évidence une teneur en air occlus

significativement plus élevée pour le traitement SAT, comparativement au béton de CNP sans

traitement. Les autres traitements ne présentent pas des résultats significativement différents.

Ce qui est en conformité avec 1’analyse faite précédemment (Chapitre IV paragraphe II.1).

» Masse volumique apparente séche

Statistique K (valeur observée)

9,795

p-value (bilatérale)

0,081

La p-value étant supérieure au niveau de signification
a, on doit accepter I’hypothése nulle Ho, ce qui signifie
que les traitements des CNP n’apportent pas de
modifications significatives sur la masse volumique

du béton.

> Porosité accessible a I’eau

Statistique K (valeur observée)

10,708

p-value (bilatérale)

0,057

La p-value étant supérieure au niveau de signification

a, on doit accepter 1’hypothéese nulle Ho.

Lorsque nous prenons le risque de rejeter Ho (risque de 5,7%) alors qu’elle est vraie et

que nous réalisons les tests de comparaison deux a deux, nous observons que le traitement SAT

a une p-value inférieure au niveau de signification o’ (niveau de signification corrigé de

Bonferroni) comparé a N et appartient a un groupe aux propriétés différentes de N. La

présaturation des CNP entraine donc effectivement une modification sur la porosité accessible

a I’eau des bétons (Tableau 2).

Tableau 12. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la porosité accessible a I’eau

p-value

Groupes

100N 100CH

100SS

100PVA [ 100TH | 100SAT
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100N 1 0,194 0,018 0,108 0,251 0,003 A

100CH | 0,194 1 0,284 0,760 0,878 0,092 A |B
100SS 0,018 0,284 1 0,444 0,221 0,541 A |B
100PVA | 0,108 0,760 0,444 1 0,646 0,169 A |B
100TH | 0,251 0,878 0,221 0,646 1 0,066 A |B
100SAT | 0,003 0,092 0,541 0,169 0,066 1 B

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

> Vitesse de propagation des ondes ultrasonores

Statistique K (valeur observée) | 11,930 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,036 | a, on doit rejeter I’hypothese nulle Ho.

Les comparaisons deux a deux des traitements montrent I’existence d’une légere
différence entre les propriétés des bétons de CNP SAT et le béton de CNP N, et une différence
beaucoup plus significative avec le béton de CNP CH (voir Tableau 3).

Tableau 13. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la vitesse de propagation des

ondes ultrasonores

p-value
Groupes
100N 100CH | 100SS 100PVA [ 100TH | 100SAT

100N 1 0,191 1,000 0,476 1,000 0,043 A |B
100CH | 0,191 1 0,191 0,043 0,191 0,001 A
100SS 1,000 0,191 1 0,476 1,000 0,043 A |B
100PVA | 0,476 0,043 0,476 1 0,476 0,191 A |B
100TH | 1,000 0,191 1,000 0,476 1 0,043 A |B
100SAT | 0,043 0,001 0,043 0,191 0,043 1 B

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

» Conductivité thermique

Statistique K (valeur observee) | 15,733 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,008 | a, on doit rejeter I’hypothese nulle Ho.
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Les résultats des comparaisons deux a deux des traitements sont résumés dans le

Tableau 4. Ces résultats confirment I’influence du traitement au PVA sur la conductivité

thermique du béton comparativement au béton de CNP N. Toutefois, la diminution de la

conductivité thermique observée pour le traitement SAT par rapport au béton de référence 100N

n’est en fin de compte pas trés significative.

Tableau 14. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la conductivité thermique

p-value
Groupes
100N 100CH | 100SS 100PVA | 100TH | 100SAT

100N 1 0,818 0,358 0,003 0,051 0,051 B
100CH | 0,818 1 0,251 0,001 0,029 0,029 B
100SS 0,358 0,251 1 0,039 0,301 0,301 A |B
100PVA | 0,003 0,001 0,039 1 0,301 0,301 A
100TH | 0,051 0,029 0,301 0,301 1 1,000 A |B
100SAT | 0,051 0,029 0,301 0,301 1,000 1 A |B

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

» Chaleur spécifique

Statistique K (valeur observée)

16,579

p-value (bilatérale)

0,005

La p-value étant inférieure au niveau de signification

a, on doit rejeter I’hypothése nulle Ho.

