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Résumé

L'utilisation des métakaolins obtenus a partir du traitement thermique du kaolin
présente une solution tres prometteuse pour la conception de bétons écologiques a faible
empreinte en dioxyde de carbone et a hautes performances. Toutefois, le potentiel de cet
ajout cimentaire et son comportement dans un milieu cimentaire sont encore peu étudiés a
I’échelle nationale. Les principaux objectifs de cette thése étaient d'évaluer les
performances mécaniques et la durabilité des mortiers et bétons a base de ciment contenant
du métakaolin fabriqué a partir de kaolin disponible localement utilisé comme additions
minérales. Le métakaolin est une pouzzolane de synthese, produite par déhydroxylation de
l'argile kaolinite a des températures allant de 700 a 900 C °, a laquelle I'eau chimiquement
lice est eliminée et la structure cristalline se transforme en un aluminosilicate amorphe
déshydroxyle constitué de particules lamellaires. Ce matériau a fait I'objet de nombreuses
études de la communauté scientifique en raison de ses effets bénéfiques sur le
développement des proprietés mécaniques et sur la durabilité du béton. La premiére partie,
de cette étude a été consacrée a I’impacte de ce matériau sur les propriétés physico -
mécanique de liant et mortier. Les résultats obtenus ont montré un effet moins perceptible
de MK sur la prise de ciment, et une augmentation, significatif de la demande en eau et en
superplastifiant pour a voir la méme propriété rhéologique que celle du mortier et béton de
référence, et une amélioration remarquable des performances mécaniques du mortier et
béton. Concernant les questions de durabilité de béton, liees a certain facteurs qui le
dégrade, il a fait I’objet de la deuxieme partie et a permis de mettre en évidence 1’effet
positif du MK sur la réduction de retrait de séchage, et ’amélioration de la résistance de
béton aux sulfates. En revanche, les résultats d’étude ont montré une augmentation de la
profondeur de carbonatation et une résistance moindre a I’acide sulfurique en comparant a
celle du béton sans MK. L’étude de la microstructure de béton a permis d’évaluer
d’avantage les mécanismes d’actions du métakaolin. Les résultats d’analyses ont permis de
mise en évidence le role de I’effet pouzzolanique du métakaolin, et sa contribution a la
densification de la structure et I’amélioration des propriétés mécaniques et la durabilité du

béton.

Mots clés: Meétakaolin ; Retrait de séchage; Propriétés mécaniques ; durabilité ;

Additions minérales ; Microstructure.



Abstract

The use of metakaolins obtained from the thermal treatment of kaolin shows a very
promising solution for the design of ecological concretes with a low carbon dioxide footprint
and with good performance. However the potential of this supplementary cementitious
material and its response in a cementitious medium are little investigated at the national scale.
The main objectives of this thesis were to evaluate the mechanical performance and
durability of cement-based mortars and concretes containing metakaolin produced of local
material used as mineral additions. Metakaolin is a synthetic pozzolan produced by
dehydroxylation kaolinite clay at temperatures ranging from 700 to 900C°, at which
chemically bound water is removed and the crystalline structure is converted into a
dehydroxylated amorphous aluminosilicate consisting of lamellar particles. The scientific
community is increasingly studying its beneficial effects on the development of mechanical
properties and the durability of concrete. The first part of this study was therefore dedicated
to the impact of this material on the physico-mechanical properties of binder and mortar, the
results obtained showed a less perceptible effect of MK on the setting of cement, and an
increase, significant demand for water and superplasticizer to see the same rheological
property as the reference mortar and concrete and a remarkable improvement in the
mechanical performance of mortar and concrete. Concerning the issues of the durability of
concrete related to the certain factor that degrades it was the subject of the second part and
allowed to highlight the positive effect of the MK on the reduction of drying shrinkage, and
the improvement of the resistance of sulfate concrete. On the other hand, the study results
showed an increase in carbonation depth and a lower resistance to sulfuric acid compared to
that of concrete without MK. The study of the microstructure of concrete made it possible to
further evaluate the metakaolin's mechanisms of action. The results of analyzes made it
possible to demonstrate the role of the pozzolanic effect of metakaolin and their contribution
to the densification of the structure and improvement of mechanical properties and durability

of concrete.

Keywords: Metakaolin; Drying shrinkage; Mechanical properties; durability;

Mineral additions; Microstructure.
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Introduction générale

Introduction générale

1.1 Mise en contexte et problématique

Le béton a base de ciment Portland restera probablement encore longtemps le matériau
de construction de base dans le monde [1]. La diversité de ses applications et ses qualités
intrinseéques font que sa demande est en constante augmentation. Il s'agit par définition
d'un matériau composite, composé¢ principalement de ciment, de granulats et d'eau ;
cependant, la production d'une tonne de ciment, I'ingrédient clé du béton, génere environ
une tonne de gaz a effet de serre, ce qui représente 5 a 8 % des émissions totales de
dioxyde de carbone dans le monde [2-3|. La plupart de ces émissions proviennent de la
décarbonatation du calcaire, nécessaire a la fabrication du clinker Portland, et de
l'utilisation de combustibles fossiles pour alimenter le four a ciment, qui produit en plus
des gaz carboniques, des oxydes d'azote (NOx) dont les effets sur 1'environnement sont tres

graves. [4-5].

Pour pallier cette problématique environnementale, une des solutions prometteuses est
d'utiliser du ciment composé qui réduit la teneur en clinker dans le ciment en le remplagant
par des additions minérales sans nuire la qualité des bétons. Les additions les plus
couramment utilis€és proviennent de sources naturelles ou de sous-produits d'autres
industries tel que le laitier de haut fourneau, les fumées de silice, les cendres volantes, les
cendres de balles de riz, etc. [6-8]. Les ajoutes cimentaires sont des matériaux siliceux ou
silicoalumineux présentant une phase réactive ou amorphe [9-11] ils peuvent avoir des
propriétés hydrauliques c'est-a-dire qu'ils s'hydratent de maniere indépendante en contact
avec de l'eau. Ils peuvent également présenter des propriétés pouzzolaniques, c'est-a-dire
en présence d’eau ; I'addition réagit avec la portlandite Ca(OH), pour former C-S-H [12].
Cette réaction est particulicrement intéressante puisque la portlandite, contribue peu a la
résistance de plus une quantité élevée de Portlandite dans les pates de ciment, provoquerait
une instabilit¢ du béton lorsqu'elle serait exposée a la solution acide ainsi qu'a des

températures ¢élevées [0, 13, 14].

Dans ce contexte, depuis quelques années, on s'intéresse de plus en plus a l'utilisation
du métakaolin (MK) comme addition dans le béton [15-18]. qui s’avere étre l'une des
solutions les plus avantageuses d’un point de vue environnemental [90] et économique

1
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(grande ressource et disponible facilement). Le métakaolin est pouzzolane, de synthese
produite par calcination a des températures comprises entre 700 C° et 900 C° et constitué
principalement de silice et d'alumine. Des travaux récents ont montré que l'ajout de MK
dans le béton a une grande influence sur les propriétés mécaniques et sur la durabilité du
béton il a été rapporté que I'utilisation de métakaolin augmenter la résistance de béton
particulierement pendant les premiers dges de I'hydratation [17,18]. En particulier, en ce
qui concerne la résistance a 1’attaque par les sulfates, les résultats des tests ont montré que
I’expansion diminue systématiquement avec I’augmentation de la teneur en MK pour les
deux types de ciment a forte et faible teneur en C;A [19]. Une autre étude a montré que le
métakaolin diminuer non seulement la quantité de chaux libre, mais aussi celle des
aluminates disponibles dans la solution interstitielle, combinée a cela, la densification de la
matrice de ciment par le métakaolin a entrainé une réduction de sa perméabilité et une
augmentation significative de sa diffusivité et la résistance du béton a la migration des ions
sulfate [20]. De plus, Bai et al. [21] ont comparé I’expansion de mortiers (E/L= 0,5)
contenant différentes fractions de métakaolin et de cendres volantes, immergés dans une
solution de sulfates de sodium (concentration en sulfate de 16 g/l) a un an, les mortiers
contenant des pouzzolanes ne présentent presque pas de variations dimensionnelles, le
mortier qui présente la meilleure résistance est celui qui contient 15% de métakaolin. De
plus, I’incorporation de métakaolin dans le béton a un effet trés positif sur la résistance a la

haute température et a la corrosion [22-23].

1.2 Définition et objectifs de recherche

Ces travaux de thése ont pour objectif est d’étudier les performances du mortier et
béton, a base de ciment contenant du métakaolin, fabriqué a partir de kaolin local connu
sous le nom de kaolin de tamaziert qui provient du complexe du kaolin (SOALKA) d'El
Milia (wilaya de Jijel). Dans ce projet, nous avons utilis¢ le métakaolin comme ajout
cimentaire. De fagon plus précise, les recherches a mener dans le cadre de cette étude

porteront sur :

» L’influence de taux d’incorporation du métakaolin sur les propriétés physico-
mécaniques de pate et de mortier, compris le temps de prise, la demande en eau

et en adjuvants et performance mécaniques de pate et mortier durci ;
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» L’influence de taux d’incorporation du métakaolin sur les performances
mécaniques de béton (résistance a la compression, résistance a la traction par
flexion, module d'¢lasticité dynamique et statique) ;

» L’influence de taux d’incorporation du métakaolin sur la durabilité de mortier et
bétons (retrait de séchage, porosité, perméabilité a 1’air, résistance aux sulfates et
acide, résistivité électrique et carbonatation) ;

» L’influence de taux d’incorporation du métakaolin sur la microstructure du béton

et I’évolution des produits d'hydratation de la pate du ciment durci dans le temps.

1.3 Plan du document

La présente thése traite tout d'abord une revue sur I’état de recherche relative au
métakaolin, les caractéristiques des métakaolins, 1’effet de métakaolin sur 1’hydratation de
ciment, et les propriétés physiques et mécaniques des bétons, 1’effet de métakaolin sur la
durabilité de béton.

Le deuxiéme chapitre (2) est consacré a I’étude expérimentale, il présent tout le
programme expérimental, incluant les essais effectués pour chacune des phases du projet,
les caractéristiques des matériaux utilisés, les procédures de confection des mélanges

Les chapitres (3, 4,5 et 6) est consacre a 1’analyse des résultats de chacune des phases
du programme expérimental. Finalement, les conclusions générales cloturent cette thése en
synthétisant les principaux résultats obtenus dans notre travail, ainsi que des

recommandations et des perspectives de recherche.



CHAPITRE 1 Revue bibliographique

Chapitre 1

REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

1.1. Introduction

La technologie de fabrication de béton et ciment au cours de ces dernieres années a
connu divers avancements, un de ces avancements est l'utilisation d'ajouts minéraux
comme substitution partielle de ciment, et cela, pour plusieurs raisons, soit écologiques,
soit économiques ou pour améliorer certaines propriétés du béton frais ou durci.
Récemment, il y a intérét croissant pour l'utilisation du métakaolin (MK) comme ajout
cimentaire dans l'industrie de béton. Des travaux récents ont prouvé que l'utilisation du
MK a pour effet favorable sur les propriétés mécaniques et durabilit¢ du béton. Ils ont
¢galement aussi démontré que le béton incorporant du métakaolin présente des
performances comparables aux mélanges contenant de la fume de silice en termes de

résistance mécanique, perméabilité et résistance chimique.

Ce chapitre présente une synthese bibliographique des principales connaissances sur les
propriétés des bétons incorporant des métakaolins. La premiere partie s'attachera a préciser
la « carte d'identité » des métakaolins : mode d'obtention, composition chimique et
minéralogique, morphologie. Dans la seconde et la troisieme partie, nous détaillerons
I'hydratation des pates de ciment en présence de métakaolin ainsi que l'influence des
métakaolins sur les différentes caractéristiques des matériaux cimentaires : propriétés

rhéologiques, mécaniques et durabilité.

1.2. Caractéristiques des métakaolins

1.2.1. Définition

Le métakaolin (MK), ou bien métakaolin a haute réactive (HRM) étant ajout
cimentaire, qui est relativement nouveau dans 1'industrie de la fabrication de ciment et béton,
a un grand potentiel d'améliorer les performances mécaniques et durabilit¢ de béton. Le

"

terme "haute réactivité est utilis¢ couramment dans la littérature scientifique
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pour différencier de métakaolin fabriquées a partir de kaolinite blanchatre, purifiée,
activée thermiquement ou d'autres variétés des MK moins réactives obtenu par calcination
d'argile pouzzolanique contenant des impuretés, qui ne peuvent pas étre activé a une forme

pouzzolanique a la température utilisée pour produire de métakaolin hautement réactive.

L’institut américain de béton ACI 116R [24], a défini le MK comme " soit une
matiere naturelle brute ou calcinée ayant des propriétés pouzzolaniques (Par exemple,
Cendres volcaniques ou pierre ponce, chert et schistes d'opaline, tufs et quelques terres de
diatomées) " conforme a la norme ASTM C618 [25] utilisés comme pouzzolane de classe
(N) . Lanorme AFNOR, NF P18-513 « M¢étakaolin, addition pouzzolanique pour bétons.
Définitions, spécifications, critéres de conformité » est parue en mars 2010 définit le
métakaolin " une poudre de grande surface spécifique obtenue par calcination broyage ou
broyage calcination d’une argile composée majoritairement de kaolinite. Le métakaolin est
constitué¢ principalement des particules de silicate d’alumine amorphe ayant des propriétés
pouzzolaniques ; il est composé essentiellement d’oxyde de silicium SiO; et d’aluminium
ALOj; réactifs. Les températures de calcination sont comprises entre 600 C° et 850 C°
suivant le degré d’ordre de la kaolinite, il se produit une réaction de déshydroxylation du
matériau avec une destruction de la structure cristalline initiale conduisant a une

amorphisation du matériau [26].

Parmi les premiéres applications principales du métakaolin, on peut citer la construction
entre 1962 et 1972 quatre barrages hydrauliques au Brésil, sur la riviére d'Amazone, qui a
utilisé environ 300000 tonnes de métakaolin. Dans cet exemple, les agrégats utilisés étaient
connus comme potentiellement réactifs, compte tenu des risques d'alcali-réaction [27].
Pour prévenir les réactions alcali-granulats, mais aussi pour des considérations
économiques, la décision a été prise de recourir a la substitution partielle du ciment
par des métakaolins dans le béton destiné a la construction de ces ouvrages. Jusqu'a présent,

aucun probléme majeur n'a été signalé sur ces barrages.

1.2.2 Obtention des métakaolins
1.2.2.1 Produit de base

la kaolinite dont est issu le métakaolin est une argile naturelle, les kaolinites
(éléments purs du kaolin) sont des minéraux argileux (silicates lamellaires microcristallisés)

constitués par I’empilement de feuillets identiques de type 1:1, la formule structurale de la
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kaolinite est Si,Al,Os(OH)4, Chaque feuillet de kaolinite est constitué d’une couche de
tétracdres SiO4 reliés dans un méme plan par trois de leurs sommets, associée a une couche
octaédrique, deux sites octaédriques sur trois étant occupés par des atomes d’aluminium :
la kaolinite est un phyllosilicate dioctaédrique. La kaolinite est un minéral a 7A formé de
I’empilement d’une couche de cations tétraédriques et d’une couche de cations

octaédriques.[28]

La morphologie des cristaux de kaolinite est généralement assez réguliere. Ces cristaux
se présentent sous la forme de plaquettes hexagonales, souvent allongées el parfois réduit
des losanges, dont le diametre du cercle adjacent est de 1’ordre du micromeétre et

I’épaisseur de quelques centaines d” Angstroms. |28

1.2.2.2 Principe

Dans les conditions environnementales normales, le kaolin est assez stable. Cependant,
lorsqu'il est chauffé a des températures de 650-900 °C, le kaolin perd 14% de sa masse en
ions hydroxyles liés. Ce traitement thermique entraine une destruction de la structure
cristalline initiale du kaolin selon 1’équation (1) [95-96]. Les résultats de cette
déshydroxylation, une phase de transition hautement réactive appelée métakaolin ite
(kaolinite calcinée). Sa composition steechiométrique est de type : Al,03(Si0,)2(H,0)4. La
température de calcination dépend du degré de pureté en kaolin. Le MK est une
pouzzolane amorphe, avec quelques propriétés hydrauliques latentes, qui est bien adaptée

pour une utilisation en tant qu’addition minérale. [29]

ALO5(Si0,)2(H0), (kaolinite) —>  ALOs(Si02)2(H,0)x-+(2-x)H,0 (1)

Avec :

x : est le coefficient de déshydroxylation

L’analyse thermique différentielle (ATD) un des moyens les plus utilisés pour détecter
les transformations thermiques d’un matériau qui met en évidence tous les phénomeénes
s’effectuant avec une variation d’énergie. Cette courbe met en évidence plusieurs
phénomeénes : 1) De 20°C a 100°C : nous remarquons que la courbe décroit est due a
I’évaporation de 1’eau ;[12) De 100°C a 480°C : on peut observer un palier, la poudre reste
dans son état sans subir de transformation ; 3) De 480°C a 600°C : On observe un pic

correspondant a la déshydroxylation du kaolin (les hydroxyles structuraux sont ¢liminés de
6
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la kaolinite). 4) De 600°C a 940°C : Nous avons de nouveau un palier, donc entre ces
températures il n’y a pas de transformation. 5) De 940°C a 1000°C : On observe un pic qui

représente la transformation du métakaolin en mullite (inerte) (3A1,05.2510;) [ 33].

& (QH)

4al
2(0H} + 40

Figure 1.1 : Structure de la kaolinite Si>Al,Os5(OH), , d’apres Christelle BICH [28]

Figure 1.2 : Photo de micrographie électronique a balayage de la kaolinite d’aprés

Mitchell [30]



CHAPITRE 1 Revue bibliographique

15 Phase de transformation Phase de transformation
_Kaolinite ou Métakaolin, Métakaolin ou Mullite

10 ? Exo.

(=] H I i H
¥ End. - ! [ . . ! .
=] * Kaolinite L < Meétakaolin > | Mullite
5 R P T i —a
P H H \ I
= \f
e Y
2 7 :
w 0 ]
i H
@ 0 500 1000
& :
5
10 — 76

-15
Température (*C}

Figure 1.3 : Spectres d’analyses thermiques gravimétrique (TGA) et différentielle
de la kaolin (ATD) [33]

Le traitement thermique, ou la température de calcination joue un réle primordial dans
la réactivité du métakaolin produit. Badogiannis et al. [31] ont conclu que le traitement
thermique a 850 C° pendants 3 h , est efficace pour transformé le kaolin a haute teneur en
alunite (KAIl3(SO4)2(OH)e) en métakaolin . De méme, Ramezanianpour et al.[32] ont étudié
la température optimale et le temps de calcination pour produire du métakaolin a partir de
trois kaolins différents. Ils ont trouvé que pour une température comprise entre 750 C° et
850 C° et pour une durée de calcination une heure, est suffisante pour obtenir de MK de
performance désirée, tandis que pour des températures inférieures a 750C° I'augmentation
de la durée de calcination de 1 a 2 heures entraine une augmentation de la réactivité. Pour
des températures d'activation optimale (de 750 C° a 850 C°), et lorsque la durée de
calcination passe de 1 a 2 heures Ramezanianpour et al [32] ont remarqué qu'aucune
amélioration significative n'a ét€¢ observée pour la résistance a la compression et la
déshydroxylation des kaolins. De plus, ont constaté que la réactivité de MK diminue avec
I'augmentation de la durée de calcination a ces températures. Bensted et al. [29] ont étudiés,

8
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la température optimale pour l'activation thermique de différents types de kaolin, ont
signalé qu'au-dessus de 850C° la récristallisation de métakaolin commence et leur
réactivité¢ diminue, car le kaolin commence a se transformer en matériaux céramiques

relativement inertes, comme le spinelle, la silice et la mullite.

1.2.2.3 Procéde de Calcination

Meétakaolin peut étre produit par deux méthodes, calcination traditionnelle

et calcination flash

1.2.2.3.1. Procéde de Calcination : traditionnelle (Four rotatif ou a lit circulant)

La calcination traditionnelle est dite lente, car le plateau de température dure en
général plusieurs heures (cinq heures environ pour la transformation du kaolin en

métakaolin).

a) Les fours rotatifs. 28]

Les fours rotatifs sont les plus utilisés dans I’industrie cimentieére. Ces fours
nécessitent un broyage de la matiére a I’entrée. Ils font de 60 a 90 m de longueur et 4 a 5 m
de diamétre. Le cylindre en acier est recouvert d’un revétement intérieur réfractaire, incliné
sur I’horizontale de quelques degrés en tournant autour de son axe. La rotation
et ’inclinaison font que la mati¢re progresse suivant I’axe. Ces fours nécessitent plusieurs

heures avant d’étre a température pour la calcination.

b) Les fours a plateaux [28]

Les fours a étages sont constitués d une série de plateaux que les matériaux parcourent
en descendant. Ces fours travaillent a contre-courant : les matériaux descendent tandis que
les gaz montent. 11 a donc un bon rendement thermique. C’est une technique assurant une
bonne calcination, mais qui manque de flexibilité. En effet, elle présente une inertie tres
grande et exige des temps de séjour assez longs. Ces types de fours (NESA Belgique) ont
commencé a se développer avec les techniques d'incinération de boues et de déchets
industriels. Ces fours sont constitués d'un cylindre vertical en acier et d'une couche de
matériaux réfractaires. Les matériaux entrent dans le réacteur en haut de la tibue,

descendent le long du tube et passent au travers de la série de foyers. Les cendres sont
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déchargées en bas du four. C'est un précede qui permet d obtenir une bonne stabilité des

parametres et un produit calcine trés réactif.

(a)
damp rawmix nodules
o1 \I - \' tﬁl hot gas flow
fuel S - \\/A -
clinker ¢« / kiln Lepol grate preheater
cooler
(b)

60 a 90 m : longueur (L) ;
435 m:diameétre (D).

I___,..-f-h‘”‘
—

e
./,,_-';.,

-

Figure 1.4 : Photo schématisé le fonctionnement d’un four rotatif (a), photo de four rotatif (b)
[171]
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Figure 1.5 : Four a plateaux (type Herreshoff) [172]

1.2.2.3.2. Procédé de calcination flash [28] : Four Flash

La calcination flash offre de larges possibilités dans le traitement industriel de
matieres minérales. La nature des poudres utilisées (taille de la particule forme, densité...),
les transformations chimiques et minéralogiques subies pendant la calcination flash visant
a obtenir des modifications de la structure chimique, varient considérablement et exigent

des installations différentes. Contrairement aux fours traditionnels, les fours flash sont des

11
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installations qui permettent de générer des flux d’air circulant habituellement entre 10 et 20
m/s-', permettant ainsi d atteindre un traitement thermique de précision.

Le temps de séjour des matériaux a I’intérieur de la zone de calcination est réduit a
quelques secondes. Ceci confére au précede une souplesse de réglage exceptionnelle et une
excellente conduite

Il existe plusieurs installations de ce type, telles que le four flash du laboratoire de

I’université d’Exeter [97], celui de Comessa [98-99] et celui de I’entreprise Malet [100],

tous ces fours étant des fours pilotes.

:

1 )bruleur axial, (2) six brileurs perpendiculaires, (3) introduction des particules de kaolin, (4) récupération de
la poudre calcinée, (3) arrivee d’air secondaire, (6) séparation des particules avec les gaz chauds, (7) arrivee
d’air primaire, (8) arrivée d'air pulvérisé, (9) fuel, (10) arrivée d 'air en paralléle, (11) venturi, (12) tuyau de

refroidissement, (13) cvclone de separation, (CC) chambre de combustion.

Figure 1. 6 : Photo de four flash de l’entreprise Malet, d’aprés Salvador S. [100)].

12
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1.2.3. Propriétés physiques, chimiques et minéralogiques de métakaolin

1.2.3.1. Propriétés physiques

1.2.3.1.1. Masse volumique

Les valeurs moyennes des masses volumiques des métakaolins rapportées dans la
littérature sont présentées dans tableau 1.1. Ces valeurs peuvent fluctuer entre (2,4 et 2,6)
en fonction de la composition minéralogique de la roche mére, mais également en fonction
du mode de fabrication des métakaolins. En effet, les traitements thermiques entrainent une
profonde modification de la composition minéralogique et de la morphologie des particules.
Selon les travaux de Measson [173], la température maximale du traitement thermique des

métakaolins est également un facteur influengant la masse volumique

Tableau 1.1 : Exemples de valeurs de masses volumiques de métakaolins issues de la littérature.

Auteurs Masses volumiques (Kg/dm®)
Poonectal [48] 2.6
Tafraoui et al [36] 2.5
Mindes et al [39] 2.4
1.2.3.1.2. Granulométrie

Les particules de métakaolin ont une granulométrie comprise entre celle des ciments et
celle des fumées de silice. Les études bibliographiques concernant les granulométriques
des poudres minéraux ont montré que le diamétre moyen des métakaolins est de I’ordre
d’un a une vingtaine de um , le métakaolin contient plus de fines que le ciment et moins
que les fumées de silice [33]. Pour cela, une substitution d’une partie du ciment par le
métakaolin peut étre intéressante pour améliorer le squelette et diminuer la taille des pores
de la matrice cimentaire.

Les courbes présentées sur la Figure 1.7 présentent les distributions granulométriques
de différentes ultrafines, tels que le métakaolin, la cendre volante, les fumées de silice ainsi
que les distributions granulométriques de trois métakaolins différents déterminées a partir

de la mesure de passants cumulés.

13
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1.2.3.1.3. Morphologie du métakaolin

Diverses ¢tudes ont été effectuées a 1'aide de microscope électronique a balayage
(MEB) sur la forme des particules de métakaolin montrent que les particules de métakaolin
sont ordinairement proche de la morphologie de la kaolinite de départ, cette derniere se
présentant sous forme de feuillets hexagonaux, accolées les uns aux autres et d’une
épaisseur de quelques Angstroms . Il aussi important de noté que des 1’altération notable
que nous pouvons observer est certainement la conséquence du broyage qui intervient

apres la phase de déshydroxylation dans le processus de calcination habituel [33]

Figure 1.8 : Observations au microscope électronique a balayage de la structure en plaquettes

de métakaolin, d’apres. [174]

1. 2.3.1.4. Surface spécifique

La surface spécifique désigne la superficie réelle de la surface développée par une
particule. Elle s’exprime en m*/g. En génie civil, nous utilisons en général la technique
Blaine pour déterminer la surface spécifique. Cependant, pour les poudres trés fines la
méthode de mesure des surfaces spécifiques la plus utilisée est la méthode BET. La surface
spécifique des métakaolins est de I’ordre d’une dizaine de m?%g (tableau 1.2). Les
différences de valeurs de surface spécifique entre les métakaolins s’expliquent par des

différences de granulométrie, de morphologie et de texture des particules.

15
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Tableau 1.2 : Exemples de valeurs de surface spécifique de métakaolins issues de la littérature.

Auteur Surface spécifique (m?/g)
Poon et al [48] 12.68
Khatib et a I[71] 12.0
Courard et al [65] 8.90

1.2.3.2. Composition chimique

Comme le principal constituant de tout, les métakaolin s sont kaolin, les métakaolins
sont composés principalement de 1’oxyde de silicium (entre 50 et 55 %) et de 1’oxyde
d’aluminium (entre 40 et 45 %). et d'autres composantes secondaires telles que 1’oxyde
ferrique, l'oxyde de calcium, l'oxyde de magnésium, l'oxyde de potassium, etc. Des
exemples de compositions chimiques de métakaolin tirés de la littérature sont présentés
dans le tableau 1.3.

De plus et pour que le métakaolin soit classé dans la classe N (pouzzolane naturelle
brute ou calcinée). Le métakaolin doit aussi satisfaire aux certaines exigences chimiques
telle que définie par la norme ASTM C618-12a [34], ““Standard Specification for Coal Fly

Ash and Raw or Calcined Natural Pozzolan for use in Concrete’’, (Tableau 1.4).

Tableau 1.3 : Composition chimique typique du métakaolin

Composition (%) Ambroise et al [16] Wild et Kkatib [35] Tafraoui et al [36]

SO, 51.52 52.1 85.10
ALO; 40.18 41.0 35.14
Fe,0; 1.23 432 1.21
Ca0 2.00 0.07 1.15
MgO 0.12 0.19 0.20
K,0 0.53 0.63 1.05
SO, - - 0.03
TO 227 0.81 -
Na,O 0.08 0.26 0.07
L.O.I 2.01 0.60 1.85

16
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Tableau 1.4 : Exigences en composition chimique de métakaolin , d’aprés (ASTM C 618 -12a) [34]

Classe
Article
N F C

Dioxyde de silicium (SiO,) plus oxyde d'aluminium 70 70 50
(AL, O5) plus oxyde de fer (Fe,03), min,%.

Trioxyde de sulfure (SO3) max,%. 4.0 5.0 5.0
Teneur en humidité max,%. 3.0 3.0 3.0
Perte au feu (P.A.F) max,%. 10 6.0 6.0

1.2.3.2. Composition minéralogique

La composition minéralogique des métakaolins dépend de la composition chimique de
la roche mére du matériau (kaolin) et de son parcours thermodynamique : Traitements
thermiques (calcination, déshydroxylation), traitements chimiques, transport par voie
humide. Le kaolin est généralement riche en kaolinite et de quartz, plus d’autres
composants minéraux secondaires le feldspath, le mica et la calcite. Badogiannis et al. [37]
rapporte 1’analyse minéralogique du kaolin grec (K) et du kaolin commercial (KC)

l'estimation semi-quantitative minéralogique de K et KC sont données dans le tableau 1.5.

Janotka et al. [38] ont rapporté les phases minéralogiques de métakaolin s slovaque
connue sous le nom métakaolin sableuse (pauvre en métakaolin ite) (Tableau 1.6). Les
métakaolins sont composés principalement du métakaolin ite (entre 31 et 40 %), de
muscovite (entre 23 et 31 %), de quartz (Si0,) (entre 7 et 13 %), le reste est illite, albite et
feldspath

Tableau 1.5 : Analyse minéralogique des kaolins (%) [37]

kaolins Kaolinite Alunite Quartz Illite
KC 96 - - 3
K 56 5 41 -

17
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Tableau 1.6 : Phases minéralogique des métakaolins (% masse), d’aprés Janotka et al. [38]

Métakaolin s Métakaolin ite  Quartz Illite Albite et Muscovite
feldspath
MEK-1 36.00 21.85 6.93 423 31.00
MK.2 31.50 31.10 9.69 4.62 23.01
MK-3 40.00 18.11 6.18 3.82 31.90

1.3. Effet de métakaolin sur ’hydratation de ciment

1.3.1. Réaction pouzzolanique

L'incorporation des ajouts minéraux dans le mortier et le béton et indépendamment de
leur réactivité pouzzolanique peut conférer certains avantages [181-190]. En effet, les
petites particules d'ajouts minéraux peuvent s'insérer entre les grains de ciment, permettant
un remplissage plus efficace de la pate de ciment, ce qui a pour conséquence une réduction
du phénomene de ressuage. Par ailleurs, la diminution de la taille moyenne des pores
capillaires peut diminuer dans certains cas le besoin en eau si les particules des ajouts
minéraux ont de formes sphériques [39]. De méme, un meilleur remplissage de l'interface
pate/granulat permet d'obtenir une zone de transition plus fine et plus dense et une
microstructure plus homogeéne [15]. De plus, les petites particules d'ajouts minéraux ont
une grande surface totale, et agissant ensemble qui entraine une augmentation de leur

réactivite.