I1 a été présenté dans le chapitre IV, une augmentation de la chaleur spécifique pour les

bétons de CNP PV A par rapport au béton de CNP N, qui n’est pas significativement importante

au vu des résultats des comparaisons multiples (voir Tableau 5).

Tableau 15. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la chaleur spécifique

p-value

100N

100CH

100SS

100PVA

100TH

100SAT

Groupes

100N

0,491

0,491

0,006

0,039

0,169

A |B
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100CH | 0,491 1 0,169 0,001 0,006 0,039 B
100SS 0,491 0,169 1 0,039 0,169 0,491 A |B
100PVA | 0,006 0,001 0,039 1 0,491 0,169 A

100TH | 0,039 0,006 0,169 0,491 1 0,491 A |B
100SAT | 0,169 0,039 0,491 0,169 0,491 1 A |B

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

2.2. Propriétés mécaniques

» Résistance a la compression

Statistique K (valeur observée) | 13,842 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,017 | a, on doit rejeter I’hypothése nulle Ho.

Les comparaisons multiples par paires suivant la procédure de Dunn n’ont pas permis
de déterminer lequel ou lesquels des traitements avaient un comportement différent du béton
témoin. Nous avons donc réalisé les comparaisons multiples suivant la procédure de Conover
— Iman. C’est une méthode proche de celle de Dunn, qui correspond a un test de Student réalisé

sur les rangs [1]. Les analyses donnent les résultats de p-values suivants :

Tableau 16. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la résistance a la compression

p-value
Groupes

100N 100CH [ 100SS [ 100PVA | 100TH | 100SAT
100N 1 0,011 0,256 0,099 0,026 0,020 A |B
100CH | 0,011 1 0,099 0,000 0,663 0,000 C
100SS 0,256 | 0,099 1 0,011 0,205 0,002 B (C
100PVA | 0,099 | 0,000 0,011 1 0,001 0,389 A |B
100TH | 0,026 | 0,663 0,205 0,001 1 0,000 C
100SAT | 0,020 | 0,000 0,002 0,389 0,000 1 A

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

Cette ¢tude des comparaisons deux a deux confirme les différences observées dans le
chapitre IV : une légére amélioration de la résistance a la compression avec les traitements CH

et TH et une diminution de résistance avec le traitement SAT.

> Résistance a la flexion 3 points
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Statistique K (valeur observée)

11,386

p-value (bilatérale)

0,044

La p-value étant inférieure au niveau de signification

a, on doit rejeter I’hypothése nulle Ho.

Les comparaisons multiples par paires suivant la procédure de Conover — Iman donne

les résultats de p-values (Tableau 7). Aucune différence significative n’est observée entre les

traitements et le béton de référence 100N. On remarque toutefois, que le traitement a la chaux

entraine une augmentation significative de la résistance a la flexion par rapport au prémouillage

des CNP.

Tableau 17. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la flexion 3 points

p-value
Groupes
100N 100CH | 100SS 100PVA [ 100TH | 100SAT

100N 1 0,334 0,242 0,045 0,449 0,020 A |B
100CH | 0,334 1 0,045 0,007 0,827 0,003 B
100SS 0,242 0,045 1 0,334 0,067 0,172 A |B
100PVA | 0,045 0,007 0,334 1 0,011 0,663 A |B
100TH | 0,449 0,827 0,067 0,011 1 0,005 A |B
100SAT | 0,020 0,003 0,172 0,663 0,005 1 A

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

> Module d’élasticité

Statistique K (valeur observée)

13,304

p-value (bilatérale)

0,021

La p-value étant inférieure au niveau de signification

a, on doit rejeter I’hypothese nulle Ho.

Les comparaisons multiples par paires suivant la procédure de Conover — Iman donne

les résultats de p-values (Tableau 8). L’étude met en évidence un module d’¢lasticité plus élevé

avec le traitement a la chaux comparativement a la référence et aux autres traitements. Un

résultat qui corrobore 1’analyse faites dans le chapitre IV paragraphe 5.3.