Les réactions pouzzolaniques correspondent a un ensemble de réactions chimiques de
dissolution-recristallisation en milieu aqueux favorisées lorsque le matériau posséde une
surface spécifique importante. Le métakaolin est considéré comme un matériau
pouzzolanique car il posséde ’aptitude de se combiner avec I’hydroxyde de calcium (CH)
en présence d’eau. La partie siliceuse des pouzzolanes effectue la réaction suivante avec
I’hydroxyde de calcium présent dans la matrice cimentaire réaction (2), cette réaction
s’appelle la réaction pouzzolanique [175]. Cette réaction produit des hydrates responsables

de la prise de la matrice, c’est ce que nous appelons habituellement la prise pouzzolanique.
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S+1.15CH+yH S C1.15S Hy+1.15 (2)

Cependant, comme le métakaolin contient aussi une partie aluminium, d’autres réactions
sont possibles selon les équations (3), (4) et (5). Ces réactions, comme la réaction

pouzzolanique, produisent des hydrates différents.

A +3CH + 3H —>  G3AHg (3)
A+S+2CH+ 6H — S (C,ASHj 4)
A+xS+3CH+(y-3)H ——>  C3ASH, (5)

La réactivité¢ pouzzolanique de métakaolin par la mesure de la quantit¢ d’hydroxyde de
calcium consommée. Andriolo et al. [27] ont utilisé 1’essai «Chapelle » pour la
comparaison de la réactivité pouzzolanique de différentes pouzzolanes (Tableau 1.7). Les
résultats obtenus ont montré que les métakaolins possédent une réactivité pouzzolanique

supérieure aux autres pouzzolanes testées.

Tableau 1.7 : Réactivité pouzzolanique de différentes pouzzolanes [27]

Réactivité pouzzolanique

Matériau
(mg de Ca(OH), /g de matériau)
Bauxite calcinée 534
Fumée de silice 427
Laitiers de hauts fourneaux 300
Cendres Volantes 875
Meétakaolins 1000
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1.3.2. Mécanisme de réaction

La réaction chimique en milieu aqueux entre la chaux et la métakaolinite se fait selon
un double processus de dissolution-précipitation [41]. La Figure 1.9 présente un résumé
des diverses réactions possibles décrites par la bibliographie [35 42,43] dans une matrice

avec métakaolin nous pouvons les séparer en quatre étapes.

?, Ciment Méctakaolin
E T Fau '
T S CS AS
MH H,0 Dissolutiondes C,S
- ! [Ca%*], [OH], et [H.5i0,.7 ]2
SEJ, H510; OH AS
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Figure 1.9 : Synoptique des réactions d’hydratation d’'une pdte ciment/métakaolin [35]

Dissolution par réaction hydroxylique de la pouzzolane en milieu basique. (Phase 0 et
Phase 1 de la Figure 1.9) Sursaturation de la solution en ions aluminates et silicates de
calcium (Phase 2 de la Figure 1.9) Germination et précipitation d’hydrates tels que C-S-H,
C-A-H, C-A-S-H (Phase 3 de la Figure 1.9) Croissance des hydrates (Phase 4 de la 1. 9).
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1.3.2.1. Dissolution (Phase 1 a 2)

La dissolution se fait par hydroxylation de la pouzzolane. Cette réaction a lieu en
milieu basique et est assurée par les ions hydroxydes provenant de la dissolution
d’hydroxyde de calcium. Cette dissolution est a la fois celle de la partie siliceuse, mais

aussi de la partie alumineuse du métakaolin.

a. Dissolution de la silice :

D’apres Bulteel [44], la dissolution de la silice est due a une réaction topo chimique a
la surface de la pouzzolane. Elle serait provoquée par une augmentation de la coordination
de I’atome de silicium a la surface, par 1’absorption d’OH". Ceci affaiblirait la liaison
oxygene de cet atome. Cette réaction conduirait a la rupture des liaisons siloxanes et a la
formation de groupes silanols (transformation des atomes de silicium de structure chimique

Q4 en Q3 [45].
b. Dissolution de I’aluminium :

L’aluminium est soluble dans des solutions trés acides (pH<4) ou trés basiques
(pH>11), ce qui est le cas dans une matrice cimentaire. L’équation générale de la

dissolution du métakaolin est la suivante [46] :

ALO; (Si0,),+60H+3H, — 2AI(OH) +2H,Si0,> (6)

1.3.2.2. Précipitation (Phase 2 a 3)

La concentration en ions AI(OH)* et H,SiO,4%, produits de 1’équation (6), augmente
et atteint le produit de solubilité de plusieurs silicates et aluminates de calcium hydratés
(C-A-S-H), d’ou une précipitation de ces produits. Cependant, cette réaction peut étre
limitée dans certaines conditions 1’excés en hydroxyde de Calcium : ce phénomeéne se
produit lorsque la solution contient plus d’ions calcium que d’hydrates, et que la vitesse de
précipitation de ces hydrates est supérieure a la vitesse de dissolution de la pouzzolane.
Ainsi des hydrates silico et Alumine calcique précipitent sur les grains de pouzzolane. Ces
hydrates se présentent, soit sous forme de cristaux, soit sous forme de gels avec des

stoechiométries relativement constantes [47].
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A terme, les hydrates qui précipitent sur les grains de pouzzolane forment une couche
qui « isole » le grain de pouzzolane de la solution, et conduit a un blocage cinétique de la
réaction si cette couche n’est pas éliminée [47]. Excés de pouzzolane et sous-saturation en
hydroxyde de calcium : le pH diminue rapidement, bloquant la dissolution de la
pouzzolane [47]. Ainsi, au fur et a mesure de la réaction, une couche d’hydrates se forme a
la surface des grains de pouzzolane et finit par la recouvrir enticrement. Cette couche

ralentit alors la cinétique de la réaction en diminuant I’effet de dissolution.

1.3.2.3. Les hydrates formés (Phase 3 a 4)

De nombreuses études ont été¢ menées sur le systeme ciment/métakaolin a 20°C [49]

[176]. Elles sont toutes en accord sur certains points tels que la formation de :

C4AH;3, aluminate tétracalcique hydratg,
C3;AHg, hydrogrenat
C,ASHg stritlingite

S X X

Gel silico calcique hydraté, C-S-H

De nombreuses ¢études ont été menées sur les hydrates formés de la réaction
pouzzolanique du métakaolin dans la matrice cimentaire ont montre que les hydrates
formés dépendent du rapport CH/AS,. Murat et al [40] proposent une écriture des réactions

pouzzolaniques des métakaolins selon le rapport CH/AS,.

CH/AS, =1 AS,+3CH+6H — C,ASH; + C-S-H (7)
CH/AS, =1.67 AS»+SCH+3H — C3AHs +2C-S-H (8)
CH/AS, =2 ASy+6CH+9H — C4AH,5 +2C-S-H (9)

Certains de ces hydrates sont stables au cours du temps, d’autres moins, tels que les
gels silico calciques. Ces hydrates peuvent étre classés soit en fonction de leur rapport
CH/AS2, comme 1’a proposé De Silva [47] a I’échéance de 90j (Tableau 1.8 et Tableau
1.9).
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Tableau 1.8 : Hydrates stables en fonction du rapport CH/AS, [47]

Rapport CH/AS; 0.4<CH/AS,<1.5 1.75<CH/AS;<6

Hydrates présent a 90 j C,AHg , C-S-H C,AHg , C-S-H , C;AH ;3

Tableau 1.9 : Hydrates stables en fonction du temps [177]

Echéances (jours) J<7 7<J<28 28<J

Hydrates formés C4AH12 ,CzAHy C4AH12 ,CzAHy C3ASOA3H5A4 ’CzAHy
Dans les conditions
suivantes 7<CH/AS,

La réactivité des métakaolins peut étre influencée par plusieurs paramétres tels que :

v' leurs caractéristiques chimiques : composition chimique, composition
minéralogique, degré de cristallinité ;

v' de la pureté de la kaolinite initiale : les impuretés agissent comme des « diluantsy ;
Andriolo et al. [27] relatent que la résistance mécanique de bétons incorporant des
métakaolins diminue quand le taux d’impuretés dans les métakaolins augmente ;

v" du processus thermique d’obtention : température de calcination, durée... ;

<\

de leur traitement post-calcination : broyage, des agglomérations, tamisage... ;
v" de la morphologie des particules obtenues : forme, degré d’agglomération, surface

externe, surface totale, porosité intragranulaire.
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1.3.3. Caractérisation de la réaction pouzzolanique des métakaolin

L’évolution de la réaction pouzzolanique du métakaolin peut étre suivie par la
diminution de la teneur en hydroxyde de calcium dans un échantillon de pate, de mortier
ou de béton, ou encore par 1’évaluation de la densification de la matrice cimentaire (mesure

de la résistance mécanique en compression ou de la distribution de la taille des pores).

Poon et al. [48] ont mesuré la teneur en hydroxyde de calcium de pates contenant
différents taux de substitution en métakaolins, fumée de silice ou cendres volantes (Figure
1.10). Les métakaolins sont les pouzzolanes qui diminuent le plus la teneur en portlandite.
Cet effet est particulierement marqué les premiers jours de cure, du fait des réactions
pouzzolaniques précoces. Comparativement a la fumée de silice pour un méme taux de
substitution, les métakaolins consomment deux fois plus de portlandite. Les cendres
volantes, méme a un taux de substitution de 20 % diminuent peu la teneur en portlandite.
Les teneurs en hydroxyde de calcium obtenues avec cette addition sont plus importantes
que celles en présence de fumée de silice ou de métakaolins, quel que soit le taux de

substitution considéré.

De méme, Wild et Khatib [35] ont réalisé une expérience similaire, mesurant la
consommation de CH dans des pates et mortiers MK-PC, qui ont été durcis dans de I'eau a
20 °© C. Les résultats de ces analyses thermogravimétriques (ATG) sont présentés a la
figure 1.11. Le CH, exprimé en pourcentage de poids de ciment, a montré un minimum a
environ 14 jours de durcissement. Ceci a été attribué a un pic d'activité pouzzolanique pour
lequel la plus grande partie de CH produit par 1'hydratation du ciment est éliminée de la
pate par la réaction avec MK. Il intéressant de remarqué que, le pic de la résistance relative
a la compression (le rapport de la résistance a un age donné a la résistance du contréle au
méme age) a coincidé avec le maximum de l'activité pouzzolanique a 14 jours d'age. Des
augmentations de la teneur en CH et un retard du gain de résistance au-dela de 14 jours ont
¢été attribuées a la formation d'une couche inhibitrice du produit de réaction sur la surface

des particules MK.

De méme Ambroise et al. [16] ont étudié la période d'hydratation prématurée des
pates contenant du métakaolin en utilisant la calorimétrie isotherme et la conductivité.
L'analyse thermique différentielle, la diffraction des rayons X et la spectrométrie

infrarouge a transformée de Fourier ont été utilisées pour estimer la consommation
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d'hydroxyde de calcium (CH) et l'identification des produits de réaction. Les résultats ont
montré que le CH est rapidement consommé, et que la microstructure est riche en CSH et
en stratlingite (C,ASHg) et que la distribution de la taille des pores se déplagait vers des
valeurs plus petites. A un taux de remplacement allant jusqu'a 30 %, le MK agit en tant
qu'agent d'accélération, la distribution des tailles de pores a été déplacée vers de petites

valeurs et la teneur en CH a été considérablement réduite.

14
-~ 12 — T
] (]
:E';_ /, --- 5% MK
2 10 :\h-.. o
& me h"‘""""----... e
f 8 & : =} "‘--h---u-—.._ 20% MK
s . e —3
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Figure 1.10 : Evolution de la teneur en portlandite en fonction du temps pour des pdtes

de ciment substitué avec differentes ultrafines a différentes teneurs, d’aprés Poon et al [45]
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Figure 1.11 : Changement de la teneur en CH par rapport au temps de durcissement,tel que

mesuré par TGA, pour le mortier métakaolin (a) et pate (b), d’apres Wild et Khatib [35]

De méme, Firias et Cabrera [49] ont évalué la teneur en CH des pates MK par DTA et

TGA. Les teneurs en CH des échantillons de MK-PC augmentent avec I'age jusqu'a 3-7

jours. Par la suite, comme dans I'¢tude de Wild et Khatib [35], les teneurs en CH ont

commencé a diminuer proportionnellement au pourcentage de MK ajouté. 11 est intéressant

de noter que les courbes de MK a 10 % et 15 % ont montré un point d'inflexion vers l'dge

de 90 jours, apres quoi la teneur en CH a recommencé a augmenter, mais légérement

Figure 1.12). Ce point pourrait représenter la fin de la réaction pouzzolanique due a la

consommation totale de MK.
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Figure 1.12 : Evolution de la teneur en portlandite en fonction du temps d’apres Firias
et cabrera [49]

Kostuch et al. [50] a observé que (1) : le CH a été significativement réduit avec 1’age
pour tous les taux de remplacement de ciment par du métakaolin 0, 10 %, et 20 % ; et (2) :
20 % de MK a été exigé pour enlever enticrement tout le CH en béton a 28 jours. De
méme, Oriol et Pera J.[51] rapporté qu’entre 30 et 40 % MK est exigé pour enlever tout le
CH de la structure de pate-ciment contenant du métakaolin , pour un rapport (E/L = 0,5)

une fois la pate est cure dans I'eau saturée en chaux pendant 28 jours.

Dans les travaux de Sha et al. [52], la réaction pouzzolanique est suivie dans le temps
par des analyses thermiques différentielles qui permettent de quantifier la proportion des
différentes phases minéralogiques présentes dans la pate de ciment hydratée. Par cette
méthode, une approche de la cinétique réactionnelle d’hydratation en présence de
métakaolins est possible. La figure 1.13 présente les analyses thermiques différentielles
aux échéances de 1, 28, 109 jours d’une pate de ciment durcie contenant 20 % en masse de
métakaolin . Au fur et & mesure des échéances, on note une diminution significative du pic
correspondant a I’hydroxyde de calcium (CH) et une augmentation progressive de celui des

C-S-H : la portlandite est donc consommeée au profit de la formation des C-S-H.
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Entre 28 et 109 jours, le pic des C-S-H continue d’évoluer : les réactions pouzzolaniques

perdurent donc au-dela de 28 jours (réactions a long terme).
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Figure 1.13 : Analyses thermiques différentielles d 'une pate durcie contenant 20 %

de métakaolin en substitution du ciment a 1, 28 et 109 jours, d’apres. Sha et al. [52]

1.3.4. Influence du métakaolin sur la cinétique et le produit d’hydratation. [33]

Il semble que I’ajout de fines particules de silice ait un effet accélérateur sur
I’hydratation des grains de C;S, constituant essentiel du clinker. Différentes théories ont
¢té proposées pour expliquer cet effet physique indépendant des réactions pouzzolaniques.
La substitution de ciment par du métakaolin a une influence sur I’hydratation de la pate qui
peut étre résumée en deux phénomenes contradictoires : 1) un effet accélérateur, qui est
I’effet physique, qui tend a accélérer la vitesse d’hydratation du ciment. Cet effet est di a
la granulométrie des particules de métakaolin plus petites que celles du ciment. Elles
offrent une augmentation du nombre de sites de nucléation et donc ont un effet accélérateur
sur I’hydratation des grains de Cs;S (composé majoritaire du ciment) et C,S [35] [178].

2) un effet retardateur qui fait que le métakaolin a tendance a diminuer la croissance des
résistances au jeune age. Comme une partie du ciment est substituée par le métakaolin il y

a un effet de dilution (puisque moins de Cs;S ou C,S) ce qui conduit & obtenir moins
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d’hydrates. Comme nous 1’avons vu précédemment, pour que le métakaolin réagisse il a
besoin d’OH", de Ca®" ou de Portlandite ; or ces produits ne sont présents dans le systéme
qu’apres hydratation du ciment ; les premiers hydrates issus du métakaolin sont formés
apres les premiers hydrates du ciment d’ou le retard. Il en résulte une concentration plus

faible en ions calcium dans la solution interstitielle [179].

Il est important de noter que les métakaolins ne réagissent pas seulement avec les ions
OH et Ca®" de la Portlandite (CaOH,) (Phase 3 a 4) mais aussi avec les Ca*" issue de
I’hydratation des C3S et C,S (Phase 2 a 3). Il en résulte une formation supplémentaire de
gel silico-calciques hydratés (C-S-H) et une diminution de la quantité de Portlandite par

rapport a une matrice formulée avec 100% de ciment.

Dans une matrice cimentaire formée de ciment et de métakaolin il y a deux réactions
pouzzolaniques [35][43], une dite précoce [entre 0 et 14 jours] et une dite tardive (apres 28

jours).

v Réaction précoce : quand le métakaolin se dissout alors que les C3S ne sont pas
encore complétement hydratés.
v" Réaction tardive : quand le métakaolin se dissout a la fin de I’hydratation

des C;S.

Entre 14 et 28 jours Wild et Khatib supposent que la diminution de réactivité du produit
est due a la couche d’hydrates formée a sa surface. Ces cinétiques de réaction dépendent
avant tout de la cinétique d’hydratation des C;S et C,S, méme s’il faut tenir compte
d’autres parametres tels que le rapport E/L ou la température. Nous devons aussi garder a
I’esprit que la dissolution du métakaolin peut étre concurrencée par les produits
d’hydratation des C;S qui consomment eux aussi des ions OH". Les paramétres physiques

et chimiques de ces réactions peuvent, soit &tre en concurrence soit trés bien s’accorde
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1.4. Effets du métakaolin sur les propriétés physiques et mécaniques des bétons

1.4.1. Effets du métakaolin sur les propriétés physiques des bétons

1.4.1. 1. Maniabilité

Un béton est dit maniable s'il est facilement transportable, placé, compacté et fini sans
aucune ségrégation. La maniabilité est une propriété du béton fraichement mélangé, le
béton est un mélange de ciment, des granulats, d'eau et d'adjuvant. Pour cette raison, toutes
les propriétés du béton, frais ou durci, sont affectées par ces ingrédients et leurs
proportions. La teneur en eau du béton joue un role dominant dans le contrdle de
I’ouvrabilité du béton. La maniabilité dépend de (1) la teneur en eau (2) de la forme et de
la taille des granulats ; (3) dosage en ciment ; et (4) 1'age (degré d’hydratation), et peut étre

modifié en ajoutant des adjuvants chimiques ou minérales.

Ding et Li [53] ont rapporté que MK offrait une meilleure ouvrabilité que la fumée de
silice pour les mémes proportions de mélange. Ces mélanges contenant 5, 10 % ou 15 % de
remplacement par fumée de silice ou MK et un rapport E/C de 0,35. De plus, ils ont trouvé
que pour des teneurs de remplacement 5% et 10 %, les mélanges contenant de MK avaient
un affaissement 1égérement plus élevé en comparant & celle de mélange témoin. A 15 % de
remplacement avec MK, l'affaissement a diminué d'environ 10 % par rapport a la valeur de
mélange témoin. En revanche, l'affaissement a diminué presque linéairement avec
l'augmentation du remplacement de ciment par de fumée de silice, montrant que les
mélanges de béton contenant de MK nécessiter moins de superplastifiant que les mélanges
avec de fumées de silice pour obtenir une ouvrabilité¢ similaire. De méme, Qian et Li [54]
ont étudié le dosage de superplastifiant sur l'affaissement du béton a hautes performances
fait avec 0, 5%, 10 % et 15 % du métakaolin comme substitution partielle du ciment
(figure 1.13). 11 a été observé que (1) l'augmentation de la teneur en (SP) augmentait
I’affaissement ; et (2) I'affaissement du BHP a diminuer avec 1'augmentation de la teneur

en MK.

Caldarone et al. [55] ont observé que l'affaissement du béton contenant 10 % de MK
est inférieur en comparant au béton avec du ciment Portland, le béton contenant du MK
nécessitait moins de 25-35% de haut réducteur d’eau (HRWR) en comparant aux
mélanges avec fumée de silice (SF). Cette réduction de la demande HRWR est due que le

béton contenant du MK a une consistance moins collante et une meilleure finition.
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Dinakar et al. [56] ont partiellement remplacé le ciment avec le MK dans les mélanges
a des niveaux de 0%, 5%, 10% et 15 %, en poids de ciment. Un rapport (E/L) fixe de 0,3 et
différents dosages de SP ont été utilisés. Les résultats d'affaissement ont montré une

réduction de l'ouvrabilité avec 1’addition de MK.

Dubey et Banthia [57] ont étudié huit mélanges tous ces mélanges contenant 161,35
kg/m3 d'eau et 350 mL de superplastifiant pour 100 kg de ciment. Les valeurs
d'affaissement pour les différents mélanges démontrent que la réduction de I'ouvrabilité
due au remplacement par 10 % de fumée de silice était plus prononcée que celle obtenue
avec une quantit¢ équivalente de remplacement de MK. Cela indique que, pour atteindre
une ouvrabilité donnée, le béton MK nécessiter une dose plus faible d'adjuvant réducteur
d'eau que le béton de fumée de silice. Dubey et Banthia suggérent que cela pourrait étre di
a la plus grande taille de particules de MK par rapport a la fumée de silice (1,5 um a 0,1

um) dans leur étude.

Kim et al. [58] ont étudié¢ l'effet du métakaolin (5, 10 et 15%) en tant que
remplacement partiel du ciment sur I’étalement du mortier (Figure 1.14). Il a été observé
que les valeurs d’étalement des mélanges de mortier diminuent avec I'augmentation de la
teneur en MK. Il y a eu une réduction d'environ 8, 12 et 24% de la valeur d’étalement des
mortiers par rapport a celle du mortier t¢émoin (0 % MK). Les résultats ont démontré une

demande en eau plus élevée avec l'augmentation de la teneur en MK.
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Figure 1.14 : Effet de taux de remplacement en de ciment par du métakaolin ou de la

fumée de silice sur l'affaissement, d’aprés Kim et al. [58]
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1.4.1.2. Consistance et temps de prise

Lorsque le ciment se trouve en contacte avec 1’eau, il durci. Le durcissement est un
phénomene de "cristallisation". Des cristaux se forment (2 partir d’un délai correspondant
au début de prise) et s’enchevétrent les uns avec les autres. Le béton qui est parfaitement
fluide avant la prise du ciment devient ainsi progressivement dur. Le mélange eau et
ciment ainsi "cristallisé » enserre les granulats et produit un matériau compact. Le
durcissement se poursuit de manic¢re continue pendant plusieurs mois. Plusieurs facteurs
influent sur le temps de prise, notamment le rapport (E/C), la température de coulage et de
durcissement, le type et le dosage d'adjuvant, la teneur, et la finesse et la composition du

ciment.

Badogiannis et al. [59] ont étudié les effets de cinq métakaolins (dérivés de pauvres
kaolins grecs) et d'un métakaolin commercial (MKC) sur la demande en eau et les temps
de prise des ciments (tableau 1.10). Les teneurs en métakaolinite des métakaolins (MK,
MK2, MK3 et MK4) ¢étaient respectivement de 36%, 37%, 71% et 49%. Le métakaolin
commercial (MKC) de haute pureté (95% de métakaolinite). Le ciment a été remplacé par
0, 10 et 20% de métakaolin. Il a été conclu que (1) les ciments mélangés exigant nettement
plus d'eau que le ciment pur sans métakaolin . L'augmentation de la demande en eau
pourrait étre attribuée a la grande quantit¢ de métakaolin ainsi qu'a leur distribution
granulométrique étroite ; et (2) le temps de prise initial et final des ciments de métakaolin
¢tait affect relativement par la teneur en métakaolin. En général, le temps de prise des
ciments contenant 10% de métakaolin était similaire a celui du ciment portland, alors que
pour les ciments contenant 20% de métakaolin, le temps de prise était plus long. MK4 a

montré le plus grand effet sur le retard de prise des ciments.

Khaleel et Abdul Razak [60] ont partiellement remplacé le ciment dans les mélanges de
mortier avec MK a des niveaux de 0 %, 5 %, 10 % et 15 %, en poids de ciment. Un rapport
(E/L) fixe de 0,32 et différents dosages de SP ont été utilisés (figure 1.15). Les résultats ont
montré que le temps de prise initial et final augmente avec I'augmentation de la teneur de

remplacement de ciment par MK.

Govindarajan et Gopalakrishnan [61] ont partiellement remplacé le ciment par MK a
des niveaux de 10%, 20% et 30% en poids. Trois types d'eau ont été utilisés pour mélanger

I’eau distillée, 'eau souterraine et 1'eau de mer. Un rapport E/L fixe de 0,4 a été utilisé. Les
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résultats ont montré une réduction du temps de prise initial et final, pour tous les types
d'eau de mélange, avec l'inclusion de MK. La réduction du temps de prise augmente avec
I'augmentation du contenu MK. Les mélanges de pate mélangés avec de I'eau de mer ont
montré la réduction la plus ¢levée suivie par les mélanges mélangés avec de l'eau

souterraine et de 1'eau distillée, respectivement.

Batis et al. [23], ont étudié le temps de prise de ciment contenant de kaolin grec traité
dans laboratoire et un MK commercialise. Ces auteurs ont trouvé que tous les mélanges
contenant de MK présentent des temps de prise significativement plus longs que les pates
témoins. Le mélange incorporé avec 20% de MK a été durcir le plus lent, nécessitant 205
minutes pour la prise initiale contre 105 minutes pour le témoin. Cela pourrait étre di, en
partie, a la forte demande en eau des pates MK. Alors que la pate témoin exigeait une
valeur d’E/C de 0,275 pour obtenir une (consistance normale), les mélanges avec 20 % de

MK nécessitaient un E/C de 0,41.

Brooks et al [62] ont examiné I'effet de la fumée de silice, de MK, du FA et du laitier
sur le temps de prise du béton a haute résistance. Ils ont constaté que tous les SMC ont
tendance de retarder la prise, et que I'augmentation du taux de la fumée de silice, du FA et
du laitier a entrainé un retard plus important en général. Pour le BHR contenant du MK, il
a ¢ét¢ constaté une augmentation progressive de son effet retardant jusqu’a 10% de

substitution, et une diminution a des niveaux de substitution plus élevés.

Janotka et al. [63] ont étudié l'effet des sables slovaques (métakaolin) pauvres de
métakaolin avec différentes teneurs en métakaolin [36,0% (MK-1), 31,5 (MK-2) et 40,0%
(MK-3)] sur la consistance et les temps de prise de la pate de ciment. Le pourcentage de
sables de métakaolin dans les ciments mélangés était de 10, 20 et 40%. Le tableau 11
montre la consistance et les temps de prise initiaux et finaux des pates de ciment Portland
et de métakaolin mélangées au sable. Il a été¢ conclu que (1) la consistance normale
augmentait avec la teneur en métakaolin pour tous les trois types ; et (2) l'incorporation de
sables de métakaolin MK-1 et MK-2 induisait un retard des temps de prise tandis que le
sable MK-3 accélérait 1égérement les temps de prise. Ceci peut étre da a une réactivité plus
¢levée de PC MK-3 qui est due a la surface spécifique plus é¢élevée et a l'activité

pouzzolanique plus élevée du sable MK-3 par rapport aux autres sables de métakaolin.
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Tableau 1.10 : Propriétés des ciments métakaolin [59]

Setting time (min)

Sample Métakaolin Water demand
(%o WIW) (%o WIW) Intial Final
PC - 27.5 105 140
MK1-10 10 29.0 75 130
MK2-10 10 29.0 85 130
MK3-10 10 32.0 105 160
MK4-10 10 32.5 155 180
MKc-20 10 31.0 95 130
MK1-20 20 32.0 105 160
MK2-20 20 31.5 110 165
MK3-20 20 38.5 120 160
MK4-20 20 41.0 205 230
MKc-20 20 37.5 140 170
1000
O initial setting time
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Figure 1.15 : Effet du contenu de MK sur temps de prise initiale et finale des mélanges
de mortier, d’apres Khaleel et Abdul Razak [60]
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Tableau 1.11 : Propriétés du mortier et du béton frais contenant du métakaolin [63]

Cement Specific surface Normal Setting times
system (m2/kg) consistency . .

Intial set Final set
PC 428.27 29.6 3h25min 4h40min
PCMK-1/10 409.68 32.3 3h35min  4h40min
PCMK-1/20 415.97 38.0 3h50min 4h55min
PCMK-1/40 505.21 41.7 3h40min 5h40min
PCMK-2/10 401.58 30.2 3h25min 4h30min
PCMK-2/20 401.97 30.5 3h35min 4h35min
PCMK-2/40 37591 32.5 4h10min 5h40min
PCMK-3/10 521.89 322 3h10min 4h15min
PCMK-3/20 605.21 36.2 3h05min 4h05min
PCMK-3/40 855.37 42.0 3h00min 4h10min

1.4.2. Effet du métakaolin sur les propriétés mécaniques des bétons

1.4.2.1 Résistance mécanique en compression

Wild et al. [15], qui ont testé des bétons agés de 1 a 90 jours, produits avec rapport
E /C de 0,45. 1Is ont trouvé que le remplacement de ciment par 20% MK était optimal pour
obtenir une amélioration maximale de la résistance a long terme. Un résumé des résultats
de Wild et al, est présent¢ dans le tableau 1.12. Ces auteurs ont conclu qu'il y a trois
facteurs élémentaires pour lequelle le métakaolin contribue a influence a la résistance du
béton lorsqu'il partiellement remplace le ciment dans le béton : l'effet de filler, 1’effet
d’accélération de l'hydratation du ciment et la réaction pouzzolanique de MK avec CH.
Selon Wild et al., L'effet de filler est immédiat, 1'accélération de l'hydratation du ciment
portland a un impact maximum dans les premicres 24 heures, et la réaction pouzzolanique
apporte la plus grande contribution a la résistance entre 7 et 14 jours. Wild et al a
¢galement conclu que la contribution positive de MK ne se poursuit pas au-dela de 14 jours,

quel que soit le niveau de remplacement.

Des résultats similaires ont été rapportés par Khatib et Hibbert [18] ont évalué la
résistance a la compression de bétons contenant 0, 10 et 20% de MK. Ils ont trouvé que

lorsque le niveau de remplacement de ciment par de MK augmente la résistance de béton
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augmente a tous les dges de durcissement. L’incorporation de MK est particuliérement
utile au cours des 14 premiers jours, ou le taux de développement de la résistance est
considérablement plus €levé que le témoin. Apres 14 jours de durcissement, 1'incorporation
de MK ne provoque pas une augmentation du taux de développement de la résistance. Ils
ont constaté que 20% de remplacement avec MK est optimal pour atteindre I'amélioration

maximale de la résistance a long terme.

De méme Khatib [64] a étudi¢ la résistance a la compression du béton contenant du
métakaolin (MK) avec un faible rapport eau-liant de 0,3. Le ciment Portland a été
partiellement remplacé par 0-20% MK. Les résultats de la résistance de compression et de
la densité moyenne sont présentés au tableau 1.12. Généralement, la densité a tendance a
augmenter légeérement avec 1’augmentation de taux d’incorporation de MK dans le béton,
résultant principalement de l'effet de filler des particules MK. Au-dela de 1 jour de
durcissement, la résistance a la compression augmente avec l'augmentation du temps et
1’augmentation de taux d’incorporation de MK. A 1 jour de durcissement, le remplacement
du ciment portland par MK au-dela de 5% a légerement réduit la résistance a la
compression. Cependant, au-dela de 1 jour de durcissement, la résistance a la compression
dans le mélange contenant de MK a augmenté, et a atteint une valeur maximale a 15% MK.
De plus, la contribution maximale de MK a eu lieu a 14 jours de durcissement plus de 35%

d'augmentation de la résistance ont été obtenus.

Qian et al. [54] a mesuré la résistance a la compression des bétons incorporant de MK.
La résistance a la compression s'est avérée augmenter considérablement avec
l'augmentation de la teneur en MK. Dans les échantillons contenant 15% de MK la
résistance a la compression avait augmenté de 51% par rapport aux témoins a 1'age de trois
jours. En effet, les résistances a la compression des échantillons contenant 10% et 15% de
MK sont plus élevées a trois jours que la résistance de béton témoin a 28 jours, ce qui
confirme que MK a un effet plus prononcé sur la résistance initiale. De méme, Courard et
al [65] sont arrivés a une conclusion similaire, montrant que les mortiers ont atteint 79% de

leur résistance a la compression a 28 jours en seulement trois jours.

Zhang. MH et Malhotra VM.[66] ont mesuré la résistance mécanique en compression
de bétons incorporant 10% de métakaolin et de fumée de silice. Ces résultats montrent que
le béton incorporant de MK présente une résistance a la compression supérieure a tous les

ages jusqu'a 180 jours par rapport au béton témoin ; et comparé au béton avec 10 % de
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fumée de silice, le béton avec de MK a montré un développement de résistance plus rapide
au début des ages, mais avait une résistance plus faible apres 28 jours. Le développement
plus rapide de la résistance du béton MK aux premiers ages par rapport au béton contenant
de fumée de silice est probablement di au taux d'hydratation et de réaction plus rapide de

MK.

Sabir et al. [67] ont montrent que 1'augmentation de la surface spécifique de MK de 12
a 15 m* /g réduit 'age auquel I’augmentation de résistance maximale se produit dans les
mortiers contenant de MK, illustrant l'effet de la taille des particules sur la vitesse de
réaction. Cette augmentation de la finesse a également entrainé une augmentation du taux
optimal de remplacement du ciment par le MK, ce qui signifie qu'une plus grande partie du
ciment pouvait étre remplacée par ce MK sans que cette derniére n'entraine de retard dans
le systeme di a 'effet de dilution .II est intéressant de remarquer que ce changement induit

par la finesse n’ait pas d’influence sur la résistance a long terme (90 jours).

Ding et Li [53] ont étudié le remplacement de 5 %, 10 % et 15 % du ciment par du MK
et de la fumée de silice. Ils ont constaté que tous les deux sont efficaces pour accroitre la
résistance au-dela de 14 jours. A tous les ages, le MK et la fumée de silice ont eu un
comportement similaire, en augmentant la résistance du béton de fagon presque identique
par rapport au béton témoin. Le MK a fait augmenter la résistance de maniere quasiment
linéaire pour les 28 premiers jours de maturation, avant de ralentir ensuite. Les résistances
a la compression des mélanges de béton MKS5, MK 10 et MK 15 étaient supérieurs d'environ
28, 38 et 45 % a celles du béton témoin a 3 jours et a ; 25, 28 et 53 % a 28 jours ; et

environ 4, 16 et 21 % a 65 jours.

De méme Li et Ding [68] ont étudié I'effet du métakaolin (MK) ou de la combinaison
de MK et de laitier sur la résistance a la compression des mortiers de ciment a 28 jours.
Quatre séries de pates de mortiers de ciment ont €té fabriquées. La premiere série (PO)
contenant 100% de ciment, 0% de MK et 0% de laitier ; la deuxiéme (M1) contenant 90%
de ciment et 10% de MK, 0% de laitier ; la troisieme (S2) 70% de ciment, 10% de MK et
20% de laitier, et le quatrieme (S3) 60% de ciment, 10% de MK et 30% de laitier. Les
résultats de résistance a la compression sont montrés sur la Fig. 1.16. Il a été observé que
(1) MK a amélior¢ la résistance a la compression du mortier de ciment. Le Béton contenant
10% MK enregistrer le meilleur résultat ; (2) quand le ciment portland (PC) a été mélangé
avec MK et le laitier ultrafin en méme temps, la résistance de compression a 3 jours de
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mortiers de ciment S2 et S3 était inférieure a celle de ciment portland (PC) et mortier de
ciment M1. Cependant, apres 7 jours, les résistances de S2 et S3 étaient plus élevées que
celles des mortiers M1 et ciment portland (PC). Apres 28 jours, la résistance de S2 et S3
avait largement dépassé celle des deux derniers mortiers de ciment ; et (3) MK et le laitier
peuvent réagir avec CH libéré par hydratation du ciment pour produire un gel de C-S-H
secondaire. Le gel de C-S-H secondaire formé a amélioré la microstructure de la matrice
de pate de ciment ; par conséquent, la propriété macroscopique du ciment a également été

améliorée.

Tableau 1.12 : Resistance a la compression des bétons — métakaolin [64]

Compressive strength ( N/mm2)
MK (%) Density
(kg/m3) 1 day 7 days 14 days 28 days 90days

0 2490 19.07 50.23 57.10 62.60 72.43
5 2440 21.50 53.80 58.97 63.50 71.63
10 2460 22.43 62.30 69.23 71.00 80.07
15 2470 20.23 64.80 74.67 76.0 83.70
20 2480 19.33 66.47 75.73 82.47 85.13
25 2470 15.73 62.50 69.77 73.93 82.23
30 2480 14.53 60.53 72.33 76.73 81.80
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Figure 1.16 : Evolution de a résistance a la compression des mortiers de ciment, d apres

Li et Ding [68]
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1.4.2.2. Resistance mécanique en flexion
Dans la littérature, il existe peu de résultats concernant I’influence de métakaolin sur
la résistance mécanique en flexion. Bien qu'il y ait peu de littérature, il y a un bon accord

que MK améliore la résistance a la flexion du béton.

Kim et al. [58] ont présenté les résultats de la résistance a la rupture du béton a haute
résistance contenant de métakaolin. Le ciment a été remplacé par 0, 5, 10, 15 et 20 % par
de métakaolin. Le mélange témoin contenant 563 kg de ciment, 141 kg de cendres volantes,
532 kg de granulats fin, 915 kg de granulats grossier et 176 kg d'eau. La résistance a la
compression a 28 jours du béton témoin était de 60 MPa. La figure (1.17) présente les
résultats de la résistance a la traction a 1'age de 1, 3, 7, 28, 56 et 91 jours. Les résultats ont
montré que le taux de développement de la résistance a la traction dépend du taux de
remplacement du ciment par le MK. Pour des taux de remplacement du ciment par
métakaolin compris entre 10 et 15%, il a été observé que la résistance s'améliorait avec
I'augmentation du taux de remplacement de ciment par MK, tandis qu’elle diminue pour

taux d’incorporation de 20%.

Qian et Li [54] ont déterminé la résistance a la traction directe du béton a 28 jours
contenant 0, 5, 10 et 15% de métakaolin en remplacement partiel du ciment. La surface
spécifique et le diamétre moyen des particules du métakaolin étaient de 12 000 m” / kg et
de 2,23 um respectivement. Les résultats de résistance a la traction Il a été observé que la
résistance a la traction augmentait avec l'augmentation de la teneur en métakaolin. Les taux
moyennes d’augmentation de la résistance a la traction est de I’ordre 7, 16 et 28% pour les
mélanges de béton fabriqués avec 5, 10 et 15% de MK respectivement alors que les

augmentations moyennes de la déformation finale est de 3,19 et 27% respectivement.

Dubey et Banthia [69] ont examiné a la fois I’influence MK et SF sur la résistance a la
flexion du béton haute performance renforcées par de fibres d’acier. Quatre mélanges ont
été étudier , le mélange témoin content de fibre métallique , le 02 mélange contenant de
fibre métallique et de SF ; 03 mélange contenant en plus de fibre métallique de MK , les
résultats ont montrent que le MK et SF ont tous les deux augmenté la résistance a la
flexion (MOR) de 15% par rapport a I'échantillon du béton contenant de ciment sans
addition. De plus, et a partir des courbes charge - déplacement, les performances post-pic
du béton renforcé par de fibres d'acier avec MK étaient supérieures a celles des autres
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composites. Autrement dit, I’incorporation de MK contribué a augmenter la tenacité.
D'autre part, le béton avec SF a présenté un comportement relativement fragile et a montré

une mauvaise performance d'absorption d'énergie.
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Figure 1.17 : Evolution de a résistance a la traction par fendage de béton
en fonction (%) de MK et l'dge, d’aprés Kim et al [58]

Tableau 1.13 : Valeurs du module de rupture et de la ténacité pour les bétons MK [69]

Flexural
Mix Mix description f:>MPa MOR, Absolute toughness | toughness
MPa Trciv—m factoray, MPa
Control
68.0 7.19 39.18 5.88
CF + 1.0 percent fibers.
Control
SF + 1.0 percent silica fume 70.1 8.37 32.01 4.80
+ 1.0 percent fibers.
Control
MF + 1.0 percent HRM 722 8.39 41.45 6.40
+ 1.0 percent fibers.
Control
+1.0 percent silica fume
SMF 71.4 8.39 36.78 5.81
+ 1.0 percent HRM
+ 1.0 percent fibres.
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Qian et Li [54] ont mesuré la résistance a la flexion, a 1'age de 28 et 80 jours, des
poutres en béton dans lesquelles le ciment a été partiellement remplacé par MK a des
niveaux de 0%, 5%, 10% et 15%, en poids de ciment . Les résultats indiquent que la
résistance a la flexion (MOR) augmente avec l'augmentation de la teneur en MK.
L'amélioration de la résistance a la flexion a 28 jours pour le béton contenant 5%, 10% et
15% de MK, est d’ordre 1,74%, 31,64% et 36,91% respectivement tandis que
I'amélioration de la résistance a la flexion a 80 jours était d'environ 1,39%, 12,24% et

22,9%, respectivement.
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Figure 1.18 : Evolution de a résistance a la flexion d une poutre en béton en fonction

(%) MK d’aprés Qian et al [54]

1.4.2.3. Influences de métakaolin sur le module d’élasticité

Il y a peu de littérature existante concernant l'effet du métakaolin sur le module
d'¢lasticité (MOE) du béton. Comme il a été démontré que le métakaolin augmente la
résistance a la compression et qu'il densifiait la microstructure, le MK pourrait également
conduire a un module d'¢lasticité plus élevé ou a un béton plus rigide. D'apres la littérature,
la MOE semble généralement augmenter avec 1'augmentation de la teneur en MK, bien que

le taux d'augmentation soit inférieur a celui de la résistance a la compression.

41



CHAPITRE 1 Revue bibliographique

Caldarone et al. [55] ont également signalé des augmentations de la MOE associées a
l'utilisation de MK. Ces auteurs ont déterminé le module de élasticité statique du béton
préparé conforme a la norme ASTM C 469, avec un rapport E/ C = 0,40 et pour des taux
d’incorporation de métakaolin 5% et 10% de MK. Le module d’¢lasticité a été mesuré a
deux ages, 28 et 90 jours, et les valeurs sont la moyenne de deux résultats (tableau 1.14).
Aprées 28 jours, le béton contenant 5% de MK avait augmenté la MOE de 15% par rapport

au témoin. Tandis que le béton contenant 5% de fumée de silice a augmenté MOE de 13% .

Dinakar et al. [56] ont partiellement remplacé le ciment par de métakaolin dans le
béton de haute résistance, le taux de MK varie de 0%, 5%, 10% et 15%. un rapport E/L a
¢été fixe de 0,3 et différentes dosages de superplastifiant ont été utilisés. Les résultats de 28
jours ont montré¢ une amélioration de module d’élasticité 2,51% et 3,81% avec
I’incorporation de 5% et 10% de MK, respectivement tandis que 15% de MK ont montré

une résultat comparable au beton témoin.

Qian et Li [54] ont rapporté qu'a trois jours de cure, le béton contenant 15% de
métakaolin a développé un module d’élasticité de I’ordre 26,2 GPa, contre 24,1 GPa pour
le béton témoin. A 60 jours, les valeurs de module d’élasticité de béton contenant 15% de

MK et béton témoin est d’ordre de 34,7 et 30,4 GPa respectivement.

Goncalves et al. [70] ont étudié 1’effet de trois types d'argiles calcinées (1) brique
d'argile calcinée broyée (GB); (2) métakaolin commercial (MK1) et (3) une argile calcinée
produite en laboratoire. Le ciment a été remplacé par I’argile calcinée. (GB, MK1 ou MK2)
pour des taux 10 et 20%. Le module d'¢élasticité du mortier témoin était d'environ 25 GPa.
Il a été observé, que l'augmentation du taux de remplacement du ciment par les argiles
calcinées entrainait une diminution continue du module d'¢lasticité des mortiers, atteignant
des réductions allant jusqu'a 10% par rapport au mélange témoin. La réduction du module
d'¢lasticité des mortiers de ciment Portland avec des ajouts d'argile calcinée peut étre
attribuée probablement a la structure lamellaire des argiles, qui sont plus déformables sous
chargement. Cela est dii au fait que la kaolinite et I'ilite, méme apres avoir été calcinées a
des températures de 550 °C et 850 °C respectivement, conservent leur structure résiduelle

lamellaire.

42



CHAPITRE 1 Revue bibliographique

Khatib et al. [71] ont mesuré le module d’élasticit¢ dynamique de bétons contenant
différentes teneurs en métakaolins (0, 5, 10, 15 et 20 %) en fonction de la durée de cure
(figure 1.19) . Le module d’¢lasticité croit rapidement les premiers 7 jours de cure sur cette
période, les valeurs de Ed pour le béton témoin sont supérieures aux valeurs des bétons
contenant des métakaolins. Apres 14 jours de cure, les bétons incorporant des métakaolins
présentent un module d’¢élasticité trés proche du béton témoin, voire 1égérement supérieur.
Le retard de I’effet des métakaolins étudiés sur les propriétés élastiques du béton peut étre
expliqué par la cinétique des réactions pouzzolaniques, qui ne peuvent avoir lieu qu’une

fois la portlandite produite et qui sont plus lentes que les réactions d’hydratation du ciment.

Table 1.14 : Valeurs du module d’élasticité statique bétons pour (E /L = 0.40) [55]

Testing Static Modulus of Elasticity (ksi)

Age control 5%MK 10%MK 5%SF 10%SF
28 Days 4805 5515 5640 5435 5590
91 Days 4980 5685 5880 5575 5855
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Figure 1.19 : Evolution du module d’élasticité en fonction de la durée de cure pour des

bétons de ciment intégrant diff érents taux de métakaolins, d’aprés Khatib et al. [71]

43



CHAPITRE 1 Revue bibliographique

1.5. Effet de métakaolin sur la durabilité de béton

1.5.1. Résistance aux attaques sulfatiques

L'attaque au sulfate est 1'une des détériorations environnementales les plus agressives
qui affectent la durabilité des structures en béton. L’attaque sulfatique de béton entraine
I’expansion, la fissuration et la détérioration de nombreuses structures de génie civil
exposées a des environnements sulfatés tels que les ponts, les fondations, les tuyaux en
béton, etc. L'attaque au sulfate est généralement attribuée a la réaction des ions sulfate
avec l'hydroxyde de calcium et I'hydrate d'aluminate de calcium pour former du gypse et
de l'ettringite. Le gypse et l'ettringite formés a la suite d'une attaque au sulfate sont
significativement plus volumineux (1,2 a 2,2 fois) que les réactifs initiaux. La formation
de gypse et d'ettringite entraine 1'expansion, la fissuration, et la détérioration et la rupture

des structures en béton.

Khatib et Wild [19] ont étudié l'effet du métakaolin sur la résistance au sulfate du
mortier. Deux types de ciments ont ét¢ utilisés ; avec teneur élevée en C;A et intermédiaire
en C;A. Le ciment a été remplacé par 0, 5, 10, 15, 20 et 25% de métakaolin (MK). Des
spécimens de taille 25 x 25 x 285 mm ont été séchés a l'air pendant 14 jours et leur
longueur a été mesurée avant immersion dans une solution de Na,SO4 a 5%. Les résultats
des tests ont démontré que (1) I'expansion diminuait systématiquement avec I'augmentation
de la teneur en MK pour les deux types de ciment ; (2) pour les mortiers a haute teneur en
C;A, le mortier témoin et les mortiers contenant 5 et 10% de MK ont montré une
expansion rapide et une détérioration entre 40 et 70 jours d'exposition a la solution de
sulfate. Les mortiers contenant 15 et 20 % de MK ont montré de petites expansions entre
40 et 70 jours, mais stabilisées par la suite. Au bout de 520 jours, le mortier contenant 20 et
25% de MK n'a montré aucun changement significatif de longueur ; (3) avec la teneur
intermédiaire en C3A dans le ciment, la tendance était similaire aux mortiers fabriqués avec
une teneur élevée en C;A. Le mortier témoin (0%MK) a montré une expansion
significative suivie par le mortier avec 5% de MK. Le mortier contenant 10 % de MK
présente peu d’expansion, tandis que les mortiers contenant 15, et 25% se sont révélés étre
extrémement élastiques, montrant peu de changement et aucun signe de détérioration apres

520 jours d’exposition n’a été observé.

Bai et al. [21] ont comparé I’expansion de mortiers (E/C = 0,5) contenant différents

taux de substitution en métakaolins ou cendres volantes, immergés dans une solution de
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sulfate de sodium (concentration en sulfates de 16 g/1). Au bout d’un an, les mortiers
contenant des pouzzolanes ne présentent quasiment pas de variations dimensionnelles,
alors que le mortier qui ne contient que du ciment Portland s’est expansé de maniere
conséquente. Le mortier qui présente la meilleure résistance est celui qui contient 15 % de
métakaolins, viennent ensuite les mortiers contenant a la fois des cendres volantes et des

métakaolins en proportions variables, le mortier contenant 30 % de cendres volantes, puis

le mortier de référence (figure 1.21).
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Figure 1.20 : Expansion des barres de mortier avec MK en fonction de temps d'exposition au

sulfate de sodium pour (a) ciment portland faible C;A (b) ciments intermédiaire C3A d’apreés [19]
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Figure 1.21 : comparaison d’expansion de mortiers contenant difierentes teneurs

en pouzzolanes : MK = métakaolins, CV = cendres volantes, d ’aprés Bai et al. [21]

Courard et al. [65] ont étudié la résistance aux sulfates des mortiers contenant 0, 10, 15%
et 20 % de métakaolin . La résistance au sulfate a été déterminée en mesurant les
changements de longueur des échantillons prismatiques lorsqu'ils sont stockés dans une
solution de sulfate a une concentration de (16,0 + 0,5 g/l). Les variations dimensionnelles
ont été mesurées apres des périodes de 4, 8, 12, 16, 20, 28, 40 et 52 semaines. On a observé
que le mortier a base de ciment portland présent une expansion qu'apres quelques jours. La
variation de longueur apres seulement 84 jours était de 3,7 %. Aucune expansion n’est
mesurée pour les mortiers incorporant des métakaolins cette résistance accrue a I’attaque
sulfatique externe, liée au contact de solution de sulfate de sodium, serait due
essentiellement a la diminution de la teneur en chaux libre en présence de métakaolins. Cet
effet est attribuable au caractére pouzzolanique des métakaolins qui consomment la

portlandite et donc diminuent la quantité de chaux libre en solution.

Lee et al. [72] ont mesur¢ la résistance mécanique et I’expansion de mortiers contenant
différents taux de substitution en métakaolin, immergés dans des solutions de sulfate de

magnésium de concentrations différentes : 0,42 % (soit 3380 ppm de SO4%), 1,27 % et
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4,24 %. Pour la concentration la plus faible de sulfate de magnésium, et pour des teneurs 5
et 10 % de métakaolins, le métakaolin améliorent la résistance a I’attaque sulfatique. En
revanche, le mortier incorporant 15 % de métakaolin se détériore plus que le mortier de
référence dans le cas des concentrations en MgSO4 les plus ¢élevées. Pour une
concentration de 1,27 % en MgSQO,, tous les mortiers incorporant des métakaolin
présentent des réductions de résistance et des expansions supérieures a celles du mortier de
référence, et ce, dés 270 jours. Pour la concentration la plus forte en MgSOy4 (4,24 %), la
diminution des performances des mortiers comparativement au mortier témoin est
¢galement importante. Des analyses par diffraction de rayons X ont permis de caractériser
les phases minéralogiques présentes dans les mortiers immergés et ainsi d’interpréter les
observations. Pour une importante teneur en sulfate de magnésium, du gypse et de la
thaumasite (phases expansives), se forment au dépend de I’ettringite. En effet, 1’ettringite
se forme préférentiellement quand la concentration en sulfates est inférieure a 4000 ppm.
Entre 4000 et 7000 ppm de SO4%, on constate la formation combinée de gypse et de
thaumasite. Au-dela de 7000 ppm, du gypse et des gels M-S-H sont identifiés dans la
matrice cimentaire. Ces gels de M-S-H résultent de la substitution dans les C-S-H des ions
calcium par les ions magnésium en forte concentration dans le milieu. Les gels de M-S-H

ne présentent pas de propriétés liantes, contrairement aux C-S-H.
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Figure 1.22 : Influence des concentrations en solution et des taux de remplacement MK
des échantillons de mortier exposés aux solutions sulfate de magnésium sur: (a) Réduction

de l'expansion ; (b) réduction de la résistance a la compression d’apres Lee et al. [72]

1.5.2. Resistance a I’acide

Le terme de décalcification de la matrice cimentaire traduit la dissolution des hydrates
de la matrice cimentaire dont le principal constituant est le calcium. Ces hydrates ont des
solubilités tres différentes : I'hydroxyde de calcium est trés soluble (2 g/l a 20°C) alors que
les C-S-H sont faiblement solubles et leur solubilité décroit avec leur rapport C/S. Cette
décalcification est induite par un gradient de concentration en calcium qui s’établit entre le
milieu chimique extérieur et la solution interstitielle du béton. Cette lixiviation est d’autant

plus importante que le pH du milieu environnant est bas.

Kostuch et al [50] ont montré qu’en substituant 10 % de ciment par de métakaolin
la résistance aux attaques acides est augmentée (Figurel. 23). Il associe ce phénomene a
deux paramétres qu’induit la substitution de métakaolin dans la matrice cimentaire : le
métakaolin diminue le coefficient de transfert donc I’avancée de la solution acide. La
réaction pouzzolanique transforme la Portlandite en C-S-H qui ont un coefficient de

solubilité plus bas et donc améliore la résistance du béton vis-a-vis de ces attaques.
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Roy et al. [73] ont étudi¢ les effets de conditions environnementales chimiques
agressives sur des mortiers préparés avec du ciment ordinaire et des mélanges SF / MK /
FA a faible teneur en calcium a divers niveaux de remplacement. Les conditions chimiques
agressives €taient 1% d'acide sulfurique, 5% d'acide sulfurique, 1% d'acide chlorhydrique,
1% d'acide nitrique, 5% d'acide acétique et 5% d'acide phosphorique. Les mortiers ont été
immergés dans ces environnements chimiques agressifs pendant 28 jours. Les résultats
indiquent qu'il a été démontré que la substitution de SF, MK et FA augmente la résistance
chimique par rapport au ciment ordinaire. Les mortiers est nettement moins affectés par les
environnements a 1% d'acide chlorhydrique, 1% d'acide sulfurique et 1% d'acide nitrique,
mais montant une faible résistance aux environnements 5% d'acide sulfurique, 5% d'acide

acétique et 5% d'acide phosphorique.

Hewayde et al [74] ont incorporé 2%, 4%, 6%, 8%, 10% et 15% de MK, dans le béton
a base du ciment de type 50E (est un ciment composé constitué de 65% de ciment portland
et de 35% de laitier granul¢ finement broy¢). Un rapport E/L a fixe de 0,35 a été utilisé.
des échantillons en béton ont ét¢ immergés dans des solutions d'acide sulfurique, ayant des
concentrations de 3% et 7%, pendant 8 semaines. Les résultats montrent que le MK a
diminué la perte de masse des échantillons de béton immergés dans des solutions de H,SOy,

ayant des concentrations de 3% et 7%, de 1’ordre de 25% et 38% respectivement.

Rao et al. [75] ont étudi¢ I’influence de 1’incorporation de MK dans le béton sur la
résistance a 1’acide, le taux de remplacement de ciment par métakaolin varie de 0% et 10%
en poids de ciment. Des échantillons en béton ont ét¢ immergés dans des solutions d’acide
HCI et H,SO4 de concentration (5%) pendant 30, 60 et 90 jours. Les résultats ont montré
une plus grande résistance du béton contenant de MK a 1’acide HCI et H,SOs, en
comparaison avec le béton témoin. De méme, Kannan et Ganesan [76] ont incorporé 5%,
10%, 15%, 20%, 25% et 30% de métakaolin dans le béton autoplacant aprés 28 jours de
durcissement, les échantillons de béton ont été¢ immergés dans H,SO4 ou du HCI pendant
12 semaines. Les résultats ont montré que le béton contenant 5% MK a présenté la plus
forte résistance au H,SO4, tandis que le béton contenant 20% de MK a montré une

résistance élevée a I’acide chlorhydrique HCI.
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Figure 1.23 : Résistance de bétons sans et avec métakaolins (10 %) dans des Solutions acides

acétique (AA) et acide minéral (AM) a pH 4,5, d’apres Kostuch et al [50]

1.5.3. Résistance a la carbonatation

La carbonatation est une réaction chimique qui se produit entre la portlandite et
le dioxyde de carbone CO,.La pentlandite est présente dans le ciment hydraté. Le gaz CO,
est présent dans I'atmosphére. Lorsque le CO, pénétre dans le béton durci, il réagit avec la

portlandite en présence d'humidité formant CaCO;. Ceci est exprimé en :

Ca(OH), + CO, —» CaCO; +H,0 (10)

La carbonatation nécessite la présence d'eau car le CO, doit se dissoudre dans 1'eau et
former H,CO;. Selon Taylor [77], les ions OH et Ca’" requis par ces réactions sont
obtenus par dissolution de CH et décomposition des phases hydratées de silicate et
d'aluminate. La décalcification du C-S-H est mise en évidence initialement par une
réduction du rapport Ca/Si, et finalement par la conversion en une forme hautement
poreuse de silice. Les tests de phénolphtaléine montrent que le pH tombe ou moins a 8,5,
accélérant ainsi la vitesse de corrosion. La vitesse a laquelle les carbonates de béton
dépendent de (1) sa perméabilité (2) le degré de saturation avec ’eau; et (3) masse
d'hydroxyde de calcium disponible pour la réaction ; (4) 1'humidité relative ; et (5) la

température de 1'environnement ou le béton est placé
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Jones et al. [78] ont étudié¢ le développement de la profondeur de carbonatation du
béton durci jusqu'a 2 ans en utilisant une version modifiée d'essai de carbonatation (CEN).
Dix mélanges de béton ont été examine : béton avec de ciment portland (PC), béton avec
de ciment portland (PC) / 30% cendre volante (PFA), béton avec de ciment portland (PC) /
40, 50 et 65% de laitier, béton avec de ciment portland (PC) / 10, 15 et 20% de MK et
béton avec de ciment portland (PC) / 10 et 15% de fumée de silice (SF). Les résultats ont
montré que la profondeur de carbonatation augmente avec l'augmentation de la teneur en
MK. Des résultats similaires ont été rapportés par, Mc Polin et al. [79] ont évalué la
profondeur de carbonatation de béton a base de ciment sans additions et bétons contenant
30% de cendre volante, 50% de laitier, 10% de MK et 10% de fumée de silice
respectivement, ces bétons ont été exposés a I’environnement de carbonatation accélérée
(5% de CO,) pendant 6 semaines. Le taux de carbonatation apres 6 semaines d'exposition a
indiqué que le béton a base de ciment portland était plus performant que le béton contenant

des additions minérales.

Duan et al. [80] ont étudié la résistance a la carbonatation du béton, le ciment a été
remplacé par 10% de métakaolin. Les résultats ont montré une plus grande profondeur de

carbonatation dans le béton de ciment de référence que dans le béton contenant de MK.

Kim et al. [58] ont étudié 'effet du métakaolin sur la carbonatation du béton a haute
résistance. Le ciment a été remplacé par 0, 5, 10, 15 et 20% de métakaolin. Le mélange
témoin contenait 563 kg de ciment, 141 kg de cendres volantes, 532 kg sable, 915 kg de
gros granulats et 176 kg d'eau. La résistance du béton a la carbonatation a été évaluée par
la méthode des indicateurs de la phénolphtaléine. Les conditions accélérées est de 5% de
CO,, 60% d'humidité relative et 30 C°. La profondeur de carbonatation du béton a été
mesurée a 7, 14, 28 et 56 jours, et les résultats sont présentés sur la figure 1.24. On a
observé que la profondeur de carbonatation des mélanges de béton augmentait avec
l'augmentation de la teneur en métakaolin et avec 1'dge. A 28 jours, la profondeur de
carbonatation du béton a augmenté de 20-30% avec une teneur en MK de 5 et 10%, alors
que la profondeur de carbonatation a augmenté de 40 et 70% a 56 jours. D'autre part, la
profondeur de carbonatation augmente a environ 100-370% pour des taux de
remplacement de 15 et 20% respectivement en tenant compte de lI'dge du béton. Cela
probablement dii au fait que le remplacement du ciment par MK diminue la teneur en

portlandite dans la matrice cimentaire en raison de la réaction pouzzolanique de métakaolin.
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Batis et al. [23] ont mesuré 1’épaisseur carbonatée de bétons armés exposés a une
atmosphere riche en dioxyde de carbone. Aprés 8 mois, les bétons incorporant des
métakaolins ne présentent pas d’épaisseur carbonatée alors que le matériau de référence est
carbonaté sur 2 mm. D’autres études Bai et al [21] et Rougeau et al. [81] confirment la
diminution, voir 1’absence, de la carbonatation des matrices cimentaires en présence de

métakaolin dans le cas de bétons compacts.
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Figure 1.24 : profondeur de carbonatation de béton durci en fonction de (%)

remplacement de ciment par métakaolin : MK, d’aprés Kim et al. [58]
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1.5.4. Résistance a la corrosion

Dans un béton sain, et en absence de tout agent agressif, les armatures en contact avec
la solution interstitielle dont le pH est supérieur a 13, sont recouvertes d'un film protecteur :
I’acier est passivé. Par contre, lors de la carbonatation du béton, le pH chute vers des
valeurs de 8 a 9 et les armatures ne sont plus protégées. Il est largement admis que
I’incorporation de matériaux pouzzolaniques (fumées de silice, métakaolins ou cendres
volantes) dans les bétons entraine une augmentation de la compacité du squelette, une
diminution de la perméabilité, et donc une meilleure résistance du béton a la migration des

ions chlorure

Batis et al. [23] ont étudié 'influence du métakaolin sur la résistance a la corrosion du
mortier de ciment. Deux types de métakaolin ont été €tudiés : un métakaolin commercial
(MKC) de grande pureté et un métakaolin obtenu par traitement thermiquement de kaolin
ayant une faible teneur en kaolinite pour les mesures de corrosion, les mélanges de mortier
ont été formulés en remplacant partiellement le ciment ou le sable par 10 et 20% par
métakaolin. Pour les mesures de corrosion, les échantillons de mortier ont été¢ exposés
partiels ou totale dans une solution de NaCl a 3,5%. L’évolution de la corrosion des barres
d'acier d'armature a été estimée dans tous les types d'éprouvettes par le développement de
potentielle demi-cellule par rapport au temps d'exposition dans l'environnement corrosif.
Les diagrammes de cette évolution sont illustrés a la Figure 1.25. Les valeurs initiales de
potentielle de tous les échantillons immergés dans un environnement de chlorure, sont
environ égales a 200 mV par rapport a I'¢lectrode de référence (SCE). Par la suite, une
décroissance a été observée vers des valeurs plus négatives et finalement, aprés 8 mois
d'exposition, la différence des valeurs des potentiels entre les différents spécimens devient
plus claire. IL est bien démontré ASTM C876 (1991), (Standard Test Method for Half-Cell
Potentials of Uncoated Reinforcing Steel in Concrete, American Society for Testing and
Materials). Concernant la signification de la valeur numérique des potentiels qui, si les
potentiels sont numériquement inférieurs a 0,200 V par rapport a la SCE, il y a une
probabilité supérieure a 90% qu'il n'y ait pas de corrosion des barres d'armature au moment
de la mesure ; si les potentiels sur la zone examinée entre -0,200 et -0,350 V par rapport a
la SCE, l'activité de corrosion de l'acier d'armature n'est pas certaine. Enfin, si les
potentiels sont numériquement supérieurs a -0,350 V par rapport a SCE, il y a une

probabilité supérieure a 90% que la corrosion des barres d'acier d'armature se produise.
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D'apres cette classification Bati et al [23]| ont conclu que 'utilisation de MK, soit comme
remplacement de sable jusqu'a 20%, soit comme substitution partielle de ciment jusqu'a
10%, améliorant la résistance des spécimens de mortier a la corrosion, tandis qu’elle n'a eu

aucun effet positif lorsqu’a été ajouté avec des pourcentages €levés.