Tableau 18. Résultats des comparaisons multiples par paires pour le module d’¢lasticité

p-value

Groupes

100N

100CH

100SS

100PVA

100TH

100SAT
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100N 1 0,003
100CH | 0,003 1

100SS 0,893 0,004
100PVA | 0,098 | 0,000
100TH | 0,425 | 0,001
100SAT | 0,029 | 0,239

0,893
0,004
1

0,078
0,354
0,037

0,098 0,425 0,029 A |B
0,000 0,001 0,239 C
0,078 0,354 0,037 A (B |C
1 0,354 0,001 A

0,354 1 0,006 A [B |C
0,001 0,006 1 B |C

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

2.3. Durabilité

Certains paramétres de durabilité ont aussi fait 1’objet d’une analyse statistique. Il s’agit

de la capacité d’absorption par immersion totale, de la résistivité électrique et du coefficient de

diffusion apparent.

» Capacité d’absorption par immersion totale

Statistique K (valeur observée) | 10,383 | La p-value étant supérieure au niveau de signification
p-value (bilatérale) 0,065 | a, on doit accepter 1I’hypotheése nulle Ho, ce qui
signifie que les bétons de CNP traités ou non ont des
capacités d’absorption quasi similaires
> Résistivité électrique
Statistique K (valeur observée) | 11,872 | La p-value étant inférieure au niveau de signification
p-value (bilatérale) 0,037 | a, on doit rejeter I’hypothése nulle Ho.

Les comparaisons multiples par paires suivant la procédure de Conover — Iman

permettent d’identifier le traitement SAT comme le traitement ayant entrainé les modifications

les plus importantes sur la résistivité électrique du béton, comparé au béton de référence (voir

Tableau 8).

Tableau 19. Résultats des comparaisons multiples par paires pour la teneur en air occlus

p-value

Groupes

100N

100CH

100SS

100PVA

100TH

100SAT

100N

0,909

0,014

0,027

0,243

0,002

B
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100CH | 0,909 1 0,011 0,022 0,203 0,001 B
100SS 0,014 0,011 1 0,732 0,127 0,265 A |B
100PVA | 0,027 0,022 0,732 1 0,222 0,154 A |B
100TH | 0,243 0,203 0,127 0,222 1 0,016 A |B
100SAT | 0,002 0,001 0,265 0,154 0,016 1 A

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

» Coefficient de diffusion apparent des ions chlorures 30 jours

Statistique K (valeur observée) | 11,872 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,037 | a, on doit rejeter I’hypothese nulle Ho.

» Coefficient de diffusion apparent des ions chlorures 60 jours

Statistique K (valeur observée) | 13,218 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,021 | a, on doit rejeter I’hypothése nulle Ho.

» Coefficient de diffusion apparent des ions chlorures 90 jours

Statistique K (valeur observée) | 14,535 | La p-value étant inférieure au niveau de signification

p-value (bilatérale) 0,013 | a, on doit rejeter I’hypothese nulle Ho.

Les comparaisons multiples par paires (tableau 10,11, 12) montrent que les traitements
réalisés sur les CNP n’apportent aucunes réelles modifications sur le coefficient de diffusion

apparent du béton, comparé au béton de CNP N.

Tableau 20. Résultats des comparaisons multiples par paires pour le coefficient de
diffusion apparent des ions chlorures 30 jours

p-value
Groupes
100N 100CH | 100SS 100PVA | 100TH | 100SAT

100N 1 0,878 0,146 0,207 0,108 0,267 A |B
100CH | 0,878 1 0,108 0,267 0,078 0,207 A |B
100SS 0,146 0,108 1 0,007 0,878 0,730 A |B
100PVA | 0,207 0,267 0,007 1 0,004 0,018 A
100TH | 0,108 0,078 0,878 0,004 1 0,619 A |B
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IOOSAT|0,267 |o,207 |0,73o |o,018 |o,619 |1

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

| B

Tableau 21. Résultats des comparaisons multiples par paires pour le coefficient de

diffusion apparent des ions chlorures 60 jours

p-value
Groupes
100N 100CH | 100SS 100PVA | 100TH | 100SAT

100N 1 0,540 0,674 0,085 0,515 0,100 A |B
100CH | 0,540 1 0,848 0,267 0,207 0,024 A |B
100SS 0,674 0,848 1 0,193 0,284 0,039 B
100PVA | 0,085 0,267 0,193 1 0,018 0,001 A
100TH | 0,515 0,207 0,284 0,018 1 0,320 B
100SAT | 0,100 0,024 0,039 0,001 0,320 1 B