Parande et al. [82] ont étudié la résistance a la corrosion d’armatures, noyées dans des
mélanges bétons/ mortiers. Le taux de remplacement de ciment par métakaolin varie de
0 %, 5 %, 10 %, 15 % et 20 % en poids de ciment. Un rapport E/C de 0,4 a été utilisé. 1l a
¢été rapporté que la vitesse de la corrosion des échantillons de mortier et béton contenant
15 % de MK était inférieure a celle de I’échantillon témoin. Tandis que pour de taux de
MK supérieur a 20 %, le taux de corrosion des échantillons contenant de MK est

légérement supérieur a celle de 1'échantillon de référence.

Vejmelkov A et al. [83] ont partiellement remplacé le ciment, avec 10% MK. Ils ont
montré que le risque de la corrosion a été réduit dans le béton contenant de MK, cela
probablement est du a la capacité de métakaolin a la fixation des ions de chlorure dans le
béton, qui est environ 30% plus élevé que celle d'échantillon témoin dans cette étude. De
méme, Raj et Al. [84] ont partiellement remplacé le ciment, dans le béton, avec MK a des
niveaux allant de 0% a 12%, avec un incrément de 2% en poids de ciment. Les résultats

ont montré une réduction de corrosion pour le béton contenant du MK.
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Figure 1.25 : Potentiels de corrosion des échantillons de mortier immergés dans

une solution de NaCl a 3,5%. , d’apres Batis et al. [23].
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1.5.5. Effet des métakaolins sur les variations dimensionnelles

1.5.5.1. Retrait de séchage

Le retrait du béton est une déformation volumique de celui-ci sous I’action de
phénomenes physico-chimiques liés a I’hydratation de la pate de ciment et au séchage.
Etant donné que le taux d’humidité relative du béton coulé s’¢leve initialement a 100 % et
que le milieu ambiant est généralement caractérisé par une humidité relative plus faible, le
retrait du béton est souvent assimilé a une réduction de volume. Ce phénoméne est d’autant
plus important qu’il est responsable de nombreuses pathologies sur les ouvrages en béton

lorsque cette déformation est empéchée.

Caldarone et al. [55] ont mesuré le retrait de séchage a long terme de bétons
incorporant des taux de substitution en métakaolin trés réactif 5% et 10% mais présentant
un rapport (E/L) différents 0,41, 0,38 et 0,36, respectivement, et incorporant différents
dosage en adjuvant haute réducteur d’eau (HRWR). Les spécimens ont été stockés dans de
I'eau de chaux pendant 28 jours et ensuite dans l'air a 22 C° et 50,4% HR. La variation
dimensionnelle et le poids ont été mesurés jusqu'a 156 jours. Les résultats ont montré que
le retrait de séchage a long terme de bétons incorporant de métakaolin hautement réactif est
inférieur comparant au béton témoin. Le béton incorporant 10 % de métakaolin a perdu

moins de poids lors du séchage.

Guneyisi et al. [85] ont étudié le retrait de séchage, jusqu'a 60 jours, des bétons
présentant différents rapport E/L (0,35 et 0,55), avec différents dosage en adjuvant de type
haut réducteur d’eau. Incorporant des taux de substitution en métakaonlin différents (figure
1.26). Ils ont conclu que I’incorporation de MK comme une substitution partielle du ciment
a diminué le retrait de séchage du béton, quel que soit le rapport E/L. Le béton incorporant
20 % de substitution en masse de ciment de métakaolin diminue le retrait de séchages 65 %
par rapport au béton de référence sans métakaolin. Ainsi I’utilisation d’un rapport E /L de

0,35 donne un retrait de séchage inférieur a celui de 0,55.

Ding et Li [53] ont étudié le retrait libre et empéché de béton incorporant différents
taux de métakaolin (0, 5, 10% et 15 %), préparé avec un méme rapport E/L (de 0,39) et
avec différents dosage en superplastifient. Les résultats ont montré une diminution de

retrait libre proportionnelle avec I’augmentation du taux d’incorporation de métakaolin.
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Le retrait libre des mélanges de béton MK5, MK 10 et MK15 était respectivement inférieur
d'environ 15%, 25% et 40% a celui du béton témoin a 28 jours. De méme, La fissuration
due au retrait restreint a diminué avec l'augmentation du niveau de remplacement du
ciment par de MK. Pour le béton de référence sans métakaolin, la largeur de la fissure ce
stabilisée pour de 0,7 mm ; pour les bétons MK5, MK 10 et MK15, est de 1’ordre 0,55 mm,
0,51mm respectivement. De méme, Zeljkovic [86] a partiellement remplacé le ciment,
dans le béton, par MK a des niveaux de 5%, 10% et 20% en poids de ciment. Un rapport
E/L fixe de 0,4 a été utilisé€. Ils ont mesuré le retrait de séchage, jusqu'a 112 jours. Les
résultats ont montré que le retrait de séchage est réduit jusqu'a 50% avec I’incorporation

de 20% de MK .
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Figure 1.26 : Diagrammes de retrait de séchage en fonction du temps des bétons

témoin et avec MK ayant des rapports E/C de 0,35 et 0,55, d’aprés Guneyisi et al. [85]

Des observations semblables ont été également rapportées par Brooks et al. [88] ont
mesuré le retrait total et endogene de leur bétons aprés démoulage, soit apres 24 heures
(respectivement figure 1.27, a et b), présentant un méme rapport E/L = 0,28, mais
incorporant des taux de substitution en métakaolins différents. Le retrait de dessiccation est
obtenu par soustraction du retrait endogéne au retrait total (figure 1.27c). Il observant que
le retrait total est d’autant plus diminué que le taux de substitution en métakaolins est
important.Le retrait de dessiccation est fortement diminué par la présence des métakaolins,

d’environ 50 % quelque soit le taux de substitution (figure 1.27c). La dessiccation
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correspond a un transfert d’eau vers I’extérieur qui s’opere par diffusivité. En densifiant la
matrice cimentaire et en diminuant de facon importante la taille des pores, donc sa
diffusivité, les métakaolins limitent le transport de I’eau du béton vers I’extérieur, donc la
dessiccation. Le retrait total observé est la résultante des deux influences. La
hiérarchisation des courbes pour un taux croissant de métakaolins est similaire a celle des

courbes du retrait de dessiccation.
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Figure 1.27 . Influence de la teneur en métakaolin sur le retrait endogene (MK : Métakaolins,

OPC : Ciment Portland Ordinaire) d’aprés Brooks et al [885]

1.5.6. Perméabilité a ’air

La perméabilité est la clé de la durabilité¢ du béton exposé a des environnements
agressifs. La perméabilité au gaz du béton est définie comme une propriété caractérisant la
facilité avec laquelle le gaz sous pression traverse le béton. La perméabilité au gaz dépend
des propriétés du béton (rapport eau / ciment, porosité, tortuosité des pores et des fissures,
etc.) ainsi que I’influence des conditions environnement d’expositions (humidité,

température, etc.). , viscosité du gaz, gradient de pression appliqué.

Guneyisi et al. [85] ont étudié I'effet de métakaolin et de la fumée de silice sur la
perméabilité aux gaz des bétons. Les bétons ont été fabriqués avec des rapports eau/ liants
de 0,25 et 0,35. Le dosage de métakaolin et de fumée de silice variait de 5 a 15% en poids
de ciment. Ils ont observé une réduction significative de la perméabilité aux gaz des bétons

avec métakaolin qui diminuaient encore avec 1'augmentation de la teneur d’incorporation
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de métakaolin dans le béton et cela indépendamment de rapport eau/ liants comme il est
montré a la Figure 1.28. La principale raison qui pourrait étre attribuée a la diminution de
perméabilité est que l'addition de métakaolin provoque un raffinement considérable des
pores, c'est-a-dire une transformation de plus grands pores en plus petits en raison de leur

réaction pouzzolanique.

Badogiannis et al. [89] ont testé la perméabilité aux gaz de bétons incorporant des
métakaolin (figure 1.29). Il apparait que la perméabilité la plus basse est obtenue pour un
taux de substitution en métakaolins de 10 % par rapport & la masse de ciment.
Contrairement a la diffusivité, la perméabilité est un transport par les chemins de
percolation, mais aussi la porosité totale du matériau. Il a été exposé que les métakaolins
avaient deux effets opposant, sur la microstructure, qui se compensent plus ou moins selon
le taux de substitution. La segmentation des chemins percolant par les produits
pouzzolaniques formés en présence de métakaolins diminue la perméabilité au gaz. Le taux
de substitution optimum est de 10 %. Au-dela du taux de 10 %, il semblerait que
I’augmentation de la porosité totale induite par les métakaolins prenne le pas sur la
diminution des chemins percolant : la perméabilité au gaz augmente. quoi qu’il en soit, la
perméabilité au gaz de béton incorporant des métakaolins est inférieure a celle de bétons

sans métakaolin.

Cassagnabere et al. [90] ont examiné la perméabilit¢ a l'oxygene du mortier
incorporation de métakaolin pour taux de remplacements de 0, 12,5 et 25%. L'étude a
examiné deux types de ciment C1 est un ciment CEM I 52,5 R ne contenant pratiquement
que du clinker (94 %) Le ciment C2, de notation CEM II 52,5 N, est un ciment composé
(notation II) qui renferme 82 % de clinker et 18 % de GGBS. Il est moins réactif au jeune
age (N) et possede la méme classe de résistance que le ciment C1 (52,5 MPa). En effet, la
porosité restant sensiblement similaire pour tous les mélanges, les évolutions de
perméabilité peuvent étre expliquées par les variations des chemins percolants. Dans le cas
des mélanges avec MK (Mi-12,5 % et Mi-25 %), la variation des chemins percolants peut
étre expliquée par leurs segmentations a cause de la néoformation d’hydrates issus de la
réaction pouzzolanique. L’apparition de ces nouveaux hydrates peut provoquer une
diminution de la perméabilité déja observée par (Badogiannis et Tsivilis [92] ; Shekarchi

etal. [180] ).
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Figure 1.28 : Evolutions du coefficient de la perméabilité au gaz apparent du béton pour

differentes teneurs de MK et Fumée de silice : SF, d’aprés Guneyisi et al. [85]

Table 1.15 : Valeurs de perméabilitée au gaz du béton pour différentes teneurs de MK [90]

. Durability indicators

Designation M1-0%  MI1-12.5% MI1-25%
Water porosity

pw (%0) 16.3+£0.12  15.7+£0.35 17.6=0.09
Absorption test

Abyy; (kg/m?) 3.90 4.49 5.12

Sorptivity S (kg.m*/vh) 0.88 0.99 1.17
Oxveen permeability

Intrinsic perm. Kin (1112) 84 62.6 248

Klinkemberg coef. B 0.45 0.26 0.83

M2-0% M2-12.5%
17.7£0.19  17.4=0.11
4.29 6.64
0.90 1.39
11.6 274
0.29 0.27

M2-25%

17.9=0.23

4.90
0.99

14.1
0.25
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Figure 1.29 : Evolutions du coefficient de la perméabilité au gaz du béton pour différentes
teneurs de MK d’apres Badogiannis et al. [§9]

1.5.6. Effet de métakaolin sur I’évolution de la porosité

Dans la plupart des cas, le mortier et le béton contenant d'additions minérale ont des
valeurs de porosité égale ou inférieure aux valeurs du béton a base de ciment portland
cependant, ce n'est pas la porosité totale seul qui détermine la performance et la durabilité
du béton, car c'est la distribution et la taille des pores et la perméabilité qui ont pour effet
le plus important . L'évolution de porosité de béton contenant d'additions minérale dépend
de certaines propriétés des additifs minéraux, telles que la taille des particules, la

composition chimique et minéralogie et la perte au feu.

Bready et al. [91] ont étudié la porosité totale de pates de ciment contenant des teneurs
variables en métakaolins a différents rapports E/C (maintien de la maniabilité constante
d’une pate a une autre). Ces pates ont toutes été conservées dans I’eau pendant 28 jours. Il
apparait que pour des teneurs en métakaolin inférieures a 20 %, la porosité totale des pates
diminue comparativement a la pate de ciment portland de référence. Au contraire, pour des
teneurs supérieures a 30 %, la porosité totale croit. Cette augmentation de porosité serait

due aux métakaolins eux-mémes car pour de tels taux, les métakaolins ne réagissent pas
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totalement et ont tendance a s’agglomérer, participant alors a I’accroissement de la porosité
totale. Larbi et Bijen [92] ont rapporté qu'a 100 jours de durcissement, le volume et le seuil

du diamétre de pores du mortier ont diminué en présence de métakaolin .

De méme, Badogiannis et Tsivilis [93] ont étudié la porosité des bétons incorporants de
kaolin de faible teneur en kaolinite et de métakaolin commercial de haute pureté. Des
mélanges de béton ont été formulé dans lesquels le métakaolin a remplacé le ciment ou le
sable en pourcentages de 10 % ou 20 %. L'addition de métakaolin a provoqué une
réduction de la porosité totale du béton. La porosité totale du béton contenant de
métakaolin varie de 7,2 a 11,2 %, tandis que le béton témoin présente une porosité totale

de 11,1 %.

Poon et al. [48] ont étudié la porosité et la distribution de la taille des pores d'une pate
de ciment haute performance incorporée du métakaolin. Les pates de ciment ont été
préparées avec des teneurs en métakaolin de 5, 10 et 20% et avec un rapport E/L de 0,3. La
taille des pores et la porosité ont ét¢ mesurées par porosimétrie par intrusion de mercure
(MIP), et les résultats sont donnés dans le tableau 1.16. La porosité totale et la taille
moyenne des pores des pates diminuent avec 'dge de durcissement. Les pates contenant de
MK ont une porosité inférieure et des diameétres de pores moyens plus petits que la pate

témoin.

Gongalves et al. [70] ont déterminé la porosité totale des mortiers préparés avec trois
type de métakaolin : (1) brique d'argile calcinée broyée (GB); (2) métakaolin commercial
(MK1) et (3) argile calcinée produite dans le laboratoire (MK2). Préparés avec un rapport
(E/L= 0,5). Le ciment a été¢ partiellement remplacé par 10%, 20%, 30% et 40%. Les
resultats montrent que le remplacement de 30% du ciment par un des échantillons de
métakaolin (MK1 ou MK2) a donné lieu a une réduction continue de la porosité totale.
Ceci peut étre attribué, a au moins en partie, a ’lamélioration de 1’emballage des mélanges.
Des comportements différents ont été trouvés pour les remplacements de 40% de ciment
par les échantillons de métakaolin : alors que le remplacement par MK1 a entrainé une
réduction supplémentaire de la porosité, la méme chose n’a pas été observée lorsque MK2
a été ajouté. Dans le cas de la brique d’argile calcinée (GB), pour tous les pourcentages de

remplacement, la porosité du mortier est supérieure de 1’échantillon témoin.
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Khatib et al. [71] ont mesuré le volume poreux de pates de ciment de méme rapport
E/C (0,55) incorporant différentes proportions de métakaolins (0, 5, 10 et 15 %), pour
différentes durées de cure humide a 20 °C : 3, 7, 14, 28, 90 et 365 jours. Ces résultats sont
reportés ci-dessous (figure 1.31). Pour la pate de ciment de référence (sans métakaolin), le
volume poreux diminue réguliérement au cours du temps, traduisant le développement
continu des hydrates. Pour les pates contenant des métakaolin , le volume poreux total
diminue jusqu’a 14 jours, puis raugmenté entre 14 et 28 jours de cure avant de diminuer a

nouveadu.

Khatib et al. [94] ont effectu¢ des mesures de distribution porosimétrique par
intrusion de mercure sur des pates contenant différents taux de métakaolins. La figure 1.32
superpose 1’évolution du rayon de pore critique qui en est déduit D’apres cette figure, le
rayon de pore critique diminue rapidement au cours des 28 premiers jours de cure dans
toutes les pates. Au-dela, la valeur du rayon de pore critique se stabilise peu a peu pour
atteindre une valeur constante. Ces résultats sont classiques et reflétent la formation
progressive des hydrates. Pour les pates contenant des métakaolins, les distributions
porosimétriques révelent la présence de deux familles de pores : - la premicre famille, peu
représentée, concerne les pores de taille supérieure a 0,02 um. Cette famille est celle qui
est abondamment présente dans les pates sans métakaolins la seconde famille de pores de
petit diametre (< 0,02 pm) s’avere importante. Les auteurs observent que la proportion de
pores de petite taille augmente significativement en présence de métakaolins a partir de 14
jours avant de se stabiliser. Etant donné les connaissances exposées précédemment, cette
famille poreuse concerne la porosité intra-hydrate, soit les pores de diamétre trés faible des
hydrates, produits des réactions pouzzolaniques de plus, le rayon de pore critique semble
d’autant plus petit que la teneur en métakaolins est importante, donc les hydrates nombreux.
Les plus grands pores sont donc colmatés en présence de métakaolins au profit de pores
trés fins : les produits des réactions pouzzolaniques segmentent et tapissent les plus gros

pores ce qui en diminue la taille.
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Table 1.16 : Diameétre moyen des pores et porosite totale des pdtes de ciment avec et sans

métakaolin [48]

Mix Average pore diameter (pm)
3 days 7 days 28 days 90 days
Control 0.0380 0.0371 0.0362 0.0348
5% MK 0.0357 0.0279 0.0257 0.0243
10% MK 0.0287 0.0251 0.0197 0.0186
20% MK 0.0204 0.0143 0.0122 0.0114
Total porosity of blended cement pastes
Control 20.11 17.99 15.58 14.04
5% MK 18.17 15.36 13.82 12.51
10% MK 16.84 15.18 12.37 11.68
20% MK 16.30 12.85 10.73 9.21
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Figurel.30 : Influence de proportion de ciment remplacé par argile calciné sur la porosité

totale d’aprés Gongalves et al. [70]
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Figure 1.31 : Evolution du volume poreux en fonction du temps pour des mélanges

intégrant difterents taux de métakaolins, d’aprés Khatib et al [71]
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Figure 1.32 : Evolution du diamétre de pore critique en fonction de la durée de cure pour

des padtes de ciment intégrant differents taux de métakaolins d’aprés Khatib et al [94].
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1.6. Conclusion de la partie bibliographique

En conclusion, a travers ces données bibliographiques nous pouvons dire que les

métakaolins étudiés présentent, lorsqu’ils sont introduits dans des matrices cimentaires, des

performances intéressantes, tant au niveau des résistances mécaniques que de la durabilité

qui peut vent €tre résumées comme suit :

1-

L'incorporation de métakaolin dans le ciment a pour effet de retarder le temps de prise.
Le temps de prise augmente légerement avec l'augmentation de la teneur en MK, qui
dépend essentiellement de leur taux d'incorporation, de MK et de leur réactive, ainsi de
la finesse et de type de ciment ;

L'incorporation de MK dans le mélange de béton et mortier a pour effet dans la plupart
des cas de réduit 1'ouvrabilité de béton et de mortier et d'augmenter la demande en eau
et en adjuvants ;

L'incorporation de MK dans le systéme cimentaire améliore les propriétés mécaniques
telles que la résistance a la compression, la résistance a la flexion ;

L'incorporation de MK dans le systéeme cimentaire améliore les propriétés mécaniques
telles que la résistance a la compression et la résistance a la flexion ;

Le module d'¢lasticité statique semble généralement augmenter avec l'augmentation de
la teneur en MK, mais le taux d'augmentation est plus faible comparant que celui de la
résistance a la compression. Une tendance similaire pour le module d'élasticité
dynamique a été observée ;

Le béton incorporant de MK offre une meilleure résistance au sulfate de sodium
particuliérement pour des taux d'incorporation du métakaolin plus élevée. Au contraire,
I’incorporation de MK dans le systeme cimentaire a pour effet négatif sur la résistance
au sulfate de magnésium. Plus le contenu de MK est élevé, plus l'attaque au sulfate de
magnésium est sévere ;

L’incorporation du métakaolin dans le béton semble a pour effet d’augmenter,
la profondeur de carbonatation. Pour des bétons de faible rapport E/C l'incorporation
du métakaolin dans le béton a pour effet de réduire la profondeur de carbonatation ;
L'incorporation le métakaolin dans le béton comme substitution partielle de ciment
jusqu'a 15 % ou soit comme remplacement du sable jusqu'a 20 % a pour effet

d'améliorer la résistance de corrosion du mortier et béton ;
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9- Le béton incorporant de MK, subit moins de contractions de séchage en comparant ou
béton a base de ciment seul. La substitution de ciment par 15 % et 20 % de métakaolin
est plus performante ;

10 - L'incorporation de MK dans le béton a pour effet de diminuer la perméabilité au gaz ;

11- Pour des rapports E/L faible, I'incorporation de métakaolin dans le systéme cimentaire
a pour effet de diminuer la porosité totale. Tandis que pour des rapports plus élevés
(E/L > 0,50) a pour effet d'augmenter la porosité totale. Ainsi, l'incorporation de MK

dans le systéme cimentaire a pour effet de modifier la structure poreuse de la matrice

cimentaire.
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Chapitre 2 :

MATERIAUX, PROGRAMME EXPERIMENTALE ET ESSAIS
UTILISES

2.1 Introduction

Dans la synthese bibliographique, nous avons montré les avantages de I’incorporation
du métakaolin dans le ciment, plus particulierement du point de vue, performance
mécanique et durabilité. Comme indiquées précédemment, les recherches entreprises dans
le cadre de cette étude visent a déterminer les effets de métakaolin sur les propriétés frais et
durci de mortier et béton. Les facteurs a prendre en compte sont notamment 1’influence de
la teneur de remplacement du ciment par MK, la teneur en eau. Le mortier et le béton sont
des composites constitue de plusieurs composants, comprenant du ciment, de I’eau, des
agrégats et des adjuvants. Chacun de ces composants a un niveau d'efficacité différent en
ce qui concerne certaines propriétés du mortier et du béton, en fonction des caractéristiques
des composants du matériau. En conséquence les composants des matériaux sélectionnés
pour la pate, le mortier et le béton étudiés dans cette étude doivent étre soigneusement
définis. Par ailleurs, il est essentiel que ces matériaux soient malaxés correctement afin de
produire un mélange homogene a grande échelle et possédant par conséquent des
propriétés uniformes. Ainsi, pour évaluer ces propriétés, on doit choisir des moyens

adéquats afin de parvenir a un meilleur contrdle.

Dans ce chapitre, nous nous intéressons a la présentation des caractéristiques de
matériaux utilisés durant ce projet de recherche, le programme expérimental et les
procédures des malaxages pour confectionner nos mélanges ; pates, mortiers et bétons,
ainsi que les différents essais expérimentaux a réalisé aux différentes phases de programme

expérimental.
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2.2 MATERIAUX UTILISES
Dans le cadre de cette étude, nous avons confectionné différents mélanges : pates
cimentaires, mortiers et bétons en basant sur les matériaux locaux suivants :

2.2.1 Sable

Le sable employé est sable siliceux de classe granulaire (0/4 mm). La courbe
granulométrique de ce sable est représentée dans la figure (2.1) ; les caractéristiques

physiques du sable utilisé sont représentées dans le tableau (2.1).

100 —F
%0 ™ —o—sable (0/4) 7
80 /

60

Tamisat [%)]

40 74

20 /

10

0 2 5 89 3 456789 2 3 4567
0,01 0,1 1 10

Tamis [mm]

Figure 2.1 : La courbe granulométrique du sable.

Tableau 2.1 : Les caractéristiques physiques du sable.

Caractéristiques physiques Valeurs
Masse volumique apparente (g/cm’) 1.58
Masse volumique absolue (g/cm’) 2.63
Module de finesse 2.53

Equivalent de sable [%] 77.40
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2.2.2 Gravillons

Nous avons utilis¢ durant cette étude des gravillons concassés, de nature silico-
calcaire et sont disponibles dans le marché algérien sous forme granulaire de (5/15 mm) et
(15/25 mm).

Les caractéristiques physiques et 1’analyse granulométrique de ces gravillons sont

représentées dans le tableau (2.2) et la figure (2.2) respectivement.

Tableau 2. 2 : Les caractéristiques physiques des gravillons.

‘e s . G. concassés | G. concassés
Caractéristiques physiques (5/15) (15/25)
Masse volum1qu36 apparente 1,390 1.410
(g/em)
Masse v01um1q3ue absolue 2631 2630
(g/em’)
Observation durs durs
100
/
90 £
80 | —=— Gravillons concassés (5/15) //
70 I Gravillons concassés (15/25) I./
9 /
S
= 60 1
5 50 f
£ y
S 40 1
30 '
20
10 /
0 et
2 3 4 5 67289 2 3 4 5 6 789
1 10 100
Tamis [mm]

Figure 2.2 : Les courbes granulométriques des gravillons.

70



CHAPITRE 2 Matériaux, programme expérimental et essais utilisés

2.2.3 Ciment

Tous les mélanges ont ¢été¢ fabriqués avec un seul type de ciment (CEM [/42.5N)
provenant de la cimenterie a Ain-Touta (SCIMAT) conforme a la norme algérienne (NA
442). Ses analyses chimiques et physiques et minéralogiques sont données dans le tableau

(2.3) et (2.4) respectivement.

Tableau 2. 3 : Les analyses chimiques et physiques du ciment.

Composition chimique [%] Caractéristiques physiques
CaO 61.79 Masse volumique absolue (g/cm’) 3.15
SiO, 20.16 Masse volumique apparente (g/cm”) 1.09
ALO; 4.24 Surface spécifique Blaine [cm*/g] 3500
P.AF 5.00 Consistance normale [% H,O] 27.00
Fe,0; 3.89 Début de prise [min] 125

SO; 2.12 Fin de prise [min] 205

MgO 1.24 Expansion a Chaud [mm] -

R.Insol. 0.64 Refus au tamis 45 pm [%] -

Tableau 2.4: Composition minéralogique potentielle de ciment utilisée d’apres la formule

de Bogue [101].
Composition minéralogique (%)
C3S CZS C3A C4AF
52.48 13.86 4.65 11.83
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Figure 2.3 : Spectre de diffraction des rayons X du ciment

2.2.4 Métakaolins

Elles sont obtenues par la calcination du kaolin local connu sous le nom Kaolin de
Tamazert provient du complexe du kaolin (SOALKA) d'El Milia (wilaya de Jijel) .En se
basant sur les résultats des travaux de recherche Badogiannis Badogiannis et al. [31], le
kaolin est calciné en four électrique programmable (model Nabertherm) de capacité
(1,5 kg). Pendant 3 heures a température 850 C° avec une remontée de température
5 C°/min. Les métakaolins obtenus possédantes les caractéristiques physiques suivantes :
(Masse volumique absolue = 2,52 g/cm’, Masse volumique apparente = 1,15 g/cm’ et une
surface spécifique = 4500 cm?/g). Les compositions chimiques de métakaolin et de kaolin

sont données dans /e tableau (2.5).

Tableau 2.5 : Composition chimique par fluorescence X de kaolin et du métakaolin

Elément SIOZ A1203 FezO3 CaO PAF NazO MgO Kzo SO3
Métakaolin 53.05 | 37.15 | 3.12 0.22 1.47 0.23 0.55 3.51 0.02
Kaolin 49.30 | 33.00 | 2.25 0.08 10.00 | 0.25 0.40 3.09 0.06
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Figure 2. 4 : Photo de Carte de la situation géographique du gisement de kaolin de Tamazert [102]

Figure 2.5 : Photo de four électriqgue model Nabertherm utilise pour le traitement thermique

(calcination) de Kaolin (université de Biskra)
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Figure 2.6 : Evolution de la température en fonction du temps a ’intérieur du four

électrique lors de traitement thermique (calcination) de kaolin

Figure 2.7 : Photo de kaolin (a) et de Métakaolin (b)

74



Courts

Courts

Matériaux, programme expérimental et essais utilisés

CHAPITRE 2
150
K : Kaolinite
M : Muscovite
Q : Quartz
Q.M
100
KM
K QMK
50 KM
KM
J 'WWWW“ | WW WMMW
0 ‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘TTTTTTTTT‘
10 20 30 90
Position[*2Theta]
Figure 2.8 : Spectre de diffraction des rayons X du kaolin
150
M : Muscovite
Q : Quartz
M DQ
100 —
50 MQ
MQ
Q
OJ,'","",J,H,"",,,,,,,,,,,,,,,,W,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,W"w,*',*‘w,“,”,J,W *WWW W*WW*,,
10 20 30 40 50
Position [*2Theta]

Figure 2.9: Spectre de diffraction des rayons X du métakaolin
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Figure 2.10 : Observation au MEB des particules fines présentes dans le MK (a),
et analyse EDS de muscovite (b).
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2.2.5 Superplastifiant

II se présente sous forme de liquide marron a base de sulfonat polynaphthalene. Ce
haut réducteur d’eau est appelé «MEDAPLAST-SP40». Sa densité absolue est de 1,20 et
sa concentration en particules solide est de 40 %. Le contenant de superplastifiant a été
agité avant chaque utilisation afin de bien homogénéiser la solution. Sa composition

chimique est donnée dans /e tableau (2.6).

Tableau 2.6 : La composition chimique de superplastifant utilise

Caractéristique Forme | Couleur | Densité pH Teneur cl” | Extrait sec
MEDAPLAST SP 40 | Liquide | Marron 1.20 8.2 <1 g/l 40%
2.2.6 Eau de gachage

L'eau utilisée est celle du robinet li¢ au réseau public, dont la température est
comprise entre 18 et 20 C°. Nous supposons qu’elle répond a toutes les prescriptions de la

norme (EN 1008) en matiére de béton.

2.3 PROGRAMME EXPERIMENTAL

Le programme expérimental de cette étude se répartit en quatre (4) phases. La
premiere phase porte en premier parti sur I’étude de I’influence de métakaolin sur les
propriétés physiques : temps de prise de ciment consistance de la pate, la demande en eau
et en adjuvant (superplastifiant). En deuxiéme parti sur I’influence de l'incorporation de
MK en fonction de la quantité d’eau sur I'évolution des performances mécaniques de la
pate et du mortier (résistance a la compression et résistance a la flexion). Trois rapports
E/C ont été étudiés dans cette phase 0,25, 0,35 et 0,40 pour la pate et 0,45, 0,50 et 0,60
pour le mortier. La deuxiéme phase vise a étudier les propriétés de béton avec métakaolin
frais et durci (demande en superplastifiant, masse volumique du béton frais, résistance a la
compression, résistance a la traction par flexion, module d’¢lasticit¢ dynamique, module

d’¢lasticité statique) ;
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La troisieme phase aborde la mise en évidence de l'efficacit¢é de métakaolin a
I’amélioration de la durabilité de béton vis-a-vis au variation dimensionnelle (retrait,
gonflement) , résistance aux agressifs, tel que les sulfates, 1’acide et le gaz carbonique, et
d'autre indicateur de durabilité tel que la porosité accessibilité a I'eau, perméabilité a l'air et
résistance ¢€lectrique.

La quatriéme phase sert a comprendre les modifications importées par 1’incorporation
de métakaolin dans le béton sur la microstructure, les investigations de cette phase se
focalisent sur les analyses microstructurales effectuées sur les pates telles que la diffraction
des rayons X, et les observations au microscope électronique a balayage (MEB) sur le
béton dureci.

Dans tous ces sujets, I’effet et de la teneur en métakaolin a été évalué. Les liants
contenant différentes teneurs en métakaolin (5 %, 10%, 15 % et 20 % de métakaolin en
remplacement massique du ciment) en été préparés et leur comportement compare avec de

comportement de ciment sans métakaolin.

2.3.1 Mélanges

Comme mentionne auparavant, l'objectif principal de cette étude est d'évaluer
expérimentalement 1'effet de la substitution partielle de ciment par du métakaolin local sur
les performances mécaniques et durabilit¢ des mortiers et béton. Nous comparons pour
cela les propriétés des mortiers et bétons témoins a base de ciment Portland sans
métakaolin avec celle incorporant différentes proportions du métakaolin. L'étude a été

réalisée sur trois niveaux sur la pate cimentaire, mortier et finalement sur le béton.

2.3.1.1 Formulation des pates

Pour I'étude sur la pate cimentaire, quarts taux de substitution ont été choisis. Le ciment
sera remplacé par de métakaolin pour des taux 5 %, 10 % ,15% et 20 % de substitution en
masse de ciment. Pour I'évaluation des propriétés mécaniques (résistance a la compression).
Trois rapports massiques eau sur liants (E/(C+MK)) ont été choisis : (0,25, 0,30 et 0,40) .
Les proportions des mélanges cimentaires, ainsi que leurs codifications sont représentées

dans le tableau 2.7.

Afin de suivie 1'évolution des produits de 1'hydratation de ciment portland seul et avec
du métakaolin, une série de mélanges a été formulée composée de quatre mélanges

cimentaires (P1, P2, P3 et P4), et un mélange avec 100% de ciment Portland a été utilisé
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comme référence (P0). Le rapport (eau / liant) est prise constant pour tous les mélanges
E/(C+MK) = 0,50 .Les proportions des mélanges cimentaires, ainsi que leurs codifications

sont représentées dans le tableau 2.8

Tableau 2.7 : Compositions des pdtes relatives aux essais de résistances mécaniques

Matériaux cimentaires (%)
Code de Rapport Type de liant
mélange .
E/L Clinker Gypse MK
Mo 0.25 100% CEM 142.5 95 3 0
Ml 0.30 100% CEM 142.5 95 5 0
M2 0.40 100% CEM 142.5 95 > 0
M3 0.25 95% CEM I + 5% MK 90 5 5
M4 0.30 95% CEM I + 5% MK 90 S S
M5 0.40 95% CEM I + 5% MK 90 5 5
M6 0.25 90% CEM I+ 10% MK 85 5 10
M7 0.30 90% CEM I+ 10% MK 85 5 10
M8 0.40 90% CEM I+ 10% MK 85 5 10
M9 0.25 85% CEM I + 15% MK 80 5 15
M10 0.30 85% CEM I + 15% MK 80 5 15
Mi11 0.40 85% CEM I + 15% MK 80 5 15
M12 0.25 80%CEM I + 20% MK 75 5 20
M13 0.30 80%CEM I + 20% MK 75 5 20
M14 0.40 80%CEM I + 20% MK 75 5 20
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Tableau 2.8 : Compositions de pdtes relatives aux essais microstructurale (DRX)

Matériaux cimentaries (%)

Code de Rapport Type de liant
mélange Clinker Gypse MK
E/L

PO 0.50 100% CEM 1 95 5 0
P1 0.50 95% CEM I + 5% MK 90 5 5
P2 0.50 90% CEM I+ 10% MK 85 > 10
P3 0.50 85% CEM 1 +1 5% MK 80 5 15
P4 0.50 80% CEM I+ 20% MK 75 5 20

2.3.1.2 Formulation des mortiers

Les mortiers sont formules de fagon similaire au mortier normal. Le rapport sable sur
ciment (S/C) est fixe a 3, un dosage en liant (C+MK) de 450 g, pour 3 éprouvettes (4x4x16)
cm’. Chaque série de mélange formulé est composée d’un mélange témoin avec un ciment
portland seul, et les quarts mélanges de mortier avec des taux de substitution de ciment par
métakaolin, varie de 5 a 20%.

Pour I’¢tude de I’effet du métakaolin sur la rhéologie de mortier (consistance). Une
série de mélange a été formulé tableau 2.9, composé de quatre mélanges cimentaire. Le
rapport eau / liant est prise constant pour tous les mélanges (E/(C+MK) = 0,50).

Pour I’effet du métakaolin sur la demande en eau et en adjuvants (superplastifiant), la
quantité en eau de gachage, et en superplastifiant calculé pour chaque mélange correspond
aux quantités d’eau et en superplastifiant néssaire pour avoir un étalement 110 £5%
conformément a la norme ASTM C 1437 [103].

Afin d’étudier en parallele I’effet des différents taux de substitution de ciment par
métakaolin, ainsi que l’influence du rapport (E/(C+MK) = 0,45, 0,50 et 0,60) sur la
résistance mécanique a la compression et a la résistance de traction par flexion du mortier,
trois séries de mélanges ont été réalisées selon les proportions représentées dans le tableau

2.10.
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Tableau 2.9 : Compositions des mortiers relatifs aux essais rhéologiques (consistance)

Code de mélange MK Ciment MK Eau Sable
(%e) (® (® ) ®

MT 0 450.0 0 225 1350

MKS 5 427.5 22.5 225 1350
MK10 10 405.0 45.0 225 1350
MK15 15 382.5 67.5 225 1350
MK20 20 360.0 90.0 225 1350

Tableau 10 : Compositions des mortiers relatifs aux essais de résistances mécaniques

N.Série Rapport C.Mélange MK Ciment MK Eau Sable S-plastifiant

(E/L) (%o) (2 (9] (9] () (%)
MT 0 4500 0 270 1350 /
MK5 5 4275 225 270 1350 /
1 MK10 10 4050 450 270 1350 /
060 MKI15 15 3825 675 270 1350 /
MK20 20 3600 900 270 1350 /
MT 0 450 0 225 1350 0.22
MK5 5 4275 225 225 1350 0.39
2 0.50 MK10 10 4050 450 225 1350 0.70
MKI15 15 3825 675 225 1350 0.92
MK20 20 3600 900 225 1350 1.00
MT 0 4500 0 2025 1350 0.74
MKS5 5 4275 225 2025 1350 0.99
\ 045 MK10 10 4050 450 2025 1350 1.42
MKI15 15 3825 67.5 2025 1350 1.85
MK20 20 3600 900 2025 1350 2.37

81



CHAPITRE 2

Matériaux, programme expérimental et essais utilisés

2.3.1.3 Formulation du béton

La méthode retenue pour le présent travail de recherche est la méthode de Dreux-

Gorisse [104]. Cette méthode a été retenue pour sa simplicité a déterminer les différents

composants du béton.

Les résultats de la méthode de Dreux Gorisse, et apreés le tragage de la courbe

granulaire de référence représentée sur la figure 2.11, sont présentés dans le tableau ci-

dessous.

Linge d= partage

Linge de partage

Compasition
de reference

Tamisa cumule %

1]
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Figure 2.11 : Les courbes granulométriques

Tableau 2.11 :Compositions des bétons relatifs aux essais de résistances mécaniques et durabilité

Composition pour 1m’ des bétons

Matériaux Densité (Kg)
BT BMK35 BMK10 BMKI15 BMK20

Ciment 3.15 400 380 360 340 320
Métakaolin 2.50 - 20 40 60 80
Eau 1 180 180 180 180 180
Sable (0-5mm) 2.63 698 698 698 698 698
Granulat (5-15mm) 2.63 486 486 486 486 486
Granulat (15-25mm) 2.63 615 615 615 615 615
Superplastifiant (%) 1.20 0.5 0.65 0.82 0.96 1.20
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2.4 CONFECTION DES MELANGES

Dans les sections suivantes, nous présentons les procédures de confection de chaque

mélange pate, mortier et béton.

2.4.1 Confection des pates

Le malaxage des pates a été effectué¢ a 1’aide d'un malaxeur conforme a la norme
(NF EN 196-1) [105] avec récipient en acier inoxydable (cuve), batteur.
- La séquence du malaxage est conforme a la norme (NF EN 196-3) [106]. Cette

introduction se fait comme suit :
1. On introduit I’eau en premier dans le malaxeur et on verse ensuite le ciment dans
laps de temps compris entre 5 et 10s.
2. Aussitot apres, on met le malaxeur en marche a vitesse lente.

3. Apres 90 s de malaxage, on arréte le malaxeur pendant 15 s. durant les 15
secondes, on enléve au moyen d’une raclette de caoutchouc le mélange adhérent

aux parois et au fond du récipient en le repoussant vers le milieu de celui-ci.
4. On reprend ensuite le malaxage a vitesse lente pendant 90 s.

. On arréte enfin le malaxeur et on commence les essais a [’état frais

immédiatement.

2.4.2 Confection des mortiers

Le malaxage des mortiers a été effectué¢ a 1’aide d'un malaxeur a axe vertical d’une
capacité de 5 1. Le batteur de malaxeur pouvant tourner a deux vitesses (lente et rapide).
La séquence du malaxage est conforme a la norme (EN 196-1) [105]. Cette

introduction se fait comme suit :

1. On introduit I’eau et le superplastifiant en premier dans le malaxeur et on verse
ensuite le ciment.

2. Aussitot apres, on met le malaxeur en marche a vitesse lente.

3. Apres 30 s de malaxage, on introduit réguliérement le sable pendant les 30 s

suivantes.
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4. On met alors le malaxeur a sa vitesse rapide et on continue le malaxage pendant

30s supplémentaires.

5. On arréte le malaxeur pendant 1 min et 30 s. Durant les 15 premiéres secondes,
on enléve au moyen d’une raclette de caoutchouc le mélange adhérent aux parois

et au fond du récipient en le repoussant vers le milieu de celui-ci.

6. On reprend ensuite le malaxage a grande vitesse pendant 60 s.

\

7. On arréte enfin le malaxeur et on commence les essais a 1’état frais

immédiatement.

2.4.3 Confection des bétons

Le malaxage des bétons au laboratoire a ¢été effectué dans un malaxeur d’une
capacité de 180 1. Le bute recherché est de répartir, le plus réguliérement possible, chaque

constituant afin d’assurer un mélange homogéne et d’obtenir ainsi les mémes propriétés.

La séquence d’introduction des différents matériaux est faite selon la norme

(EN 12390-2) [107]. Cette séquence se présente comme suit :

1. On verse d’abord le sable dans le malaxeur pour I'homogénéiser pendant

environ 30 s.
2. On ajoute le liant (ciment et métakaolin) et on malaxe pendant 1 min.
3. On additionne les gravillons et on malaxe a sec durant 1 min.

4. On introduit ensuite les trois quarts de la quantité d’eau, et on malaxe pendant
2 min.

5. On ajoute, au fur et a mesure, le reste de I’eau et le superplastifiant et on
malaxe durant 2 min environ jusqu’a I’homogénéisation de I’ensemble.

6. On arréte enfin le malaxeur et on commence les essais a 1’état frais

immédiatement.
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2.5 ESSAIS UTILISES
Les différents essais considérés dans cette étude et effectués autant sur les bétons que

sur les mortiers et pates sont décrits ci-apres.
2.5.1 ESSAIS RELATIVES AU PHASE (I)

2.5.1.1 Mesure de temps de prise et consistance de ciment

Le temps de début et la fin de pris a ét¢é mesure a I’aide d’apparaille de Vicat
présentée sur la figure 2.12 conformément a la norme (NF EN 196-3) [106]. L’essai
consiste a mesure de l'enfoncement d'une aiguille de diameétre 1,13mm, fixe a la partie
mobile de Vicat dont la masse totale est de 300 g, dans une pate de ciment maintenue dans
tronconique. Lorsque l'aiguille s'arréte a une distance de 4 mm + ou -1 mm) de base, c'est
un début de temps de prise ; et lorsque l'annulaire ne s'enfonce pas plus de 0,5 mm par
rapport au sommet du moule tronconique atteint le temps de fin de prise. L’appareil de
Vicat est utilisé a la fois pour la détermination de la consistance normale ainsi qu’a la
mesure du temps de début de prise. En effet, pour chaque liant utilisé, il y a une teneur en
eau nécessaire qui donne a la pate une consistance dite normale, on parle de consistance
normalisée lorsque la sonde de diametre 10 mm s’immobilise au plus tard 30 secondes

apres I’avoir 1’achée a une distance d= 6mm (+ ou — 1 mm) du fond du moule.

Plateau pour masse

R
additionnelle

Partie mobile pesant, avec

- =
la sonde, 300 g

Index solidaire de la parie
mobile permettant la
lecture directe de d

Aiguille amovible
(@=L13mm .
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d
1

[ \

Moule tronconique rempli de pite —— L— Plaque de base en verre
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300g 300 ¢
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Figure 2. 12 : Mesure de temps de prise et consistance de ciment
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2.5.1.2 Mesure de la consistance du mortier frais

L’essai d’étalement réalisé par une table a secousses représentée sur la figure 2.13. Le
déroulement de cet essai a été réalisé selon la norme ASTM C 1437 [103]. L’essai consiste
a mettre le mortier frais préparé dans un moule tronconique de diamétre inférieur : 100 mm,
diameétre supérieur : 70 mm et de hauteur : 60 mm en deux couches. Ensuite, le moule est
retiré et la table vibrante est lachée 25 fois en 15 secondes. La valeur de 1’étalement
considéré, constitue la moyenne de la mesure de I’étalement de mortier sur deux directions
perpendiculaires exprimés en pourcentage du diametre initiale de base de

mortier .L’étalement en (%) donné par la formule suivante :

P D -D
Etalement (%) = (%0) .100 (1)
0

Ou:
D 1oy : diamétre moyen de base de mortier (mm)

Dy : diamétre initiale de base de mortier (mm).

Etalement relative

Figure 2.13 : Mesure de [’étalement pour les mortiers a [’état frais
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2.5.1.3 Mesure de la résistance a la traction par flexion

La résistance a la traction par flexion a ¢été effectuée sur les éprouvettes
prismatiques de mortier 40x40x160 mm conformément a la norme NF EN196-1 [105].
Les résistances a la traction par flexion ont été évaluées a 7, 28 et 90 jours, cet essai
est réalis¢ avec une machine d’essais de résistance a la flexion permettant d’appliquer des
charges jusqu’a 10 KN avec une vitesse de mise en charge de 50 N/s = 10N/s. avec une
dispositif de flexion trois points. La valeur de la résistance considérée constitue la

moyenne de la contrainte d’écrasement de trois éprouvettes.

1, 5.Ff.l 2)

Rf (MPa) = ——

Ou:
Fy: la charge de rupture de I’éprouvette en flexion (N)
1 : 1a longueur entre I’entravé de 1'éprouvette (mm)

b : la dimension de la section (mm).

___ Faces latérales
de |’ prouvette

¥ ;:
F,IE?‘ 1= 100t }F,ﬂ

Figure 2.14 : Schéma du dispositif de charge en flexion pour les éprouvettes de mortiers
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2.5.1.4 Mesure de la résistance a la compression

La résistance a la compression a été évaluée sur les demi-éprouvettes de mortier
obtenues lors de 1’essai de flexion trois points selon la norme NF EN 196-1 [105]. Les
résistances en compression ont €té évaluées a 7, 28 et 90 jours Cet essai est réalisé
par une machine d’essais a la compression permettant d’appliquer des charges jusqu’a
200 KN avec une vitesse de démontées en charge de 2400N/S + 200 N/s. La valeur de la
résistance considérée constitue la moyenne de la contrainte d’écrasement des 6 demi-

prismes.
F
Rc (MPa) = b—; 3)
Ou:

Rc : Résistance a la compression exprimée en MPa.

Fc : Force de rupture exprimée en Newton.

2

b? : Section du prisme donnée par 40x40 mm

Figure 2.15 : Schéma du dispositif de charge en compression pour les éprouvettes de mortiers
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2.5.2 ESSAIS RELATIVE AU PHASE 11

2.5.2.1 Mesure de ’affaissement au cone d’Abrams (slump test)

L’affaissement du béton frais a ét¢ mesuré selon les normes NF EN 12350-2[108], afin
de déterminer les propriétés du béton a I’état frais. L’équipement nécessaire a 1’essai
comprend un moule tronconique sans fond de 30 cm de hauteur, 20 cm de diamétre
inférieur et 10 cm de diamétre supérieur, une plaque d’appui, une tige de piquage et un
portique de mesure. Les étapes suivies pour la réalisation de cet essai, consistent a
humidifier la plaque d’appui, huiler Iégérement le moule tronconique, introduire le béton
dans le moule en trois couches de hauteurs égales mises en place avec la tige de piquage
qui est actionnée 25 fois par couche, araser le béton sur le bord supérieur en roulant la tige
de piquage horizontalement et procéder au démoulage en soulevant le moule avec
précaution. Le béton n’étant plus maintenu, il s’affaisse plus ou moins en fonction de sa
consistance.

Aprés 01 minute du démoulage, nous mesurons a I’aide du portique, la hauteur
d’affaissement jusqu’au point le plus haut du béton frais. La mesure arrondie au centimétre,
caractérise ’affaissement

Pour Dleffet du métakaolin sur la demande en (superplastifiant), la quantité en
superplastifiant calculé pour chaque mélanges correspond aux quantités en superplastifiant
néssaire pour avoir un étalement 100 £5mm conformément a la norme NF EN 12350-2

[108]

Figure 2.16 : Mesure de ['affaissement au cone d’Abrams
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2.5.2.2 Mesure de la masse volumique apparente

L’essai de détermination de la masse volumique apparente a 1’état frais du béton suit la
référence normative NF EN 12350-6[109]. Pour chaque formulation, nous avons mesuré la
masse volumique apparente du béton frais en remplissant un récipient de 6.43dm’ (cf.
Figure 2.17) apres le malaxage. La masse volumique apparente est donnée par 1’équation

suivante :

pMz-M (@)
v

ou :

p (kg/m3) : masse volumique du béton frais,

M2 (kg) : masse du récipient plus la masse de béton contenu dans le récipient,
M1 (kg) : masse du récipient,

V (m3) : volume du récipient.

Figure 2.17 : Mesure de la masse volumique apparente de béton frais
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2.5.2.3 Resistance de compression

Il est réalisé, conformément a la norme (EN 12390-3) [110], sur des éprouvettes
cylindriques de (16 x 32 cm) mdries a I’eau. Les résultats de la résistance a la compression
obtenus a 28, 90 et 180 jours représentent la moyenne de trois échantillons. La machine
utilisée pour I'écrasement uniaxial des cylindres est une presse hydraulique dont la capacité
maximale est de 2000 kN en compression et la vitesse de chargement est gardée constante
durant toute la durée de I’essai 0.5MPa/s .La charge de compression est appliquée jusqu’a

rupture de I’éprouvette. La contrainte de rupture est obtenue par la formule suivante :

F
Rc (MPa) = S—; (5)

Ou:
Rc : Résistance a la compression exprimée en MPa.

Fc : Force de rupture exprimée en Newton.

. ’ 2
S : Section d’éprouvette en mm

Figure 2.18: Presse hydraulique
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2.5.2.4 Resistance de traction par flexion :

Les essais de traction par flexion sont utilisés trés couramment au laboratoire pour
déterminer la résistance en traction du béton, Il est réalis¢, selon la norme (EN 12390-5)
[111], sur des éprouvettes prismatiques de (10 x 10 x 40) cm® miries & I’eau. La résistance
en traction par flexion 4 points obtenue a 90 et 180 jours provient de la moyenne des
résultats sur trois échantillons. L’appareil utilis¢ est une presse hydraulique dont la
capacité maximale est de 2000kN. La vitesse de chargement doit étre constante et égale a

0,05 +0,01 MPa/s.

1,8.F
= / (6)
b2

Ou:
F¢ : la charge maximale appliquée par la presse sur 1'éprouvette prismatique.
b : la dimension de la section (10 cm).

Faces latenles

de Miprouvens

b= l0gcm

Figure 2.19 : Eprouvette mise en place dans la presse hydraulique pour déterminer la résistance

en traction par flexion 4 points
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2.5.2.5 Mesure du module élastique :

La mesure du module d'élasticité est effectuée sur des éprouvettes 16 x 32 cm pour
une échéance de 180 jours suivant les recommandations (RILEM CPCS8) [112]. Le test
consiste en 3 cycles de chargement-déchargement entre 0,5 MPa et le tiers de la résistance
en compression du béton déterminée préalablement. Les vitesses démontées en charge et
de déchargement sont de 0,5 MPa/s. Apres 3 cycles, I’éprouvette soumise a un chargement
jusqu'a la ruine. Le module d'élasticité est alors détermine en prenant la moyenne des
modules sécants obtenus sur les courbes de chargement des derniers cycles. Pour réaliser
cet essai, trois capteurs de déplacement extensometre électronique de haute précession fixé
sur le corps de I’éprouvette avec colliers €lastiques situes sur des génératrices espacées de
120° pour mesurer le déplacement relatif lors de 'essai. Ils sont relies a unité Data log, lui-

méme relie a un ordinateur pour l'enregistrement des données.

Presse Hydraulique l !
3 7 P
! #

Figure 2. 20 : Eprouvette mise en place dans la presse hydraulique pour la mesure du module

élasticité statique
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Capteurs de déplacement

Figure 2.21 : Eprouvette équipée avec des capteurs de déplacement pour la mesure

du module d’élasticité

2.5.2.6 Mesure du module ¢lastique dynamique :

La détermination du module d'¢lasticit¢ dynamique est effectuée sur des éprouvettes
prismatiques de 10 x 10 x 40 cm3. Le principe de cette méthode consiste en mettant un
¢chantillon en vibration soit par un amplificateur électromécanique ou par impact engendré
par la frappe d'une bille et de détecter sa fréquence de résonance. Chaque mélange de béton
dans cette étude a été testé pour évaluer leur fréquence de résonance fondamentale
longitudinale, transversale et de torsion en suivant les recommandations de la norme
ASTM C 215 [113]. Comme il montrée dans les Figures (2.22, 2.23 et 2.24) pour chaque
mode de vibration la position d'accéléromeétre et la position d'impacte a été¢ modifiée. Un
systéme ¢lectronique de fréquence de résonance de type V-E-1000 E-Meter MKkII, fourni
par JAMES Instruments, a été utilisée pour cette raison, qui permit l'identification rapide
de la fréquence de résonance fondamentale par l'analyse de spectre de fréquence en
utilisant la transformée de Fourier. Les valeurs expérimentales du module d'¢lasticité
dynamique, longitudinale, transversale et de torsion ont été calculées, a partir des
différentes fréquences de résonances on utilisant les formules incluses dans la méthode

d'essai [113].
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a) Module d’élasticité dynamique longitudinale

Epi.=D.M.(n°)* (7
ou
M : masse de I’éprouvette (kg)
n’: fréquence de résonance fondamentale longitudinale (Hz)
D : 4(L/bt) pour prisme (Ns?/ (kg m?)
L= longueur de I’éprouvette (m)

b, t= dimension de section de prisme (m)

r r by )
Accélérometre

Mnd-rmm\' kLﬂ

Accolerceneter 4— Impact location
cable it
: — Standard Bench
| ﬂ} ] I 2 |
]

Figure 2.22 : Montage pour mesurer la fréquence de résonance longitudinale
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b) Module d’élasticité dynamique transversale

Epr=D.M n’ (8)
ou
M : masse de I’éprouvette (kg)
n: fréquence de résonance fondamentale transversale (Hz)
D : 4(L/bt) pour prisme (Ns/ (kg m?))
L= longueur de I’éprouvette (m)

b, t= dimension de la section de prisme (m)

Accéléromeétre \

Billes d’acier

R e
L I
< >
= . B > 2241
.132+.01L 1—5‘[ Impact location = :

=z BT | =

T | ¥¥ specimen ‘R 1
Standard Bench g — \ { _ﬁrﬂ' e
[ I 1 L j T ul
= | - Accelerometer
: Cabn and mount

Figure 2.23 : Montage pour mesurer la fréquence de résonance transversale
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¢) Module d’élasticité dynamique de torsion

Gp=B.M.(n"”’)’ 9)
ou:
M : masse de 1’éprouvette (kg)
n’’ : fréquence de résonance fondamentale de torsion
B:4.L.R/A, (Ns*/ (kg m?))
R=1.183 dans le cas de prisme de section carré
A= la surface de la section de I’éprouvette (m?)

L= longueur de I’éprouvette (m).

Accélérometre

L
-4 -
Accelerometer |Mpact location
I%/ L l<—- 224L Typical
Accelerometer | + M
cable t - Specimen
\(/ - , - o Standard Bench
\ [ | | i
Lot T : —
fe—— 5L ——»

Figure 2.24 : Montage pour mesurer la fréquence de résonance de torsion
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2.5.2.7 Auscultation sonique

L’objectif de la technique est de mesurer le temps de propagation des ondes
ultrasonores dans le béton. La vitesse ultrasonore est déduite par I’écartement considéré
entre deux transducteurs piézoélectriques. L’essai de la vitesse de propagation du son suit
la référence normative NF EN 12504-4 [114], on utilisant un systéme portable qui est
composé d’un générateur d’impulsion (58-E0048) et de deux transducteurs (émetteur et
récepteur) de 54 KHz de fréquence (Fig 2.25). Ce systéme permet de réaliser des mesures
sur éprouvettes en laboratoire, sur corps d’épreuve du site test et sur ouvrages réels. Le
générateur envoie une impulsion ¢électrique qui est convertie en des ondes de pression
(longitudinales) par I’émetteur.

Les ondes ultrasonores traversent le couplant et se propagent dans le béton. Elles sont
recues par le récepteur et sont converties en une impulsion électrique qui revient au
générateur. Le temps de propagation des ondes ultrasonores dans le béton, noté T en ps,
s’affiche sur I’écran de 1’appareil. A partir du temps mesuré, la vitesse ultrasonore, notée V

en m/s, est calculée pour chaque mesure par la relation.

(10)

-] =

Avec :

L : est la distance considérée entre émetteur et récepteur (ex. épaisseur d’éprouvettes ou

distance E-R dans le cas d’une configuration indirecte).

La vérification et 1’étalonnage de I’appareil se fait au début des mesures. Le temps
de référence doit correspondre a la valeur marquée sur la barre de calibration du
matériau synthétique. Le couplant utilisé est la graisse. Il est appliqué a chaque nouvelle
mesure afin d’avoir un bon contact entre les deux transducteurs et le béton.

Les mesures d’ultrason sont effectuées en mode de propagation d’ondes
ultrasonores directe sur éprouvettes. La vitesse ultrasonore directe est calculée par la
moyenne de trois mesures effectuées dans les trois axes des faces opposées pour chaque

éprouvette. Dans ce cas, les transducteurs sont positionnés au centre de deux faces.
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Figure 2.25 : Montage du dispositif de mesure le temps de propagation des ondes

ultrasonores

2.5.3. ESSAIS RELATIVE AU PHASE III

2.5.3.1 Mesure du retrait et gonflement :

Les mesures de retrait de séchage et gonflement ont été réalisées conformément a la
norme NF P15-433[115], et effectue sur des éprouvettes prismatiques de dimensions (4 x 4
x 16 cm?), ces éprouvettes sont équipées de plots métalliques & chaque extrémité. A prés
démoulage a 24 heurs, les éprouvettes ont été pesé et leur longueur initiale, mesurée avec
un dilatométre équipé d’un comparateur permettant de réaliser des mesures avec une
précision inférieure ou égale a 0,005 mm. une tige en invar de 160 mm de longueur permet
de régler le zéro du dilatometre.

Les éprouvettes ont été conservées dans les conditions de laboratoire avec température
moyenne de (20 +£2) C° et humidité relative moyenne de (50 + 5) %, pour la mesure de
retrait, et dans I’eau a température ambiante (20 = 2)C° pour la mesure de gonflement
jusqu’a leur test. Les mesures de variation de la longueur de I’échantillon ont été effectuées
toutes les 24 heures pendant les trois premieéres semaines puis trois fois par semaine durant

120 jours. Les résultats de retrait et de gonflement obtenus a différents ages
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des éprouvettes représentent la moyenne de mesures sur trois échantillons. La variation

relative de longueur est généralement désignée par (€) et a pour expression :

AI(t) = 1(t) — 1(t0) = dI(t) — dI(t0) (11)
£(t) = AlL(t) _ {dl(t)—Ldl(tO)} (12)

Avec :

€(t): La variation relative de longueur ;

Al(t) : La variation de longueur au temps t ;

L : la longueur de la tige étalon soit 160 mm ;

dl(to) : 1a longueur de 1’éprouvette au temps to, elle est prise au moment du démoulage, soit
apres 24h de la confection des éprouvettes ;

dI(t) : la valeur lue sur le comparateur au temps t.

L : la longueur de la tige étalon soit 160 mm .

Figure 2.26: Dispositif de la mesure de retrait et gonflement
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2.5.3.2 Mesure de la Porosité accessible a I’eau

La détermination de la Porosit¢ accessible a I’eau a été effectués selon
recommandation de I"’AFREM [116], l'essai est réalise sur trois échantillons. Ils sont
conserves dans des sacs étanches, puis mis dans une étuve a une température de 105 C°
jusqu'a masse constante. Lorsque les L’échantillons sont entiérement secs, ils sont
immerges dans l'eau. Des mesures de masse sont effectuées au 1 du temps jusqu'a
saturation compléte.

Nous considérons qu'un échantillon est sature ou sec lorsque I'écart entre deux
mesures successives de masse espacées de 24 heures ne s'écartent pas plus de 0,05% .Une
fois que L’échantillon est sature, une pesée en état sature immerge est réalise sur une
balance hydrostatique (Fig.2.27), puis elle est suivie du pesage en état sature aprés avoir
essuyé I'échantillon avec un linge pour enlever les surplus d'eau de la surface. La porosité

est déterminée selon 1'équation :

e = Msat_Msec (13)
Msat _M?trzltm

Avec :
Mgt €t MI™ : sont la masse saturée d'un échantillon mesurée dans l'air et dans I'eau
respectivement.

Msec : est la masse séche obtenue aprés séchage a 1’étuve.

Figure 2.27: Dispositif de la mesure de la porosité du béton(balance hydrostatique)
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2.5.3.3 Mesure de la perméabilité a 1'air :

Des éprouvettes de dimension de 30 x 30 x 10 cm3 ont été coulées pour les mesures
de perméabilité¢ a l'air. La perméabilit¢ a l'air du béton a ét¢ mesurée en utilisant la
méthode Figg [117]. Cette méthode d'essai consiste a percer un trou typiquement de 40
mm de profondeur sur 10 mm de diamétre dans la surface supérieure du béton. Ces trous
ont été€ bouchés avec de bouchons en polyéthyléne ayant la téte scellée avec un scellant a la
silicone. Une aiguille hypodermique ensuite été poussée dans le bouchon. Quatre mesures
ont été effectuées pour chaque mélange du béton étudié pour la mesure de perméabilité
d’air. L’aiguille hyperdermique a été soumise a une pression de vide d'environ -55 kPa a
l'aide d'une pompe a vide manuelle. Le temps, pris pour la pression pour varier de -55 kPa

a -50 kPa a été enregistré pour le calcul du taux d’exclusion d’air en utilisons la formule

suivante :
AER = t ~ 1905+ (14)
55w _ 1555 v
59  Y[700
AER = 0.247 .t
Avec :

t : temps mesure (s) ;

v : volume de trou d’essai de 1’appareil (ml), pour la norme porosiscope : v=77,1 ml

__-—HoSE

Porosiscope

FILTER

f-=eNEEDLE

il

40mm

—>» c— 10mm

TEST FOR AIR
PERMEABILITY

Figure 2.28 : Dispositif expérimentale de mesure de la perméabilité a l'aire
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2.5.3.4 Mesure de la résistance aux acides

Pour la détermination de la résistance chimique vis-a-vis 1’attaque d’acide
sulfurique, des éprouvettes cubiques de mortier 50 x 50 x 50 mm’ sont confectionnées
selon la norme ENV 196-1[105]. Démoulées a 24 heures, les éprouvettes sont conservées
dans 1'eau a 20 C° jusqu’au 28&me jour. Apres 28 jours de cure sous l'eau, les éprouvettes
sont pesées pour déterminer leurs masses avant l'attaque chimique puis elles sont
immergées dans la solution d’acide sulfurique (H,SO,4) a différentes concentrations :
0,5 %, 1 % et 3%. La résistance due aux agressions chimiques des éprouvettes immergées
dans ces solutions acides est évaluée selon la Norme ASTM C 267-96 [118]. Les
éprouvettes sont nettoyées 3 fois avec l'eau pour éliminer le mortier altéré puis laissées
sécher pendant 30 minutes. Ensuite on proceéde a la pesée des éprouvettes avec une balance
de précision de 0,01g. Cette opération est effectuée chaque 7 jour durant 90 jours apres
I'immersion dans la solution. Les solutions d'attaque sont renouvelées chaque semaine, de
telle fagcon a maintenir un pH constant. La perte de masse est donnée par la formule

suivant :

M1-M2
Perte de masse (%) = [

]100 (15)

Avec :

M, et M2 : sont la masse des éprouvettes avant et aprés immersion respectivement

Figure 2.29 : Conservation des éprouvettes et mesure de masse avant apres immersion.
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2.5.3.5 Mesure de la résistance aux sulfates

Les mesures ont été réalisées selon les recommandations de la norme ASTM C1012-

95[119]. Sur des éprouvettes de mortier 25x25x28,5 cm’

muni des plots en acier
inoxydable. Aprés démoulage a 24 h, les éprouvettes sont conservation dans l'eau de
robinet jusqu'a 28 jours, les éprouvettes ont été sorties de I’eau et numérotées et leur
longueur initiale, mesurée avec un rétractometre ont été relevées. Ont été, ensuite
immergées dans une solution de sulfate de sodium a 20 C° (50 g/litre de Na,SO,). La
solution de sulfate a été renouvelée tous les quinze (15) jours durant toute la période de

conservation.