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033

Tableau 22. Résultats des comparaisons multiples par paires pour le coefficient de

diffusion apparent des ions chlorures 90 jours

p-value
Groupes
100N 100CH | 100SS 100PVA | 100TH | 100SAT

100N 1 0,320 0,592 0,146 0,444 0,066 A |B
100CH | 0,320 1 0,126 0,646 0,078 0,005 A |B
100SS 0,592 0,126 1 0,047 0,818 0,193 A |B
100PVA | 0,146 0,646 0,047 1 0,026 0,001 A
100TH | 0,444 0,078 0,818 0,026 1 0,284 A |B
100SAT | 0,066 0,005 0,193 0,001 0,284 1 B

Niveau de signification corrigé de Bonferroni : 0,0033
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Comportement physico-mécanique et durabilité de bétons de granulats Iégers a base de coques
de noix de palme

Résumé : L’objectif de cette thése est de contribuer au développement d’un béton utilisant les coques
de noix de palme (CNP), résidus de production de I’huile de palme, comme substitut partiel ou total
des granulats conventionnels. Nous proposons dans la présente étude d’évaluer les propriétés des CNP
et leur influence sur le comportement physique, mécanique du béton et sur sa durabilité vis-a-vis des
agressions chimiques et physiques.

Les résultats montrent que 1’utilisation des CNP se traduit par une augmentation de la porosité
accessible a I’eau, et une diminution des résistances a la compression et a la flexion. Malgré ces baisses
de performances, le béton de CNP reste tres intéressant pour un certain nombre d’applications. En effet,
il s’agit d’un béton léger pourvu d’une résistance admissible pour la construction de certaines structures
en béton armé. Du fait de sa conductivité thermique plus faible et sa capacité thermique volumique plus
élevée que le béton de référence, il peut constituer une solution intéressante du point de vue de
I’isolation thermique. Par ailleurs, le béton de CNP étudié présente une grande capacité de déformation
sous chargement, qui lui permet de résister aux fissurations de retrait.

Dans la suite de la caractérisation de 1’influence des CNP sur les propriétés des bétons, ce travail a
exploré des voies d’amélioration des propriétés du béton de CNP, afin d’encourager les acteurs de la
construction a la valorisation de ces granulats biosourcés. Cing traitements différents ont été appliqués
sur les CNP et leur influence sur les propriétés d’usage du béton a été examinée. Le traitement préalable
des CNP dans une solution saturée de chaux a montré les meilleures améliorations de propriétés
mécaniques du béton comparé aux CNP sans traitement.

Mots-clés : Béton léger, Granulats végétaux, Coques de noix de palme, Eco Matériaux, Propriétés
mécaniques, durabilité.

Physico-mechanical behavior and durability of lightweight concretes using of oil palm shell

Abstract: The purpose of this thesis is to contribute to the development of concrete using oil palm shell
(OPS) as aggregate. Then, OPS where characterized and their influence on the physical, mechanical
properties and durability where investigated.

The results obtained show an increase in the porosity accessible to water and a decrease in compressive
and flexural strengths of OPS concrete compared to ordinary concrete. Nevertheless, OPS concrete can
be used for different applications. Actually, using OPS as a substitute of ordinary aggregate leads to a
lightweight concrete that has the requirement to be used for structural construction. It have also been
observed that OPS concrete has good thermal properties, which can be of interest for thermal insulation.
In addition, OPS concrete shows a high deformation capacity, which allows it to resist to shrinkage
cracking.

In another line of work, we have explored ways to improve OPS concrete properties, and make them
more practical. Five different treatment have been made on OPS, then the influence of the treated OPS
on concrete properties have been studied. Between all, the concrete made with OPS treated in a lime
solution shows the best mechanical performances improvement.

Keywords : Lightweight concrete, Vegetal aggregate, Oil Palm Shell, Eco Material, Mechanical
properties, Durability.
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