Les mesures d’allongement sont effectuées a 7,14,28,56,90 et 180 jours, les éprouvettes
ont été sorties, et essuyées par un chiffon humide et les mesures des longueurs ont été
effectuées. De la méme manicre, 1’opération a été¢ répétée pour la série des éprouvettes
conservée dans une solution de sulfate de magnésium (50 g/litre de MgSQO,). La quantité
de sulfate de magnésium était ajustée pour maintenir une quantité équivalente de sulfate
(SO4) comme dans I'étude de sodium. La moyenne arithmétique des déformations relatives

(en %) propre aux deux modes de conservation a été alors retenue.

LX Li
AL = x 1 16
T 00 (16)

Avec :
AL = changement de longueur a 1'dge de x, (% ) ;
Lx = valeur de mesure de longueur de 1'échantillon a I'dge de x [ millimetre ] ;

Li = valeur de mesure de longueur initial de 1’échantillon de quatre semaines [millimetre ].
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Figure 2.30 : Conservation des éprouvettes et mesure d’allongement

2.5.3.6 Résistivité électrique

L’essai de résistivité électrique apparent est un essai non destructif qui peut étre utilisé
pour mesurer la résistivité électrique du béton saturé pour fournir une indication rapide sur
différents parameétres liés a la durabilité, par exemple la vitesse de corrosion, le coefficient
de diffusion du chlorure la teneur en eau, la porosité et (Weydert et Gehlen [167];
Castellote et Andrade [168] ; Andrade et al. [169] ; Warkus et Raupach [170] ; I’AFGC,
2004[158] ).
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L'essai de résistivité est effectué conformément a la norme AASHTO TP 119 [120]. Le
principe de la mesure consiste a 1’injection de courant dans le matériau et a mesurer la
différence de potentiel qui en résulte. Deux ¢électrodes sont placées sur les deux faces avec
une éponge humide paralléles de I’éprouvette et on applique une tension puis on mesure la
différence de potentiel aux bornes de 1’éprouvette et 1’intensité de courant dans le circuit.
La résistivité électrique (p) est calculée en utilisons le valeur de résistance, R, et facteur

géométrique (k), présent par I’équation (18).

(17)

p=22 (18)

Ou p: est la résistivité électrique en Q.m ; V : est la différence de potentiel aux bornes de
I’éprouvette d’essai ; A et L : sont respectivement la section et la longueur de 1’éprouvette ;

I: Dintensité de courant dans le circuit en (A) .

Steel plate

concrete <R>

Steel plate

Figure 2.31 : Principe de [’essai de résistivité électrique selon Ozkan Sengul [121]
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Figure 2.32 : Montage du dispositif expérimental de mesure de la résistivité électrique

2.5.3.7 Mesure de carbonatation

L'essai de carbonatation naturelle a été mené selon la procédure recommandé par la
norme (EN12390-10) [122] sur des éprouvettes prismatiques 10 x 10 x 40 cm °. Aprés
démoulage, les échantillons sont conservés dans des conditions naturelles de laboratoire
avec une humidité relative de 55 + 5 % et une température de 20 + 2 °C apres 3ans
d’exposition au condition de laboratoire les éprouvettes ont été prises puis fendus sous
presse hydraulique sur les surfaces fendues, un indicateur de pH a base de solution
phénolphtaléine a été pulvérisé, faisant apparaitre une zone non colorée supposée
carbonatée et une zone colorée en rose (pH > 9) supposée non carbonatée. La profondeur
de carbonatation mesurée a partir du front séparant les deux zones a 1’aide d’un pied a
coulisse jouge de profondeur (1/10 mm), la profondeur carbonatée faisant la moyenne sur 6

points.

_ 21 X

n

(19)

Xc

Avec :
Xc : moyenne des X; mesures €¢lémentaires sur un échantillon et n, nombre de mesures.
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D= Al+A2+EBl1+B2+C1+C2
6

Figure 2.33 : illustration de la méthode d’évolution de la profondeur carbonatée a [’aide

d’un indicateur coloré (la phénolphtaléine)

2.5.4 ESSAIS RELATIFS A LA PHASE IV
2.5.4.1 Diffraction des rayons

La diffraction des rayons X est une méthode universellement utilisée pour identifier la
nature et la structure des produits cristallisés. Elle permet de distinguer clairement les
phases cristallisées des phases amorphes. Le principe général consiste a bombarder
I’échantillon avec des rayons X, et a examiner I’intensité des rayons X qui est diffusée
selon I’orientation dans 1’espace.

On enregistre 1’intensité¢ détectée en fonction de I’angle de déviation 26 “deux théta”

du faisceau :

2d sin 0 = ni (20)
Ou
d : est la distance des plans réticulaires ;
A : la longueur d’onde ;

n : ’ordre de la réflexion.

Cette relation, montre qu’il suffit de mesurer les angles de Bragg (0) pour déterminer les
dimensions et la forme de la maille ¢lémentaire du cristal. Le dispositif expérimental
utilisé est un diffractométre de type (D8 ADVANCE) de poudre a compteur courbe de

laboratoire de 'université de Mohamed Khider Biskra fonctionne avec la raie ka 1 du
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Cuivre : L = 1,54056 angstrom, sur une plage de 10 a 90°. Les échantillons des pates de
ciment durci sont broyés manuellement jusqu’a une finesse inférieure de 45 um. Ils sont
ensuite étales sur une lame de verre qui tourne d'un mouvement uniforme autour d'un axe

situe dans son plan (cercle goniométrique).

AN
., interférences
N

‘b

faisceau
incident /

l‘aisccau“‘-._
) / diffracté

épaisseur
de couche
d

—

plans
atomiques

Figure 34: Loi de Bragg donnant les directions ou les interférences sont constructrices

Figure 2.35 : Photo de diffractométre de type (D8 ADVANCE) de [ 'université de Biskra.

2.5.4.2 Observation au microscope électronique a balayage

La microscopie ¢€lectronique a balayage est 1'une des techniques les plus utiles pour
¢tudier la microstructure des matériaux il a été largement utilisée pour étudier

quantitativement et qualitativement 1'évolution de la microstructure des matériaux a base
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de ciment au cours de leur hydratation. En utilisant un faisceau d'électrons apres avoir mis
sous vide I'échantillon. Les électrons primaires, issus du canon a électron, frappent la
surface de I'échantillon ; ils sont diffuses de manicre élastique et inélastique, la zone
inencee prenant la forme d'une poire.

Certains ¢électrons sont diffus de maniére élastique, c'est a dire en conservant leur
énergie cinétique : ce sont les ¢lectrons dits «rétrodiffuses ». Au cours de la rencontre avec
la matiere, certains €lectrons primaires cédent une partie de leur énergie cinétique aux
atomes, provoquant l'ionisation de I'atome par éjection d'un électron dit « secondaire ».
L'énergie des électrons secondaires étant faible (quelques électrons-volts), seuls les
¢lectrons venant des couches supervielle ressortent de la maticre.

L'atome ainsi ionise se désexcite, un €lectron d'une couche supérieure descend occuper
la place laissée vide, ce qui provoque soit I'émission d'un proton X (émission secondaire),

soit d'un électron auger.

Falsceau
incident

+

glectrons primaires
retrodiffusés
Electrons Auger

rayons % , I #lectrons secondalres
o .r/ .-'_-7
IUMiBre <y _ P

I oA i achantillon

-

. @lectrons absorbés

v, z v electrons difruses
.’" (inélastigues)
alectrons diffuses

ielasliques)

alactrons tranemis
(sans Interactions)

Figure 2. 36 : Ensemble des radiations pouvant étre émises lors de l'interaction entre

le faisceau [123]
Le microscope ¢€lectronique utilisé dans le cadre de cette ¢tude de marque JEOL JSM

6390 LV, associe a un systeme d’analyse a dispersion d’énergie (EDS). L’agrandissement

peut varier théoriquement jusqu’a 300000.
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Pour I’analyse sur MEB nous avons utilis¢ des échantillons massifs. Une fois le
polissage terminé, et pour augmenter la conductivité de leur surface, les échantillons ont
été métallisés sous vide (une couche mince d’or et de palladium de 100-200 A° a été
appliquée sur la surface).

Les observations ont été effectuées on électrons secondaire, et pour une observation

optimale, nous utilisons un courant de sonde de 15 kV.

Figure 2. 37 : Photo de microscope électronique a balayage de ['université de Biskra

2.6 Conclusion de chapitre 2
A partir des résultats d’essais de caractérisation de matériaux (kaolin et métakaolin)

les remarques suivantes peuvent étre faites :

e Les résultats d’analyse par fluorescence X montrent que kaolin teste est composé
essentiellement de silice (S10; = 49,3 %) et d'aluminium (AL,O3 = 33,0 %) indiquant la
présence de kaolinite Al,03(Si10,)2(H,0), avec un rapport (Si0,/Al,O = 1,49) .De plus,
il contient d’autres oxydes seconder (Fe,O3;, MgO et K,0) atteint un pourcentage de

5,74 %, ce qui montre que le kaolin teste n'était pas pur ;

e Les résultats d’analyse par diffraction par rayons X montrent que le kaolin teste est
compos¢ minéralogiquement de la kaolinite (Al,03(S10,)2(H,0),), en plus d’une phase
de muscovite (KAI,[(OH,F),]AlISi30y ) et du Quartz (SiO,) ;
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= L’examen du diffractogramme de kaolin calcine montre la disparation les pics
caractérisant la kaolinite et la présence d’une phase amorphe caractérisée par un halo
a 20°/18-30°) confirment la déshydroxylation du kaolin (transformation de la

kaolinite en métakaolinite (AS;) selon 1’équation (20) [95-96] ).

AL 03(S10,)2(H,0), (kaolinite) —> Al,05(Si0,)2(H,0)x+(2-x)H,0O (21)

» Le métakaolin obtenu par calcination de kaolin est composé minéralogiquement

principalement de métakaolinite, de muscovite et de quartz (Si0;) ;

» Le métakaolin teste répand a toutes les exigences de la norme ASTM C618-12a en
termes de critéres chimiques : la somme composition chimique SiO; + AL,O; +
Fe;03 = 93,32 % > 70 % selon les spécifications de la norme ASTM C 618-12 a [34],
le métakaolin teste peut étre classé comme pouzzolane de classe (N). la valeur de la
perte au feu (P.A.F) du MK teste a pour valeur 1,47% qui largement plus faible que
celle indiquée par la méme norme (P.A.F max=10%). De plus, la valeur de trioxyde
de soufre de métakaolin teste (SO3 = 0,02 %) est inférieur a celle exige par la norme

ASTM C 618 -12a[34] (SO; max <4%) ;

= La microscopie a balayage (MEB) associe a un systeme d'analyse a dispersion
d'énergie (EDS) permet l'observation de la texture de I'échantillon et la caractérisation
de sa composition minéralogique. L'examen de micrographie nous a permis
d'observer, que le métakaolin testé est constitu¢ d'agglomération des particules qui ont
de forme des plaquettes de différente dimension accolées les uns aux autres. De plus,
la micrographie de métakaolin a montré la présence des particules de quartz et de

muscovite associe avec le métakaolinite.
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Chapitre 3

RESULTATS DE LA PHASE1 : PROPRIETES PHYSICO -
MECANIQUE DES LIANTS ET MORTIERS AVEC ET SANS
METAKAOLIN

3.1. Introduction

L’introduction des additions minérales en substitution du ciment en pate, mortier et béton
peuvent influer sur les propriétés du matériau, telles que le temps de prise la demande en eau
et en adjuvant et enfin sur la durabilité de ses matériaux. Les modifications induites par les
additions minérales dépendent essentielle a leur composition minéralogique d’un part et de
leur taux d’introduction et également de leur mécanisme d’action d’autre part. Au niveau de
substitution normalement utilisée, 1’incorporation d’additions minérales peu entrain une
amélioration des propriétés mécaniques, cette amélioration est due a la formation de nouveaux
hydrates et de la consommation de la Portlandite ; une densification de la microstructure de la
zone de transition entre pate cimentaire et granulats ; une diminution de la taille des pores ;
une accélération d’hydratation du ciment.

De ces considérations, les objectifs peuvent étre énoncés pour la présente phase, d’abord, et
en premier temps évaluer l'influence du contenu de métakaolin sur les propriétés physiques du
ciment a savoir le temps de prise et consistance normale. En suite, et en deuxieme temps,
évaluer les modifications induites par du métakaolin sur les propriétés rhéologiques du
mortier : maniabilité, besoin en eau et en superplastifiant, et finalement, il se termine par
I’évaluation de l'influence de taux d’incorporation du métakaolin et I’age de durcissement, et

le rapport (E/C) sur les performances mécaniques de pate et mortiers durcis.
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3.2. Effets de métakaolin sur le temps de prise et consistance normale

3.2.1 Temps de prise et consistance normale

L’effet de métakaolin sur le début et la fin de prise a été¢ déterminé conformément a la
norme NF EN 196-3 [106], sur une pate a consistance normale. Le rapporte eau/liant, requis
pour la fabrication d’une pate de ciment de consistance normale en fonction de la quantité de
ciment substitue par du métakaolin est présente dans le tableau 3.1. Il est possible de
remarque que le remplacement du ciment par du métakaolin, engendre une augmentation de la
quantité d’eau nécessaire pour 1’obtention de la consistance normale proportionnelle avec la
quantité¢ du ciment substitute par du métakaolin, a titre d’exemple, pour des teneurs de
substitution de ciment par 5 % et 20 % en métakaolin, la quantité d’eau fait augmenter de
3,5 % et 38 % respectivement. Cette plus grande quantit¢ d’eau exigée pour les pates
contenant de métakaolin, est nécessaires pour la lubrification des particules de métakaolin et
leur dispersion dans I’eau de gachage, et pour donner au mélange la consistance de référence
(6 £ 1 mm). Cette modification de besoin en eau, induit par le métakaolin qui a de caractere
physique est dii d’une part a la finesse du métakaolin qui relativement plus ¢€levée a celle du
ciment portland seul. D’autre part, a la morphologie des particules du métakaolin qui tendant
a modifient considérablement les frictions inter granulaire dans les mélanges cimentaires, et
par conséquent, une augmentation de la quantité d’eau nécessaire pour 1’obtention de la
consistance normale. Ces résultats sont conformes a ce qui a été rapporté dans la littérature
Badogiannis et al. [59] ; Batis et al. [23] ont montrant que I’augmentation de taux
d’incorporation du métakaolin engendre une augmentation significative de la demande en eau
et du temps de prise. En comparant au ciment Portland seul, on attribue ce phénomeéne a la
finesse ¢élevée du métakaolin. De méme, Janotka et al. [63] ont étudié¢ la consistance et le
temps de prise de ciment Portland incorporant du métakaolin slovaque contenant différent
teneurs en métakaolinite. Le mélange contenant de ciment Portland seul a montré la plus
faible demande en eau, tandis que le mélange cimentaire incorporant du métakaolin contenant
une teneur ¢levée en métakaolinté a montré une demande en eau la plus élevée, en comparant
a d’autres mélanges cimentaires. Selon ces auteurs Janotka et al. [63] ceci peut étre di a la

surface spécifique de métakaolin testé et aussi a sa réactivité pouzzolanique.

Concernant l'effet du métakaolin sur le temps de prise, on peut remarquer que
l'incorporation du métakaolin dans le ciment n'a pas affecté significativement le temps de
prise. Par exemple, pour la pate de consistance normale contenant 20% de métakaolin, le
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temps de prise du ciment est légerement plus long que celui de la pate témoin (135 minutes),
soit une augmentation d'environ 8%. Cela est probablement di a I'effet de dilution du ciment
par le métakaolin (diminution de la teneur en constituants actifs anhydres du ciment (C;S et -
C,S), alors que les pates contenant une teneur plus faible en métakaolin présentent un temps
de prise légérement plus court, qui peut étre attribué¢ a l'accélération du processus

d'hydratation du ciment induite par les particules trés fines de métakaolin (effet filler).

Tableau 3.1 : Temps de début et de fin de prise pour différents types des liants étudiés

Type de liant MK, (%) Consistance normale, H,O Temps de prise, minutes

(%)

Début de prise Fin de prise

PO 0 27,0 125 205
P1 5 28,0 120 205
P2 10 31,5 120 210
P3 15 34,5 125 215
P4 20 37,5 135 220
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3.3. Effets de métakaolin sur la demande en eau et superplastifiant

3.3.1. Effets de métakaolin sur la consistance et demande en eau

L’effet de I’incorporation du métakaolin dans le mortier sur la consistance de référence
(110 £ 5 %) [103] a été évalué en mesurant 1’étalement du mortier a I’état frais sur une table a
secousses conformément a la norme ASTMC1437 [103]. La figure (3.1) présente les résultats
de I’évolution de I’étalement de mortier frais en fonction du taux de substitution du ciment par
du métakaolin avec un rapport eau/liant pris constant. Il est possible de remarque que
I’augmentation de taux d’incorporation de métakaolin dans la matrice cimentaire entraine une
diminution de 1’étalement du mortier frais proportionnelle avec le taux I’incorporation du
métakaolin. En effet, le mortier incorporant 20 % de métakaolin présente la consistance la
plus faible avec un étalement de 93 %, soit une diminution d’environs de 20 % par rapport au
mortier de référence sans du métakaolin. Ces résultats sont en accord avec les observations
faites précédemment sur la pate cimentaire a consistance normale, démontrant que
I’incorporation du métakaolin dans la matrice cimentaire exige plus d’eau en comparant avec
celle préparée avec ciment sans du métakaolin. Cependant, on s'attendait a ce que la finesse de
métakaolin inférieure a celle du ciment, que les particules de métakaolin incorporant au
mélange comblent les vides entre les grains de ciment ce qui permet la libération de I’eau
piégée dans ces vides. Cette eau libérée devient donc améliorant la maniabilité, tel n'est pas
absolument le cas, pour le mortier incorporant du métakaolin, cela est dii au fait que les
particules du métakaolin plus fin remplissent les vides et libere 1’eau piégée, mais absorbent
en méme temps une partie de cette eau libérée ce qui rend plus faible I’amélioration de la
maniabilité. Additionnelle, a cet effet, s’ajoute la forme irréguliére des grains du métakaolin
qui tendant a augmenté le besoin en eau. La contribution du métakaolin a la diminution de
maniabilité a été déja constatée par Kim et al. [58] ont montrés, en étudiant 1’étalement des
mortiers incorporant différents taux du métakaolin et de laitier granulé de hauts fourneaux,
que le mortier avec du métakaolin et laitier présentant un étalement plus faible que celle du
mortier de référence. Dans ce cas, elle est d’autant plus faible que la quantité du métakaolin
est importante. Par ailleurs, l'examen visuel du mortier frais figure (3.2) montre que la
présence de métakaolin dans le mortier semble avoir un effet bénéfique sur le ressuage. Les
mortiers a base de ciment contenant du métakaolin sont plus cohésifs et moins sensibles au

phénomene de ressuage.
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Figure 3.1 : Variation de I’étalement des mortiers, en fonction du taux de substitution

du ciment par du métakaolin.
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(a) MKO

(c) MK10 (d) MK15

(f) MK20

Figure 3.2. : Photo d’étalement des mortiers étudiés en fonction du taux de substitution

du ciment par métakaolin.
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Afin de quantifier la modification induite par le métakaolin sur la demande en eau, la
quantité d’eau a été ajustée a chaque fois pour tous les mortiers confectionnés pour acquérir la
consistance du mortier de référence (110 + 5 %) [103]. La figure (3.3) présente la variation du
besoin en eau de mortier en fonction de la teneur de substitution de ciment par du métakaolin ,
on peut remarquer que la demande en eau est d’autant plus importante que le taux de
substitution du ciment par le métakaolin est ¢levé, Ce comportement est similaire a celle
observée sur la pate, cependant, le taux d'augmentation en demande en eau du mortier est plus
petit comparant a celle observée sur la pate cimentaire. A titre d’exemple, la demande en I'eau
augmente de 20 % pour le mortier contenant 20 % du métakaolin tandis que pour la pate de
ciment et pour la méme proportion de MK 1’augmentation elle est approximativement de
I’ordre 38 %. La diminution de quantité d’eau dans les mortiers, comparativement, a celle
obtenue pour la pate cimentaire, peut attribuée a 1’effet favorable de la présence de sable dans

le mortier.
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Figure 3.3 : Variation du besoin en eau des mortiers, en fonction du taux de substitution

du ciment par métakaolin.
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3.4. Effets de métakaolin sur la demande en superplastifiant des mortiers a

méme consistance

L’utilisation des additions minérales en substitution du ciment engendre généralement une
augmentation du besoin en eau pour les mortiers 8 méme consistance. L’introduction d’un
adjuvant fluidifiant en quantité appropriée permet de contenir 1’effet granulaire de 1’addition
sur le besoin en eau et de ramener toutes les formulations de mortier a une quantité¢ d’eau
constante tout en maintenant inchangée la consistance du mélange frais. Dans ces conditions,
I’effet granulaire de I’addition se traduit automatiquement en un besoin en adjuvant variable
selon I’intensité du frottement des grains solides dans le mélange.

La figure 3.4 présente 1’évolution de la demande en superplastifiant des mortiers en
fonction du taux de substitution du ciment par du métakaolin et de rapport (E/L). La quantité
d’adjuvant (superplastifiant) a été ajustée a chaque fois pour tous les mortiers confectionnés
pour acquérir la consistance du mortier de référence (110 +£5%) [103]. Les résultats obtenus
montrant que I'évolution de la demande en superplastifiant permettant d’obtenu une
maniabilité constante en fonction de taux incorporant de métakaolin dans le mortier, suivre la
méme tendance de la variation de la demande en eau, observée sur la pate de ciment et
mortiers non-adjuvants. Nous pouvons remarquer que le dosage en superplastifiant nécessaire
pour maintien une maniabilit¢ constante, augmente avec [’augmentation du taux de
substitution du ciment par du métakaolin et ceci indépendamment de rapport eau/liant. Par
ailleurs, on peut constater que la demande en superplastifiant est d’autant plus importante que
le rapport E/(C+MK) est faible. En effet, pour la série de mortier confection avec de rapport
E/(C+MK)= 0,50 la substitution partielle de ciment par 5 % ,10 %, 15 % et 20 % a conduite a
une augmentation de dosage de superplastifiant d'ordre de 0,3 %, 0,7 %, 0,9 % et 1 %
respectivement . Tandis que, pour les mortiers préparés avec de rapport E/(C+MK) = 0,45,
I’augmentation de dosage en superplastifiant est d’ordre de 0,9 %, 1,42 %, 1,85 % et 2,37 %
respectivement. L’augmentation de la demande en superplastifiant des mortiers contenants de
métakaolin est liée au phénomene de floculation résultant de la finesse du métakaolin plus
¢levé a celle du ciment seul, qui d’autant plus élevé que la teneur de substitution de ciment
par du métakaolin est élevée, qui nécessite des quantités de superplastifiant important pour
lubrifier I’ensemble des particules des métakaolins et assurer leur dispersion dans la structure
granulaire. L’effet de la finesse du MK sur I’augmentation de la demande de superplastifiant a

aussi ¢té confirmé par nombreuses études P. Dinakar et al. [56] et Khatib et al. [71] portant
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sur I’incorporation du métakaolin dans le béton rapportent que I’augmentation de dosage de
superplastifiant du béton contenants du métakaolin est essentiellement due a la finesse du
métakaolin. En outre, les propriétés texturales et morphologique des particules du métakaolin
peut contribuer aussi d’augmente le besoin en superplastifiant. Il a été, en effet, démontré par
plusieurs études [ 124, 125,126] que les additions minérales de forme irréguliére montrent des
besoins en eau deux a quatre fois supérieure a ceux des additions de forme angulaire ou
arrondie. En effet, les observations au microscope ¢€lectronique a balayage ont montré que les
grains du métakaolin sont essentiellement constitués d’agglomérats des particules. Ces
particules sont elles-mémes formées d’un empilement de plaquettes, ceci pourra donc

expliquer I’augmentation de la demande de superplastifiant de mortier a base du ciment

contenant du métakaolin.
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Figure 3.4 : Demande en adjuvant (SP %) pour des différents mortiers en fonction

du teneur de substitution du ciment par métakaolin et rapport (E/(C+MK))
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3.5. Effets de métakaolin sur les propriétés mécaniques de la pate durci.

3.5.1. Effets de métakaolin sur la résistance en compression de la pate durci

L’évolution de la résistance a la compression de ciment, contenant différente teneur de
substitution de ciment par du métakaolin, en fonction du temps a 7,28 et 90 jours et pour
rapport eau - liant E/(C + MK) = 0,25, 0,30 et 0,40 sont représentées par les figures (3.5, 2.6
et 2.7) respectivement. A court terme, & 7 jours nous pouvons observer que le mélange
contenant 10 % du métakaolin développe de résistance a la compression la plus élevée qui
dépasse celle du mélange de référence, et ceci, quel que soit le rapport E/(C+MK). A titre
d’exemple, elle atteinte une valeur maximale de 88,50 MPa, 75,05 MPa et 26,45 MPa pour les
rapports E/(C+MK) = 0,25, 0,30 et 0,40 respectivement, soit un gain de résistance de 1’ordre
de 7,53 %, 3.5 % et 3,9 % respectivement. Par ailleurs, on remarque que 1’augmentation de la
teneur de substitution de ciment par du métakaolin au-dela de cette proportion 10 % conduite
a une diminution 1égére de la résistance. Il apparait donc, que 10 % du MK est I’optimum de
substitution du ciment par de métakaolin a cet age (7jours). Ces résultats sont on accord avec
ceux de Wild.S et al [15], et Maria C.G. Juengera, Rafat Siddique [127], qui montrant que la
substitution partielle du ciment par le métakaolin engendre une amélioration de la résistance a
la compression, la contribution du métakaolin a I'amélioration de la résistance a la
compression étant la combinaison de trois effets principaux des additions minérales sur les
propriétés des matériaux de ciment. Ces effets sont : (i) un effet physique appelé "effet filler ",
(i1) un effet physico-chimique qui agit sur l'accélération de 1'hydratation du ciment portland
qui a un impact maximum dans les premicres heures (iii) un effet chimique réaction
pouzzolanique du métakaolin avec le Portlandite qui apporte leur grande contribution a la
résistance entre 7 et 14 jours [23, 31, 35 a 37]. Ces effets agissent simultanément et de
mani¢re complémentaire sur 1I’amélioration des performances mécaniques des matériaux
cimentaires.

A moyen terme tout comme a long terme, on peut observer que la résistance en
compression des mélanges cimentaires contenant 15 % de métakaolin est fortement supérieur
a celle de mélange de référence et supérieur aux mélanges cimentaires contenant 5 %, 10 % et
20 % de métakaolin, et cela indépendamment du rapport E/(C+MK) utilisé . de plus, nous
remarquons que l'augmentation de la teneur de substitution du ciment par du métakaolin au-
dela de ce taux, entraine par 1’effet de dilution du ciment Wild.S et Khatib [15], et Maria C.G.

Juengera, Rafat Siddique [127], une diminution légére des résistances, mais toujours avec des
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résistances équivalant voir supérieur au mélange de référence. Il semble donc que 15 % MK
est ’optimum de substitution du ciment par métakaolin & moyen et a long terme. A titre
d’exemple, pour le mélange cimentaire contenant 15 % de métakaolin préparé avec de rapport
E/(C+MK) = 0,25, présent a 28 jours et 90 jours des résistances maximales de 115 MPa et
120 MPa, respectivement, soit un gain de résistance de 1’ordre de 26 % et 10 %

respectivement.

Par ailleurs, la comparaison du gain de résistance obtenu a 28 et 90 jours avec celle
enregistrée a court terme a 7 jours, indique que la contribution du métakaolin dans I’évolution
de la résistance par leur effet pouzzolanique est relativement plus importante & moyen terme
comparant a court terme. Cela confirme les observations faites par Poon CS et al [128] ; et
Lino Maia et al [129] démontrant que le métakaolin engendre une activité pouzzolanique plus
¢levée, particuliecrement pour des ages postérieurs, cela pourrait également expliquer
I’amélioration significative de la résistance apportée par du métakaolin a moyen et a long
terme. Pour I’effet du rapport eau/liant sur 1I’évolution de résistances des mélanges contenant
différentes proportions du métakaolin. Les résultats montrent la tendance classique
correspondante a 1'augmentation de la résistance avec la diminution du rapport E/(C+MK), et
cela, indépendamment de la teneur de substitution de ciment par du métakaolin. A titre
d’exemple, pour les mélanges contenant 5 %, 10 %, 15 %, et 20 % du métakaolin la
diminution de rapport eau/ liant de 0,30 a 0,25 conduit a7 jours a des gains de résistance
d’ordre de 15,53 %, 18.0 %, 11,50 % et 15,7 %, et 90 jours a de gain de résistance 17 %,
15 %, 15 % et 13 %, respectivement. On peut conclure, que la résistance a la compression
varie inversement avec le rapport E/(C+MK) et par conséquent avec la porosité. En effet, la
diminution de la quantit¢ d’eau dans la pate cimentaire, tout en assurant une consistance
appropriée conduite une diminution de volume des pores capillaires qui a pour effet
d'augmenter la résistance. Ces résultats sont en accord, avec ceux observés par Guettala.S et
Mezghiche [130] qui ont mené, des études similaires sur la réactivit¢ de sable de dune,
rapportant que la résistance en compression de pate de ciment contenant différentes
proportions de sable de dune est significativement améliorée avec la diminution du rapport
E/(C+Sd). Selon les auteures, I’amélioration de la résistance est liée, a une modification de la
structure poreuse entrainant par conséquent une augmentation de volume des pores fins et une

diminution de volume des gros pores.
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Figure 3.5 : Evolution de la résistance a la compression de pdtes de ciment en fonction

du temps et de teneur de substitution de ciment par du métakaolin avec E/(C+MK)=0,40
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temps et de teneur de substitution de ciment par du métakaolin avec E/(C+MK)=0,25

3.6. Effets de métakaolin sur la résistance en compression et résistance

en traction par flexion de mortier durci
3.6.1 Effets de métakaolin sur la résistance en compression de mortier durci

Le mortier est un mélange d'un liant cimentaire, eau, sable et éventuellement des adjuvants
minéraux et chimiques. La présence de sable dans le mortier a une grande influence sur les
propriétés du mortier aussi bien a I’état frais qu’a 1’état durci. En effet, les propriétés
mécaniques telles que la résistance a la compression, la résistance a la flexion dépend de
plusieurs facteurs : le rapport (E/L), compositions de ciment, le volume pate/granulats et la
qualité¢ de la zone de transition péate cimentaire granulats. La substitution partielle d’une
fraction de ciment par additions minérales engendre une modification importante de la
microstructure de la matrice cimentaire et de la zone de transition de ce fait, il est trés
important d’évaluer la contribution du métakaolin sur les différentes propriétés mécaniques du

mortier durci.
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Les figures (3.8, 3.9 et 3.10) présentent 1’évolution de la résistance a la compression des
mortiers contenant différente teneur de substitution de ciment par la métakaolin 5 %, 10 %,
15 % et 20 % , et pour différents rapports Eau/ liants étudiés. Il possible de remarque, a court
terme (7jours), pour la série des mortiers confectionné avec de rapport (E/L = 0,60) que la
résistance de tous les mortiers est relativement faible (16 MPa a 22MPa). La substitution
partielle de ciment par du métakaolin engendre une diminution de la résistance en
compression. Cette diminution de la résistance est proportionnelle avec le taux de
I’incorporation du métakaolin dans le ciment, et elle d’autant plus important que le taux de
substitution de ciment par du métakaolin est élevée. A titre d’exemple, pour des teneurs de
substitution de ciment par 5 %, 10 %, 15 % et 20 % du métakaolin, le taux de diminution de la
résistance est d’ordre 2,1 %, 10,3 %, 16,38 % et 22 % respectivement par rapport a celle du
mortier de référence. Cela est attribué d’une part a a la réactivité pouzzolanique relativement
lente de MK a jeune age et d’autre part I’effet de dilution du ciment par du métakaolin Wild.S
et Khatib [15], et Maria C.G. Juengera, Rafat Siddique [127].

En revanche pour les deux séries du mortier confectionné avec des rapports E/(C+MK)
0,45 et 0,50 et pour méme échéance 7 jours, nous pouvons observer que les mortiers
contenant de métakaolin présente des résistances variant de (24,20 MPa a 29,38 MPa) et
(30,81 MPa a 33,10 MPa) respectivement. Nous remarquons que les résistances en
compression de deux séries de mortiers croissent pour faible taux d'incorporation de MK et
atteignent un maximum pour 10 % de métakaolin, puis commencent a décroitre
proportionnellement aux taux de substitution de ciment par MK. Cette 1égere augmentation de
résistance avec l'incorporation de 10 % de métakaolin ce traduit par une moyenne de gain de
résistance d’ordre 1,63 % et 5,67 % pour les rapports E/(C+tMK) = 0,50 et 0,45
respectivement L’amélioration de la résistance a court terme est liée principalement a 1’effet
accélération d’hydratation de ciment et a 1’effet filler de métakaolin Wild.S et Khatib [15]. En
effet, compte tenu de la finesse relativement élevée du métakaolin, les particules du
métakaolin comportent comme des sites de nucléation pour I'hydratation du ciment Portland,
en plus elles peuvent s'insérer facilement entre les grains de ciment et remplir certains pores,

et densifiant en conséquence la matrice cimentaire.

A 28 jours, nous pouvons observer que tous les mortiers contenant de métakaolin
présentent des résistances a la compression €quivalentes, voire supérieures a celles du mortier

témoin et cela dépend du rapport E/L et du taux de substitution du ciment par de métakaolin.
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Pour les deux séries des mortiers contentant de MK confectionné avec du rapport E/L = 0,45
et 0,50 respectivement, on peut constater que les résistances tend a augmenté avec
l'augmentation de taux d'incorporation de MK jusqu'a teneur 15 %, au-dela de ce taux elle
déminer. La moyenne de gain de résistance pour les mortiers contenant 15 % de métakaolin
préparés avec de rapport E/L = 0,45 et 0,50 est d'ordre 26,05 et 29,80 % respectivement.
L'amélioration de résistance de mortier contenant de métakaolin est liée a trois effets
principaux pour lesquels le métakaolin contribuera d’améliorée la résistance : 1’effet
pouzzolanique qui dépend essentiellement de la réactivité du métakaolin et 1’effet filler, et
effet accélérateur, qui est I’effet physique, qui tend a accélérer la vitesse d’hydratation du
ciment Wild.S et Khatib [15]. En effet, la présence des particules fines tend souvent
d’augment¢ le nombre de sites de nucléation et préciptation d’hydrates tels que C-S-H, C-A-H,
C-A-S-H Prince W., Castanier G., Gafferi J.L.I [41]. La formation des nouveaux hydrates
supplémentaires contribué a la densification de la matrice cimentaire et par conséquent a
I’amélioration des propriétés mécaniques. Par ailleurs, pour la série des mortiers contenant de
métakaolin confectionné avec de rapport E/L = 0,60, on constate que l'incorporation de
métakaolin engendre une légere amélioration de la résistance comparativement aux autres
mortiers incorporant de MK préparé avec des rapports E/L 0,45 et 0,50. Cette faible
amélioration des résistances des mortiers contenant de MK ayant de rapport (E/L= 0,60) est
attribuée probablement a la porosité des mortiers plus importante en présence de MK, cet effet
est plus remarquable et a pour effet plus important sur I’évolution de la résistance a court

terme.

A 90 jours, tous les mortiers incorporants de métakaolin préparés avec des rapports
E/(C+MK) = 0,45 et 0,50, respectivement, développent des résistances a la compression
équivalente, voire supérieure a celles des mortiers, témoin. En revanche, on remarque que le
taux optimal de remplacement du ciment par le métakaolin pour les mortiers ayant des
rapports E/(C+MK) = 0.45 et 0.50 a cet age se décale vers 20% et 10% de MK avec un gain
moyen de résistante de 16.90 et 15.54 respectivement. De plus, on peut observer que le gain
de résistance de mortier incorporant de métakaolin a cet age est inférieur a celle enregistrée a
28 jours. A titre exemple pour la série de mortier avec de rapport de E/(C+MK) = 0,50.
L’amélioration de la résistance du mortier contenant du métakaolin a long terme refléte
principalement a la poursuite d’hydratation de ciment et d’autre par, a la réaction

pouzzolanique de métakaolin tardif [35,43]. Ces résultats sont en concordance avec ceux de
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Badogiannis et al [37] et de Caldarone et al [55]. Qui ont montré que la métakaolin engendre
une activit¢ pouzzolanique plus élevée, particulierement pour des ages postérieurs.
Badogiannis et al [37] ont observé que les métakaolin ont un effet trés positif sur la résistance
apres 2 jours et particuliérement a 28 et 180 jours. D’autres études conduites par Caldarone et
al [55] ont montré que la substitution du ciment par du métakaolin de 5 a 10 % engendre une
augmentation de la résistance jusqu’a 365 jours. Ces mémes autres rapportant que ces
¢chantillons ont montré une augmentation de la résistance d’ordre de 10 % plus élevée par
rapport aux échantillons incorporés avec la méme quantité par la fumée de silice. Pour la série,
des mortiers confectionné avec de rapport E/L = 0,60, on peut observer que les mortiers
contenant de métakaolin présentent des résistances a la compression légerement inférieur a
celle de mortier de référence. Cela est di comme on a expliqué présidament a la porosité
initiale importante de mortier et aussi peut étre dii au métakaolin eu méme qui tend a

augmenter la porosité totale de mortier ayant de rapport E/L supérieur a 0,5.

Nos résultats confirment que l'incorporation du métakaolin dans le ciment a pour effet assez
perceptible sur la résistance de mortier a moyen et a long terme et pour des rapports
E/(C+MK) faible, et un effet moins important pour du rapport E/(C+MK) élevé (> 0,50) .
Ainsi, les résultats obtenus montre que 'optimum de remplacement du ciment par de
métakaolin varie de 10 % a 20 %, et qui dépend principalement du rapport E/(C+MK), et de

I’4ge de durcissement.
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3.6.2. Effets de la teneur de métakaolin et rapport (E/L) sur la résistance en

traction par flexion de mortier durci.

Les figures (3.11; 3.12 et 3.13) présentent I’évolution de la résistance a la traction par
flexion des mortiers contenant différentes teneurs de substitution de ciment par le métakaolin et
pour différents rapports E/(C+MK). Il est possible de remarqué, qu’au jeune age (7 jours) les
mortiers contenant du métakaolin développent des résistances inférieures a celle du mortier de
référence sans métakaolin, et cela, pour rapport E/(C+MK) = 0,45 aucune amélioration n'a été
enregistrée pour les 04 taux de substitution de ciment par de métakaolin étudier. Nous pouvons,
constater plus t6t une diminution de la résistance qui est plus importante pour de taux
incorporation élevée de MK. A titre exemple la substitution de ciment par 15 % et 20 % de
métakaolin engendre une diminution de la résistance de traction de 14,6 % et 11,11 %

respectivement.
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En revanche, pour les séries des mortiers confectionnés avec des rapports E /(C+MK) =
0,50 et 0,60 nous remarquons une tendance similaire a celle observé pour la série de mortier
confectionne avec de rapport E/(C+MK) = 0,45 qui ont monté que le remplacement d'une
fraction de ciment par de métakaolin conduit a des résistances inférieure voir équivalant a celle
de mortier & base de ciment portland seul. Cependant, il est important de noter que
l'incorporation de métakaolin pour de taux supérieur a 10 % pour le cas de séries de mortier
confectionner avec de rapport E /(C+MK) égale 0,50 et 0,60 n'a pas conduit & une baisse
importante de la résistance comparativement a celle enregistrée pour la série de mortier
confectionné avec de rapport E /(C+MK) = 0,45. Ces résultats confirment que la réaction
pouzzolanique du métakaolin est plus lente au départ, qui se traduit par des performances
mécaniques moins intéressantes mais qui tend a se développer plus tard dans le temps. Cela est
da a la présence, des impuretés dans le métakaolin qui ont pour effet de diminuer 1'efficacité de
la réaction pouzzolanique par effet de dilution. Andriolo et al. [27].

A moyen terme (28 jours), pour la série de mortier confectionné avec du rapport E/(C+MK)
= 0,60, on peut constater que tous les mortiers incorporants du métakaolin ont montre des
résistances 1égérement supérieures a celle du mortier témoin. A titre d’exemple, les mortiers
incorporant 5%, 10 %, 15 % et 20 % de métakaolin ont développé des résistances d’ordre
7,79 MPa, 7,16 MPa, 7,72 MPa et 7,58 MPa respectivement tandis que le mortier de référence
sans métakaolin a montré une résistance d’environ 6,95 MPa. En effet, la substitution partielle
de ciment par 5 % du métakaolin donne un gain de résistance le plus €élevé qui atteint 12,24 % .
En revanche, pour la série des mortiers confectionnés avec des rapports E/(C+MK) = 0,5, on
constate que les mortiers incorporant de métakaolin présente des résistances équivalentes, voire
inférieures, a celle de mortier de référence. En effet I’incorporation 5%, 10 %, 15 % et 20 % de
métakaolin engendre une diminution de résistances d’ordre 38 %, 22,2 %, 5,40 % et 7,40%
respectivement. Pour la série des mortiers confectionnée avec de rapport E/(C+MK) = 0,45
nous pouvons observer une légére amélioration des résistances des mortiers contenant de
métakaolin. De plus, la moyenne de taux de diminution de résistance est inférieure a celle

enregistrée pour la série des mortiers confectionnés avec de rapport E/(C+MK) = 0,5.

I1 été clairement observé a moyen terme que l'utilisation d'un rapport E/L= 0,60 a pour
effet trés bénéfique sur la résistance a la traction des mortiers incorporant de métakaolin
comparativement avec l'utilisation d'un rapport E/L inférieur de 0,60. Ce comportement de
métakaolin peut étre expliqué par l'effet que I'utilisation d'un rapport E/L supérieur a 0,60

favorise un meilleur remplissage de la zone de transition interfaciale pate cimentaire et grains
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de sable par les produits d'hydratation de ciment et les produits de réaction pouzzolanique de
métakaolin, ce qui a pour conséquence 1’augmentation de la compacité de la zone de transition

pate cimentaire et sable Goldman etal. [131].

A long terme comme a 28 jours tous les mortiers contenant de métakaolin préparé avec de
rapport E/L = 0,60 développant des résistances a la traction supérieure a celle de mortier témoin.
On peut constater ¢galement que les résistances tend a augmenté avec l'augmentation de taux
d'incorporation de MK jusqu'a teneur 15 %, au-dela de ce taux, elle déminer légerement. Une
tendance, similaire peut observer pour la série de mortiers contenant de métakaolin confection
avec de rapport E/L = 0,50, avec un taux optimal d'incorporation de métakaolin de 10 %, et un
gain de résistance maximale de 10,38 %. En revanche, dans le cas de série de mortiers avec de
rapport E/(C+MK) = 0,45, nous pouvons observer que le mortier contenant 20% de métakaolin
présente une résistance a la traction la plus ¢élevée de tous les mortiers étudiés, avec une
moyenne de gain de résistance relativement importante 20 % ,cependant pour des taux de
remplacement inférieur de 20 % de métakaolin les mortiers affichant des résistances
équivalentes a celle de mortier témoin. L'amélioration de la résistance a la traction des mortiers
contenant du métakaolin a long terme est attribuée a la densification de la zone de transition
liée principalement a I’effet pouzzolanique de métakaolin tardive [35,43]. En effet, compte tenu
de leur réactivité pouzzolanique le métakaolin contribue a la diminue de taux de portlandite
Ca(OH)2 située dans la zone de transition, au profit de la formation de nouveaux hydrates
C-S-H, C-A-H,C-A-S-H qui contribuant a densifié cette zone, qui a pour effet d'améliore

l'adhérence entre la pate cimentaire et les grains de sable.
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Figure 3.11 : Evolution de la résistance a la traction par flexion du mortier en fonction

de temps et de teneur de substitution de ciment par du métakaolin (E/(C+MK) =0,60)
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Figure 3.12 : Evolution de la résistance a la traction par flexion du mortier en fonction

de temps et de teneur de substitution de ciment par du métakaolin (E/(C+MK) =0,50)
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Figure 3.13 : Evolution de la résistance a la traction par flexion du mortier en fonction

de temps et de teneur de substitution de ciment par du métakaolin E/(C+MK) =0,45

7. Conclusion de chapitre 3

A partir des résultats d’essais effectués sur la pate cimentaire et mortier frais et durci

incorporant différents taux du métakaolin, les remarques suivantes peuvent étre faites :

e Le rapport (E/(C+MK)) requis pour avoir une consistance normale de la pate cimentaire
est considérablement augmenté avec 1’augmentation de taux de substitution de ciment
par du métakaolin ;

e Pour le temps de prise, I’incorporation du métakaolin dans le ciment a engendré une
légere modification de temps de prise ;

e La demande en eau et en adjuvant (superplastifiant) du mortier incorporant du
métakaolin, augment avec 1’augmentation de taux d’incorporation du MK, cependant la
demande en eau enregistrée sur le mortier est plus faible en comparant a celle observée
pour la pate cimentaire, ainsi les résultats la demande en superplastifiant du mortier
content de MK est plus important lorsque le rapport (E/(C+MK)) est plus faible ;

e La résistance a la compression de tous les mélanges quel que soit le taux
d’incorporation du métakaolin augment pour tous les adges considérés dans cette étude

par la réduction du rapport (E/(C+MK)) ;
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o L’effet de I’incorporation du MK sur I’évolution de la résistance a la compression est
plus remarque a moyen et a long terme ;

e Les résultats de cette étude ont montre que I’incorporation du métakaolin contribué
significativement a I’augmentation de la résistance a la compression lorsqu’il est utilisé
jusqu’a 20 %, et qui dépende essentiellement de leur taux d’incorporation, et de rapport
(E/(C+MK)) et I’age de réalisation de I’essai compression. Il note aussi que 1’optimum
de taux de substitution de ciment par du MK pour la résistance a la compression a court
terme est 10 % MK, tandis que, a moyen et a long terme varie entre 15 % a 20 % de
MK ;

e La résistance a la compression et a la traction par flexion du mortier incorporant du
métakaolin dépend de taux d’incorporation du métakaolin et de rapport (E/(C+MK)) et
I’age de réalisation de I’essai compression ;

e Les résultats de la présente étude ont montre, que on conservant une maniabilité
constante pour tous les mélanges 1’incorporation de métakaolin dans le mortier
améliorer la résistance a la compression et a la flexion de mortier a moyen et a long
terme ;

o Les résultats ont montre aussi, que le métakaolin développe une performance plus
remarquable en utilisent un rapport (E/L ) faible (E/(C+MK) <0,60) ;

e L’optimum de taux de substitution de ciment par de MK pour la résistance a la
compression et a la flexion de mortier varie en fonction du rapport E/(C+MK) et I’age ;

o L’optimum de taux de substitution de ciment par du métakaolin pour la résistance a la
compression de mortier a court terme est obtenu pour teneur 10 % de MK pour rapport
(E/L =0,45 et 0,50), tandis qu’a long terme 1’optimum de la teneur de MK pour la
résistance a la compression a été obtenu pour teneur 15 % a 10 % de MK pour rapport
E/L =0,60 et 0,50 respectivement et pour 20 % de MK pour rapport E/L =0,45 ;

e Pour la résistance a la traction ’optimum de taux de substitution de ciment a court et a
moyen terme est obtenu pour teneur 5 % de MK pour rapport E/(C+MK)=0,60, tandis
que a long terme I’optimum de la teneur de MK pour la résistance a la traction par flexion
est obtenue pour 15 %,10 % et 20 % de MK pour rapport E/(C+MK)=0,60, 0,50 et 0,45

respectivement.
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Chapitre 4

RESULTATS DE LA PHASE Il: ETUDE DE PROPRIETES
REHOLOGIQUE ET MECANIQUE DU BETON AVEC ET SANS
METAKAOLIN

4.1. Introduction

Une bonne résistance a la compression est la performance le plus souvent recherchee
pour le béton durci. La résistance dépend d'un certain nombre de parameétres : le type et le
dosage du ciment, la porosité du béton, le rapport dosage en eau et de ciment. Afin
d'améliorer les propriétés mécaniques, particulierement la résistance a la compression,
I'utilisation de quelques pouzzolanes a été rapportée par plusieurs chercheurs. Par I'addition
de quelques matériaux pouzzolaniques (fumée de silice, pouzzolane ou cendres volantes)
au ciment, plusieurs propriétés du béton peuvent étre améliorés a savoir, I’ouvrabilité, la
durabilité, les propriétés mécaniques, la résistance aux fissures et la perméabilité.
L'utilisation du kaolin calciné, sous forme du métakaolin, comme matériau pouzzolanique
pour le mortier et le béton a suscité une attention considérable ces dernieres années. Le
métakaolin est une pouzzolane artificielle ultrafine, produite par dehydroxylation l'argile
kaolinite & des températures allant de 700 a 900 C °, a laquelle I'eau chimiquement liée est
éliminée et la structure cristalline se transforme en un aluminosilicate amorphe
déshydroxylé constitué de particules lamellaires. Plusieurs études, ont montrent que
I’incorporation du métakaolin dans le béton comme substitution du ciment influer
favorablement sur les propriétés mécaniques et de durabilité. Le métakaolin est bien connu
pour augmenter la résistance a la compression du béton, pour la résistance en flexion et
module d’élasticité bien qu'il y ait peu de littérature, il y a un bon accord que MK améliore
la résistance a la flexion du béton et module d’élasticité.

Ce chapitre se focalise, sur I’effet de taux d’incorporation du métakaolin dans le ciment
Portland sur les propriétés rhéologiques et mécaniques du béton. Les résultats du chapitre

précédent ont montré que le métakaolin améliorer de fagon significativement les propriétés
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mécaniques de la pate cimentaire et de mortier durci et ceci malgré une demande
relativement élevée en demande en eau et superplastifiant. L'objectif principal de cette
partie de I'étude consiste a verifier si cette amélioration se traduit au niveau du béton. Les
performances mecaniques, retenues se résument essentiellement a la mesure de la
résistance a la compression, résistance a la traction par flexion, module d’élasticité
dynamique longitudinal, module d’élasticité dynamique transversal et de torsion, et

finalement le module d’élasticité.
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4.2. Effets de métakaolin sur les propriétés du béton frais

4.2.1. Demande en superplastifiant, et densité du béton

Les caractéristiques rhéologiques des bétons déterminent leur aptitude a I’écoulement et
au remplissage des moules. L’essai d’affaissement au cone d’Abrams est couramment
utilisé pour caractériser I’ouvrabilité des bétons, on mesure I’affaissement verticalement au
bout d’une minute mesurée selon NF EN 12350 - 2 [108]. La figure (4.1) montre la
variation du dosage en superplastifiant de béton en fonction du taux de substitution du
ciment par du métakaolin @ méme maniabilité 100 + 10 millimétres. On peut observer que
I’augmentation de taux d’incorporation de métakaolin dans le béton entrain une
augmentation de dosages de superplastifiant, qui varie de 0,65 % a 1,2 %, ces resultats sont
accord avec les résultats obtenus sur le mortier. Cependant, la demande en superplastifiant
est relativement moins importante dans le cas du béton, on comparant a celle observée
pour le mortier. Cela, peut étre attribué a la présence de gros granulats dans le béton qui
résulte une structure granulaire plus optimisée ce qui traduit par une faible demande en
superplastifiant. La forte demande en superplastifiant pour les bétons contenant de
métakaolin est attribué d’une part, aux propriétés texturales et morphologique des
particules de métakaolin qui est caractérisé par une structure irréguliére sous forme des
plaquettes [33 et 174], qui tendent d'augmenter le besoin en superplastifiant et d’autre part
a la finesse du métakaolin. En effet, les forces de cohésion qui est la cause principale
d’agglomération des particules de ciment due aux forces d'attraction électrostatique entre
les particules de ciment, devient dominante en raison de I'augmentation de la mouillabilité
de surface spécifique. Par conséquent, le phénomene de floculation devient plus
prédominant avec l'augmentation de taux de remplacement du ciment par de métakaolin.
La présence d'un agent de dispersant sur la surface des grains de ciment, cause la
défloculation des particules de ciment aggloméré ce qui offre au béton la maniabilité
nécessaire. Nehdi et al. [133]. Ces résultats sont accord en parfait avec ceux de P. Dinakar
et al. [56] qui montrent une augmentation de la demande en superplastifiant avec
I’augmentation de la quantité d’incorporation du métakaolin dans le béton. De méme,
Quian et Li [54] qui ont mené des études similaires rapportent que I’augmentation de taux
d’incorporation du métakaolin dans le béton diminue considérablement I’affaissement,
tandis que I’augmentation de dosage en superplastifiant augmenter I’affaissement les

résultats de la densité de béton frais contenant différents taux d’incorporation de
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métakaolin sont présents dans le tableau (4.1), on peut, observe que la densité de béton
frais du béton contenant de MK varie de 2400 & 2441 kg/m®. L’augmentation légére de la
densité du béton contenant des taux élevés de métakaolin est due probablement a I’effet

filler de MK [64]. qui a pour conséquence d’augmentation de la compacité du béton.

Tableau 4.1 : Demande en superplastifiant, et densité de béton frais

Désignation Demande en superplastifiant, % Densité de béton, (Kg/m®
(NF EN 12350-5 [111]) (NF EN 12350-6 [109] )

BT 0.50 2427.56

BMKS5 0.65 2400.24

BMK10 0.82 2405.95

BMK15 0.96 2436.27

BMK?20 1.20 2441.08

1,5 1

y = 0,0542x + 0,184
R? = 0,8944

\

0,5

Dosage en superplastifient (% en poids de liant)

0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20
Proportion massique de laMK|[ %]

Figure 4.1 : Variation du dosage en superplastifiant en fonction du taux de substitution

du ciment par du Métakaolin & méme maniabilité
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4.3. Effets de métakaolin sur les propriétés du béton durci

4.3.1 Résistance a la compression

Pour connaitre la durabilité du béton, il faut étudier son comportement vis-a-vis d’un
certain nombre de mécanismes qui le dégrade ou adopter un critére global de référence
pour caracteriser la qualité du béton. La résistance en compression est le critére de premier
ordre puisqu’une résistance a la compression élevée est un indice de bonne qualité du
béton, et elle dépend de la porosité du béton. Dons ce contexte I’utilisation des ajouts
minéraux comme la pouzzolane, cendre volante, la fumée de silice et métakaolin,
contribuant a I’amélioration les propriétes mécaniques de béton durci par la formation de
gel supplémentaire C-S-H similaire a celle produite par le ciment portland seul, cette
produite conférent au béton durci sa résistance mécanique Neville AM [134].

La figure (4.2) présente les résistances en compression obtenue a 28, 90 et 180 jours
pour le béton contenant de ciment seul et avec métakaolin. Nous pouvons observer une
évolution différente de la résistance au cours du temps entre les bétons incorporants du MK
et le béton avec de ciment portland seul. Les valeurs de la résistance & la compression
varient entre 27,84 a 32,0 MPa et 32,37 a 45,0 MPa pour le béton témoin et le béton
incorporant différentes proportions du métakaolin respectivement. A moyen terme & 28
jours, on observe que les bétons a base de ciment avec MK ont développé des resistances
plus élevés a celle du béton a base de ciment sans métakaolin, le béton contenant 15% de
métakaolin, a montré une résistance a la compression maximum de tous les bétons
examinés a 28 jours. La méme tendance a été également notée a long terme (90 jours), le
béton incorporant de 15% de MK a présenté éegalement la meilleure résistance a la
compression (40,76 MPa) une fois comparée a tous les autres bétons teste, avec un gain de
résistance d'ordre 31%. En revanche, le béton incorporation 20% du MK produit de
résistance a la compression, légerement inférieure comparée au béton incorporant 15%
métakaolin, avec une moyenne de gain de résistance 27%. L'amélioration de la résistance a
la compression du béton incorporant du MK est liée aux trois facteurs principaux pour
laquelle le MK contribué a amélioré la résistance de béton durci : I’effet de filler ou de
"remplissage”, I’effet d’accélération de [I'hydratation du ciment et la réaction
pouzzolanique de MK avec la portlandite (Ca(OH),) [15]. Ceci est di au fait que les
particules de métakaolin remplissent les vides entre les grains de ciment habituellement
occupés par l'eau, ce qui permet un meilleur remplissage des vides par les particules de
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métakaolin. En outre, les particules de MK réagissent aisément avec I'eau et I'nydroxyde de
calcium, un sous-produit de I'hydratation des silicates de calcium dans le ciment, et
produisent des hydrates supplementaires de silicate de calcium et de silicoaluminate de
calcium C-S-H, C-A-H, C-A-S-H [35, 41 a 43]. Ces nouveaux hydrates supplémentaires
réduisent la porosite du béton en remplissant les pores capillaires, et améliorent par
consequent la microstructure du béton durci. Ceci se traduit par le développement de béton

incorporant du MK des résistances plus éleve par rapport au béton témoin.

Apres 90 jours de cure, on observe une continuité de la contribution positive du MK dans
I’augmentation de la résistance et cela indépendamment de la teneur d’incorporation du
MK. Les résultats des résistances a la compression obtenue a 180 jours montrent aussi, que
la contribution maximale de MK a eu lieu & 180 jours avec I’incorporation 20% de MK
avec une moyenne de gain de résistance enivrant 37 %. Cette amélioration de la résistance
a cet age (180 jours) peut étre expliquee par I’existence d’une réaction pouzzolanique
tardive de MK [35 et 43] qui contribue a amélioré la résistance du béton a long terme et qui

dépend essentiellement de la quantité de portlandite (Ca(OH)) dans la matrice cimentaire.
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Figure 4.2 : Evolution de la résistance & la compression du béton en fonction du temps

et de taux substitution (%) du ciment par métakaolin.
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4.3.2. Résistance a la traction par flexion

Bien que le béton ne soit pas congu pour résister aux forces de traction, la
connaissance de la resistance a la traction permet d'estimer la charge a laquelle les fissures
se développeront ultérieurement. En effet, dans la plupart des cas, le comportement des
éléments en béton est modifié par le développement de ses fissures. Cette propriété
présente un intérét majeur pour le dimensionnement des planchers, d'autoroutes et
d'aérodromes.

La figure (4.3) présente les résultats de la variation de la résistance a la traction de
béton obtenue par flexion 4 points a 90 et 180 jours en fonction de la teneur de substitution
de ciment par du métakaolin. Comme peut-étre vue dans la figure (4.3). La valeur la plus
élevée de la résistance a la traction par flexion a long terme (180 jours) a été obtenue pour
le béton incorporant 20 % du MK avec une valeur de résistance de 6,03 MPA ce qui
représente 13% de sa résistance a la compression, tandis qu’a 90 jours, la valeur maximum
de la résistance a la traction par flexion a été obtenue par I’incorporation de 10 % du MK .
Par ailleurs, il est possible de constater que le taux de gain en résistance a la flexion du
béton incorporant du MK est relativement plus faible par rapport & celui obtenu en
résistance a la compression. A titre d’exemple, & 180 jours la moyenne de gain de la
résistance a la compression des bétons contenant 5% a 20% du MK était
approximativement 15 %, 25%, 34%, et 37% respectivement. Tandis que le taux du gain
de la résistance a la traction était environ 7%, 22%, 31% et 32 % pour les bétons contenant
5%, 10%, 15% et 20% de MK respectivement, une tendance similaire a celle-ci a éte
également observée par Qian et Li [54], Kim et al. [58] qui ont montre I’effet positif de
MK dans I’amélioration de la résistance a la flexion du béton, Kim et al. Kim et al. [58] ont
constatant que la résistance a la flexion du béton croit avec I’augmentation de la teneur de
substitution de ciment par métakaolin pour teneur de substitution entre 10% et 15% MK,
tandis que diminuer pour teneur 20% de MK. L’amélioration de la résistance a la traction
de béton incorporant de métakaolin peut s’expliquer par I’amélioration d’adhérence entre
la pate de ciment et les granulats liée a la densification de la zone de transitions péate de
ciment et granulats. De méme Asbridge et al [132]. Suggérerent que la zone de transitions
diminuée, car les métakaolins améliorent I’adhérence entre la pate de ciment et les
granulats [132].

La figure (4.4) illustre la relation entre la résistance a la compression et la résistance a la

traction par flexion a 90 et 180 jours de béton incorporant 10%, 15% et 20% de MK. 1l est
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possible, d’observe a 90 jours que le rapport entre la résistance a la flexion et la resistance

a la compression varie entre 8 et 10 % ce qui est inférieur a la moyenne trouvée dans la
littérature pour les bétons courants (10 % -15 %). De plus, on observe qu'il existe une
faible relation entre la résistance a la compression et la résistance a la flexion. L'utilisation
de la relation classique pour estimer la résistance a la traction ft d'un béton, selon une loi de
puissance de la forme : ft = k.fc", avec : n et k est des constants. A permis d'obtenir un
coefficient de régression (R? = 0,18). Par ailleurs, & 180 jours, on constate que le rapport
(ft/fc) varie de (11% a 13%). Les résultats montrent que I'évolution de la résistance a la
traction en flexion est bien corrélée avec la résistance a la compression comparativement a
celle observée a 90 jours. En revanche, l'utilisation du modéle classique pour predire la
résistance a la traction a donné un coefficient de régression (R? = 0,57). Par conséquent,
on peut déduire que le modéle empirique classique utilisé pour estimer la résistance a la
traction a partir de la résistance a la compression peut étre appliqué au béton incorporant
de MK durci a 180 jours. Alors qu'a 90 jours, le modele de loi de puissance ne donne pas
de résultats vraiment fiables, donc un ajustement pour les deux parametres (k et n) de ce

mod¢le est important, ou bien un autre modele peu étre proposé dans ce cas.
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Figure 4.3 : Variation de la résistance a la traction par flexion du béton en fonction

du temps et de taux substitution du ciment par de métakaolin
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Tableau 4.2 : Résistance a la traction par flexion et la résistance a la compression a 90 et 180

jours, en fonction de taux substitution du ciment par métakaolin.

Temps (jours)

Désignation
90 180
fc ft ft /fc fc ft ft /fc
BT 30,94 3,18 0,10 32,89 4,56 0,13
BMKS5 38,09 3,21 0,08 42,00 4,65 0,11
BMK10 36,45 4,36 0,11 37,00 4,95 0,13
BMK15 40,76 3,93 0,09 43,83 5,58 0,12
BMK 20 39,35 3,75 0,09 45,10 6.03 0,13
Avec :
fc : résistance a la compression ;
ft : résistance a la traction par flexion.
6,50
6,00 - @ 180 jours .
90 jours
5,50 - ®
5,00 - y=0,399x0/692 @
R?=0574 .
4,50 -
4,00 -

y=0,513x05%4

R?=0,186
3,50 \

3,00

Résistance alatraction par flexion (MPa)

2,50 -

2,00
20,00 25,00 30,00 35,00 40,00 45,00 50,00

Résistance a la compression (MPa)

Figure 4.4 : Corrélation entre la résistance a la traction par la flexion et la résistance

a la compression du béton a 90 et 180 jours.
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4.4. Effets de métakaolin sur les propriétés dynamiques.
4.4.1. Module d’élasticité dynamique longitudinal (Epy).

La figure (4.5) montre I’évolution de module d’élasticité dynamique longitudinal
calculé a partir des fréquences de résonance fondamentale longitudinale des bétons
contenants du ciment portland seul et avec différentes proportions de métakaolin 5%,
10 %, 15 % et 20 % pour échéances 7, 28, 56, 90 et 180 jours. 1l possible de constate en
premier temps que le module d’élasticité dynamique longitudinal pour tous les bétons
suivant un développement semblable, aucune chute n’a été enregistrée pour tous les bétons
a base de ciment seul et avec du métakaolin. En deuxieme, temps, on peut remarquer qu’a
court terme (7 jours), que I’incorporation du métakaolin dans le béton engendre une légéere
diminution de module d’élasticité dynamique longitudinal, et cela, quelle que soit le taux
de substitution de ciment par du métakaolin avec un taux moyenne de diminution d’ordre
de 2%. A titre d’exemple pour une teneur de substitution de ciment par 5 %, 10 % ,15 % et
20 % de métakaolin, le taux de diminution du module d’élasticité du béton est d’ordre
1,7%,2,9% ,1,7 %, 2,6% respectivement. Ce comportement a déja été observé par Jamal
M. Khatib et Roger M.Clay [71] qui ont montré que pour la période de 1 a 7 jours de cure,
le module d’élasticité dynamique du béton contenant du métakaolin était 1égérement plus
faible comparant a celle du béton témoin . Selon M. Khatib et Roger M.Clay cela est
étroitement lié a la cinétique des réactions pouzzolaniques, du métakaolin moins
perceptible a cet age [71]. De plus la substitution d’une fraction de ciment par de MK
conduite a une diminution de matériau réactif de ciment (C,S et C3S) I’effet de dilution de
ciment, et d’augmentation le rapport E/C effectif, ce qui a pour conséquence d’augmente la
porosité initiale du béton.

En revanche, entre 7 et 28 jours on peut constater une accélération de la cinétique
d’évolution de module d’élasticité dynamique longitudinale des bétons contenants du
métakaolin plus importante que celle de béton témoin. En effet, a cet age (28 jours) les
bétons contenant des tenures élevées de métakaolin développant de modules d’élasticité
dynamiques équivalentes, voire légérement supérieures a celles de béton témoin. A titre
d’exemple les bétons incorporant 5% ,10%, 15% et 20% du métakaolin affichant des
modules d’élasticité dynamiques 47,4 GPa, 47,60GPa, 48,4GPa, 48,20GPa respectivement,
tandis que le béton témoin affiche un module d’élasticité dynamique de 47,9 GPa.
Cette amélioration des valeurs du module d’élasticité dynamique longitudinale a cet age est

due principalement a I’effet chimique du métakaolin (réaction pouzzolanique), et a leur

145



CHAPITRE 4 Etude de propriétés rhéologigue et mécanique du béton avec et sans métakaolin

effet filler et probablement a son effet comme site de nucléation pour I'nydratation du
ciment portland. De plus, compte tenu de la finesse de métakaolin relativement plus élevée
a celle de ciment seul, les particules de métakaolin peuvent s'insérer facilement entre les
grains et remplir certains pores et densifiant par consequent la structure de la matrice
cimentaire en diminuant la porosité du béton. Par ailleurs, en ce concerne I’évolution de
module d’élasticité dynamique longitudinale a long terme (180 jours), on observe une
continuité de I’augmentation de module d’élasticité dynamique. les bétons incorporant
10%, 15% et 20% du metakaolin, ont présenter de modules d’élasticité dynamiques
légerement supérieure a celle fournie par le béton témoin, cela est di a la poursuite
d’hydratation de ciment et de la réaction pouzzolanique de MK qui contribuant a la
densification de la structure poreuse de la matrice cimentaire liée a la formation des

hydrates supplémentaires [35, 41 a 43].
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Figure 4.5 : Module d’élasticité dynamique longitudinal (Ep.) du béton pour différentes
teneur de substitutions de ciment par MK et pour différents ages (7, 28,56 ,90 et 180 jours).
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4.4.2. Module d’élasticite dynamique transversale Epr, et vitesse de propagation

ultrason.

La figure 4.6, présente les valeurs du module d’élasticité dynamique transversal de
béton incorporant (5 % a 20 %) de MK pour échéance 7, 28 ,56 ,90 et 180 jours. Nous
pouvons observer que tous les bétons indépendamment de I’dge de cure et de taux
d’incorporation du métakaolin affichant des valeurs de module du module d’élasticite
dynamique transversal inférieur a celle du module d’élasticité dynamique longitudinal. A
court terme (7 jours) le béton témoin présente un module élastique dynamique transversal
légérement supérieur a celles du béton incorporant de métakaolin. A titre, d’exemple, les
valeurs du module d’élasticité dynamique transversal est 49,80 GPa ,51 GPa, 49 GPa et
48,50 GPa, pour les bétons incorporant 5%, 10%, 15% et 20 % de métakaolin
respectivement, tandis que le béton témoin sans metakaolin a montré un module
d’élasticité dynamique transversal d’environ 51 GPa. A 28 jours, tous les bétons
incorporants du métakaolin développent des modules élastiques dynamiques transversaux
équivalents, voire légerement supérieurs a celle de béton témoin, cette augmentation est
attendue due a la poursuite d’hydratation de ciment et I’avancement de la réaction
pouzzolanique du métakaolin qui contribuant a la densification de la matrice cimentaire.
Au-dela de 28 jours de durcissement, il y a une légére augmentation de module d’élasticité
dynamique transversale pour le béton incorporant de métakaolin et béton témoin sans MK.
A long terme (180 jours), I'évolution du module d'élasticité dynamique transversal du
béton avec métakaolin montre la méme tendance que celle du module délasticité
dynamique longitudinal, le béton incorporant 20% de métakaolin présente le module
d'élasticité le plus élevé de 58,40 GPa, tandis que le béton incorporant 5% de métakaolin
présente le module d'élasticité le plus faible avec une valeur de 56 GPa.

La variation des valeurs de vitesse de propagation d’ultrason, de béton témoin, et avec
différentes proportions de métakaolin en fonction de temps est présentée sur la figure (4.7)
A 28 jours, et selon la classification de Whitehurst [135] de la vitesse de propagation des
ultrasons. La vitesse de propagation des ultrasons pour le béton témoin et le béton
contenant du métakaolin demeurait dans la classe de bonne qualité, et cela quel que soit le
taux d'incorporation de MK dans le béton. En outre, il est important de noter que les bétons
incorporant 10 %, 15 % et 20 % de MK ont présenté des valeurs de vitesse de propagation

des ultrasons légerement supérieures a celles du béton témoin, a I'exception du béton
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contenant 5 % de MK, qui a présenté une valeur de 4088 m/s, la plus faible de tous les
bétons étudiés. Tandis que le béton incorporant 15% du MK a enregistré le meilleur
résultat avec une augmentation maximale de la vitesse de propagation des ondes
ultrasonores d'environ 4.84%, ceci est probablement di a la densification de la
microstructure et a la diminution de la porosité résultant de la réaction pouzzolanique
substantielle du meétakaolin utilisé. Alors que, lorsque le taux de l'incorporant de
metakaolin atteint 20%, on observe une légere diminution de la vitesse de propagation des
ultrasons qui est egale a 1.27%. Ceci est principalement dd a la microstructure moins dense
du béton qui résulte de la diminution de la quantité de produits d’hydratation due a la
diminution de la teneur de matériaux réactifs du ciment dans le mélange, effet de dilution
Wild.S et Khatib [15], Maria C.G. Juengera et Rafat Siddique [127].

A 90 jours, comme & 28 jours, nous remarquons une augmentation de la vitesse de
propagation des ultrasons du béton en présence de métakaolin jusqu'a un taux de 15% de
MK au-dela duquel une légere diminution est observée. En effet, a cet 4ge, comme déja
observé a 28 jours, les bétons témoin et avec MK demeurent toujours dans la gamme de
classe bonne. A 180 jours, tous les bétons incorporant de MK développent des résistances
supérieures a celles de bétons témoin la vitesse de propagation des ondes d’ultrasons de
béton témoin, ainsi que les bétons contenant 5% MK demeurent toujours dans la gamme de
classe bonne (3500 m/s a 4500 m/s). Tandis que, les bétons incorporant 10%, 15% et 20 %
de métakaolin qui affichant des valeurs 4559 m/s ,4608 m/s, 4616 m/s respectivement
présentant des valeurs de vitesse de propagation d’ultrason, excellent d’aprés la
classification de \Whitehurst [135]. Cependant, il est important de noter que I'augmentation
de la vitesse des ultrasons avec l'augmentation de la teneur en MK est trop faible par
rapport a l'augmentation enregistrée dans le cas de la résistance a la compression, ou de la
résistance a la flexion par traction. Ces résultats sont accord en parfait avec ceux de
Mehmet Gesoglu Mehmet Gesoglu [136] qui ont montrent une augmentation de la vitesse
de propagation d’ultrason avec I’augmentation du taux de I’incorporation de métakaolin.
De méme, V. Kannan [137]. qui a mené une étude similaire sur le ciment binaire et ternaire
rapporte que la vitesse de sons tends a augmenté, pour les mélanges composé de ciment et
métakaolin avec I’augmentation du taux de remplacement de ciment par métakaolin
jusgu’a un taux de 20% de métakaolin, au-dela a laquelle a observé une diminution de la
vitesse de propagation d’ultrason pour taux des replacements relativement élevé 25 % et
30% de MK.
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Figure 4.6 : Module d’élasticité dynamique transversal (Ept) du béton pour différentes

teneur de substitutions de ciment par MK et pour différents ages (7, 28,56 ,90 et 180 jours).

Tableau 4.3 : Classe de vitesse de propagation d’ultrason de béton selon Whitehurst [135]

Catégorie Qualité de béton Vitesse (m/s)
0 Faible <2000
1 Moyenne 2000 a 3000
2 Assez bonne 3000 & 3500
3 Bonne 3500 a 4500
4 Excellent > 4500
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Figure 4.7 : vitesses de propagation d’ultrason du béton pour différentes teneurs
de substitutions de ciment par MK pour ages (28, 90 et 180 jours).

4.4.3. Module d’élasticité dynamique de torsion Gp

La figure (4.8) présente les valeurs du module d’élasticité dynamique de torsion du
béton témoin et béton contenant différent teneur en métakaolin (5 a 20 %), en fonction du
temps. Il possible d’observé que le béton incorporant de métakaolin présentent un module
d’élasticité trés proche au béton témoin. A court terme (7 jours) on constate que le module
d’élasticité dynamique de torsion (Gp) diminuer légerement avec l'incorporation de
métakaolin la moyenne de taux de diminution varie de 1,6% & 2,8%. A titre d’exemple, le
béton contenant 5%, 10%, 15% et 20% de métakaolin, présentant du module d’élasticité
dynamique de torsion de 17,40 GPa, 17,20 GPa, 17,40 GPa, et 17,20 GPa respectivement.
tandis que le béton témoin affiche un module d’élasticité dynamique 17,70 GPa. En
revanche, et comme peut étre constate, le module de torsion Gp de béton témoin a base de
ciment seul et avec métakaolin augmenter avec l'augmentation de la période de durcissement,
cette augmentation de Gp, est plus apparente pendant les 28 premiers jours. A 180 jours tous
les bétons incorporant 10%, 15% et 20 % du métakaolin développent des module d’élasticité

équivalentes, voire légerement supérieur a celle du béton témoin sans métakaolin .ceci est di
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a la densification de la matrice cimentaire liée a la poursuivie des réactions pouzzolanique

des métakaolins a moyen et a long terme.
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Figure. 4.8 : Module d’élasticité dynamique de torsion (Gp )du béton pour différentes teneur

de substitutions de ciment par MK et pour différents ages (7, 28,56 ,90 et 180 jours).

4.5. Effets de métakaolin sur module d'élasticité statique

Il est généralement, admis que le module d'élasticité du béton a tendance & augmenter
lorsque sa résistance a la compression augmente. De plus, le module d’élasticité de béton
est fortement affecté par leur composante tel que les propriétés de gros granulats, I'état
humide de béton et le type de ciment , la substitution d’une fraction de ciment par une
fraction d'addition cimentaire (Laitier granulé, sable de dune, pouzzolane naturelle...etc.)
peut conduite a une amélioration de module élasticité du béton qui dépend essentiellement

de taux d’incorporation d'addition dans le béton, et de leur réactivité.

Le module d’élasticité en compression de différents bétons a été déterminé a partir des
mesures des déformations lors des essais de compression simple & partir des spécimens
cylindriques, a 180 jours, suivant la procédure RILEM CPC8 [112]. Il est clair de
remarquer, tout d'abord, que les valeurs du module d'élasticité statique du béton a base de

ciment seul et avec MK sont inférieures a leur module d'élasticité dynamique. D'autre part,
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on peut observer que les bétons incorporant respectivement 5 et 10% de MK ont des
modules d'élasticité plus faibles comparativement a celle du béton témoin. Tandis que, les
bétons contenant 15 % et 20 % de métakaolin, présentent une augmentation du module
élastique de l'ordre de 6 % a 19 % respectivement par rapport au béton témoin, qui peut
étre expliquée, d'une part par I'amélioration de la liaison entre la pate cimentaire et les gros
granulats, et d'autre part par de la densification de la matrice cimentaire. Ces résultats sont
en accord avec les resultats d’études menées par Quian et Li [54] ; Caldarone et al. [55].
qui ont montré une amélioration de module d’élasticité de béton en présence de métakaolin.
De plus, Qian et al. [54] ont montré que I’augmentation de module d’élasticité est d’autant
plus importante que la teneur de substitution du ciment par métakaolin est élevée
confirmant ainsi que I’amélioration de module d’élasticité est liée a la densification de la

microstructure et a la diminution de la porosité de I'auréole de transition.

Plusieurs codes, permettent de prédire le module délasticité a partir de formules
empiriques. Le tableau 4.4 présente quelques résultats obtenus en utilisant quelques
formules. Il est clair de constater que les valeurs trouvées par nos mesures expérimentales
se situent entre les valeurs trouvées par les calculs empiriques donneés par les deux codes
BAEL99 [138] et ACI 318-95 [139]. Néanmoins, on peut remarquer que les valeurs du
module d'élasticité mesurées expérimentalement sont inférieures aux valeurs calculées par
le code BAEL99 [138], qui tend a surestimer le module d'élasticité, alors que les
prédictions de I'ACI 318-95 [139] sont les plus précises. En résumé, il apparait que la
substitution d'une fraction de ciment par du métakaolin a pour effet de diminuer
Iégerement le module d'élasticité de béton pour des taux de remplacement faibles, elle a
tendance pour des taux de remplacement relativement élevés a accroitre le module

d'élasticité.
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Tableau 4.4 : Module d’élasticité estimé par différents codes
Désignation fc 180j E=11000 * fe E=4.7 fc (ACI 318-95) E (mesure en
(MPa) (BAEL) (GPa) laboratoire)
(GPa) (GPa)
BT 32,89 35,24 26,95 29,10
BMKS5 42,00 38,23 30,45 26,43
BMK10 37,00 36,65 28,58 21,78
BMK15 43,80 38,77 31,10 31,12
BMK20 45,10 39,15 31,56 34,90

4.6. Conclusion de chapitre 4

L’objectif de ce chapitre comme on a annoncée précédemment est d’évaluée I’effet de

taux de substitution de ciment par de métakaolin en poids du ciment sur les propriétés du

béton frais et durci a savoir le demande en superplastifiant les propriétés mecaniques ainsi

que les propriétés élastiques dynamique et statique

Les résultats obtenus nous ont permis de tirer les conclusions suivantes :

I’utilisation de MK en substitution partial de ciment dans le béton engendre une
augmentation de la demande en superplastifiant proportionnelle avec I’augmentation
de taux d’incorporation du MK dans le béton.

L’optimum de taux de substitution de ciment par MK pour la résistance a la
compression et a la flexion du béton varie en fonction de la teneur de remplacement
de ciment par métakaolin de I’age. L’optimum de taux de substitution de ciment par
du MK a 28 et a 90 jours pour la résistance a la compression de béton est obtenu
pour teneur 15% MK. Tandis qu’a long terme (180 jours) I’optimum pour la
résistance a la compression est obtenu pour teneur 20 % de MK. le gain maximal de
la résistance en compression de béton est d’ordre 37 % obtenu a 180 jours par le
béton contenant 20 % de MK, ce béton a présente & 180 jours une résistance a la
traction par flexion d’ordre de 13,37 % de sa résistance en compression ;
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e L’optimum de taux de substitution de ciment par du MK a 90 et a 180 jours pour la
résistance a la traction par flexion de béton est obtenu pour teneur 10 % et 20 % de
MK respectivement ;

o Les propriétés elastiques dynamiques c'est-a-dire le module dynamique longitudinal,
transversal et de torsion du béton avec métakaolin sont légérement inférieures a
celles du béton de témoin a court terme lorsque le taux de MK augmente ; cela est
attribué a la réaction pouzzolanique du MK moins perceptible & court terme, et
d'autre part a l'effet de la dilution du ciment, tandis qu'a moyen et long terme, il tend
a augmenter légerement par rapport au béton témoin ;

e Le module d’élasticité statique de béton tend Iégérement d’accroitre lorsque le taux

de substitution de ciment par MK augmenter.
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Chapitre 5

RESULTATS DE LA PHASE Il : ETUDE DE DURABILITE
DE MORTIER ET BETON SANS ET AVEC DU METAKAOLIN

5.1. Introduction

Le béton est l'un des matériaux de construction les plus utilisés. Lorsqu'il est
correctement formulé et placé pour l'environnement pour lequel il a été congu, le béton
peut maintenir ses performances. Néanmoins, une fois exposer pour une longe durée aux
environnements agressifs il peut détériorer, ces détériorations peuvent &tre classifiées
comme résultant de I’exposition aux changements environnementaux extrémes tels que gel
dégel ou feu ; produit chimique, provoqué par 1’attaque d'acide ou de sulfate, ou la réaction
l'alcali-réaction ; biologique, y compris la présence des bactéries ; ou structural, c.-a-d., les
charges statiques ou dynamiques. Afin d'améliorer les propriétés du béton, particuliérement
sa durabilité beaucoup des mélanges de béton modernes est modifiée avec 1’addition des
ajoutes cimentaires, qui améliorent la microstructure aussi bien que la diminution la
concentration en hydroxyde de calcium en la consommant par une réaction pouzzolanique.
Le métakaolin (MK) est un matériau prometteur qui peut étre utilisé avec succes en tant
qu’addition minérale dans le béton, le métakaolin est une pouzzolane artificielle ultrafine,
produite par calcination de 1'argile kaolinite a des températures allant de 700 C° a 900 C°, a
laquelle 1'eau chimiquement liée est éliminée et la structure cristalline se transforme en un
aluminosilicate amorphe déshydroxylé constitué de particules lamellaires. Plusieurs études
montrent que 1’incorporation du métakaolin dans le béton comme substitution du ciment

influer favorablement sur les propriétés mécaniques et durabilité.

La présente phase se focalise, sur I’influence de la substitution partielle du ciment par du
métakaolin algérien sur la durabilit¢ du mortier et béton. Les indicateurs de durabilité,
prise dans cette étude est la mesure des variations dimensionnelles a savoir le retrait
de séchage, gonflement a 1’eau la porosité accessibilité a l'eau, la pénétrabilité a D’air,
résistivité électrique, ainsi que certains agents extérieurs potentiellement agressifs tels que

les sulfates et les acides et finalement la carbonatation.

155



CHAPITRE 5 Etude de durabilité de mortier et béton sans et avec métakaolin

5.2. Variations dimensionnelles (retrait et gonflement)
5.2.1. Retrait de séchage.

La figure (5.1) présente I’évolution du retrait de séchage de mortier de référence et de
mortier incorporant différentes proportions de métakaolin : 5 %, 10 %, 15 % et 20 %, en
fonction du temps. A partir de ce graphe, les commentaires suivants peuvent étre faits.
A court terme (< 14 jours), il est possible d’observé en premier temps une cinétique trop
rapide de I’évolution de retrait jusqu’a 14 jours puis la cinétique ralentir progressivement.
Cela peut étre attribué a 1’accélération d’hydratation de ciment et a la réaction
pouzzolanique de métakaolin avec la portlandite. En deuxiéme temps a I’exception de
mortier incorporant 20 % de métakaolin, qui a présenté a 7 jours une déformation de retrait
légérement plus élevée a celle de mortier de référence. Tous les mortiers incorporant des
métakaolins présentant des déformations de retrait inférieur a celle de mortier de référence
sans métakaolin. A titre d’exemple, a 14 jours, I’incorporation 5 %, 10 %, 15 % et 20 % de
métakaolin conduits a une diminution du retrait de séchage d’ordre 11 %, 19 %, 25 % et
6,75 % respectivement par rapport au mortier de référence. En terme intensité, il est clair
d’observé que le mortier incorporant 15 % de métakaolin produit des déformations de
retrait le plus faible (468,7 um/m, a 14 jours), tandis que le mortier incorporant 10 % de
métakaolin produit également des déformations de retrait le plus faible (20,37 um/m
a 7 jours). En revanche, a moyen terme 28 jours tout comme a 14 jours, tous les mortiers
incorporants de métakaolin développent de retrait inférieur a celle de mortier de témoin.
Ces observations illustrent davantage 'apport substantiel de métakaolin dans la réduction
de retrait de séchage a moyen terme. Les faibles valeurs, de déformations de retrait des
mortiers contenant de métakaolin, sont attribu¢ principalement a D’effet filler et
pouzzolanique des particules de métakaolin qui contribuant a raffiner la porosité capillaire
et rendre le matériau moins sensible a la dessiccation, et par conséquent diminuer son
retrait. De plus, la réaction pouzzolanique du métakaolin engendre une diminution de I'eau
libre dans le systéme, donc moins d'eau évaporable sera disponible pendant la contraction

Brooks et Megat johari. [88] ce qui pourrait expliquer les faibles valeurs de retrait.

Entre 56 et 120 jours, on observe aussi que les déformations engendrées par le retrait de
séchage ont tendance a se stabiliser, pour tous les mortiers. Du point de vue intensité de
déformations, le mortier contenant 15 % de métakaolin a présenté la plus forte amplitude
de déformation (793,7 um/m a 56 jours), néanmoins, nous remarquons qu'au-dela de 56

jours I’écart entre les valeurs de retrait pour les mortiers contenant de métakaolin tend a

156



CHAPITRE 5 Etude de durabilité de mortier et béton sans et avec métakaolin

diminuer, reflétent un effet similaire du taux d’incorporation de métakaolin sur le retrait a
long terme. A titre d’exemple a prés 120 jours , les valeurs de retrait de séchage est 900
pm/m, 920 pm/m, 856pum/m et 900 pm/m pour les mortiers incorporant 5%, 10 %, 15 % et
20% de métakaolin respectivement, tandis que le mortier de référence sans métakaolin a
montré un retrait de séchage d’environ 1052 um/m .ces résultats sont accorde en parfait
avec ceux de Brooks et Megat johari. [88] et Giineyisi E et al [85] qui montrant que le
retrait de dessiccation est fortement diminué par la présence de métakaolin, d’environ 50 %
quelque soit le taux de substitution de ciment par métakaolin. De méme, Caldarone et al.
[55] ont trouvé une diminution de retrait presque un tiers aprés 156 jours pour 10% de
métakaolin. De méme, Jianyong. L et Yan.Y .[140] ont également démontrant que les
additions ultrafines telles que le laitier granulé et de la fumée de silice peuvent
considérablement favorisent d’une part I’hydratation du ciment et d'autre part la formation
des nouveaux hydrates et d’augmenter par conséquent la quantité d’hydrates cristallins
d’ettringite (AFt) , et de silicate da calcium hydrate (C-S-H) en pate de ciment, ce qui offre
une structure plus dense au béton durci et une résistance plus élevée. Ceci pourrait étre le
mécanisme d’action selon laquelle les additions ultrafines (le laitier granulé et fumé de
silice) réduire I’effet de fluage et retrait de séchage du béton. Sur la base de ces résultats,
nous pouvons conclure que peu importe la teneur de la substitution du ciment par du
métakaolin, la déformation produite par le retrait de séchage dans le mortier contenant du

métakaolin demeure moindre par rapport au mortier sans métakaolin.
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Figure 5.1 : Evolution du retrait de séchage en fonction du (%) de substitution du ciment

par du métakaolin en fonction de temps de séchage de mortier

5.2.2. Le gonflement sous eau

La figure (5.2) montre I’évolution de gonflement sous eau des mortiers étudiés en
fonction du temps et le taux d’incorporation du métakaolin. Il est clair, de remarqué que le
mortier de référence présent un gonflement plus €élevé comparant de mortier contenant du
métakaolin, pour tous les agés étudier, et quel que soi le taux d’incorporation du
métakaolin. A titre d’exemple, a prés 90 jours d’exposition, les valeurs de gonflements est
d’ordre de 124 pm/m, 143 pm/m, 156 pm/m et 118 um/m pour les mortiers incorporant
5%, 10%, 15% et 20 % du métakaolin respectivement. Tandis que, le mortier de
référence sans du métakaolin a montré un gonflement d’environ 218 pm/m. Les faibles
valeurs, de gonflement observées dans les mortiers contenant du métakaolin
comparativement au mortier témoin est liée a la densification de la matrice a la suite de la
réaction pouzzolanique du métakaolin limite la pénétration de I’eau et donc réduit le
phénoméne de gonflement. En effet, le gonflement sous eau est 1i¢ a 1’absorption d’eau par
le gel de ciment, les molécules d’eau agissant contre les forces de cohésion tendant a

¢loigner les particules de gel en créant une pression de gonflement. De plus, I’intrusion de
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I’eau réduit les forces de tension de surface de gel, conduit & des petites expansions
TC.Power 1959 [141]. De méme, M.Mazlomm et al.[142] Rao GA [143]; Fattuhi et Al-
Khaiat [144] ; Shah SP et Ahmad [145] qui ont mené des études similaires rapportent que
I’addition de la fumée de silice dans le béton diminue le gonflement. Selon ces auteurs, la
diminution de gonflement de ces types de bétons est liée a diminution de la perméabilité
entrainant ainsi une réduction de la pénétration de 1’eau. Par ailleurs, il est intéressant de
rappeler que d’autres facteurs peuvent aussi €tre a 1’origine du gonflement des pates de
ciments tels que la formation de l'ettringite et la portlandite au début de durcissement de
ciment dont la croissance fait pression sur I’ensemble de la structure et en provoque le
gonflement de ciment Salhi et Mezghiche [8], Laakri M et al.[146]. or dans le cas de
mortier contenant du métakaolin, la portlondite Ca(OH), se trouver consommé par la
réaction pouzzolanique. En effet, la réaction chimique qui ce établie entre les constituent
actifs du métakaolin avec I’hydroxyde de calcium Ca(OH),, produit a température
ambiante de silicate de calcium hydrate supplémentaire (C-S-H), et des phases
C4AH 3(2[CaAl(OH)7-3H,0]), C,ASHs, et C3AHg (Cas[Al(OH)g]2) . Le produit formé
dépend essentiellement de rapport (AS/CH) et de température de réaction [50, 147,
148,149].  Kostuch et al. [50] ont observé que (1): le portlondite (Ca(OH),) a été
significativement réduit avec 1’age pour tous les taux de remplacement de ciment par du
métakaolin 0, 10 %, et 20 % ; et (2) : 20 % de MK a été exigé pour enlever entierement
tout le CH en béton a 28 jours. De méme, Oriol et Pera. [51] ont rapporté qu'entre 30 et
40% de MK est nécessaire pour ¢liminer tout le CH de la structure de la pate de ciment
conservée dans l'eau saturée de chaux pendant 28 jours et dont le rapport est égal a (E/L =
0,5). De méme, Ambroise et al [16] qui ont mené des études similaires, rapporte que le CH
a été rapidement consommé et que la microstructure était riche en, C-S-H et stratlingite
C2ASHS8 (2Ca0-Si02-Al1203-8H20), et que la distribution de la taille des pores s'est

déplacée vers des valeurs plus petites.
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Figure 5.2 : Evolution du gonflement en fonction du (%) de substitution du ciment

par du métakaolin du mortier en fonction de temps

Comme expliqué précédemment, le gonflement sous l'eau est attribué a 1'absorption
d'eau par le gel de ciment et a la formation des composants expansifs. Pour tenter de mieux
comprendre le phénomene de gonflement, nous avons suivi 1'évolution des masses des
spécimens de mortier. le gonflement, nous avons suivi I’évolution des masses des
éprouvettes de mortier. Les résultats de gain de masse ont montré que le mortier de
référence qui a marqué une amplitude de déformation de gonflement importante,
comparativement, a ceux des mortiers contenant de métakaolin & enregistré une valeur gain
de masse plus ¢élevé que celle de mortiers contenant de métakaolin.Ces résultats
démontrant que D’incorporation de métakaolin a pour effet de densifier la matrice
cimentaire ce qui limite la pénétration de 1’eau dans ces mortiers. Ce pendant les résultats
ont montre que le gain de masse des mortiers contenant du métakaolin est inversement
proportionnelle avec leurs déformations de gonflement. A titre d’exemple a 90 jours de
cure dans l'eau , les mortiers incorporant 5%, 10 %, 15 % et 20% de métakaolin
respectivement, ont présenté des valeurs de gain de masse d’ordre de 2,25 %, 2,15 %,
1,98 % et 1,87 % ont développent de déformations de gonflement d'intensité d'ordre 124
pm/m, 143 pm/m, 156 pm/m et 118,7 um/m respectivement , cela peut étre attribue

probablement a la nature gonflante de certaine hydrates de métakaolin. Courard, L et al.

[65].
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Figure 5.3 : Evolution du gain de masse en fonction du (%) de substitution du ciment

par du métakaolin du mortier en fonction de temps.

5.3. Porosité a I'eau

Le béton est un matériau poreux son volume poreux (ou porosité) est déterminé par les
vides contenus dans les granulats, et par la porosité propre de la pate de ciment hydraté et
par la présence de bulles d’air entrainé. La porosité est une caractéristique importante du
béton qui influer a la fois sur ses propriétés mécaniques et sa durabilité Song et al., [150];
Winslow, et al [151]. La porosité dépend de plusieurs facteurs : le rapport E/C (Eau sur
Ciment), composition de ciment, la compacité du béton frais, le volume pate/granulats et la
porosité des granulats. Une augmentation du volume poreux favorisé la pénétration de
I’eau et des ions chlore, ce qui réduit la durabilité du béton exposé aux cycles de gel-dégel
en présence des sels fondants (chlorures). Le volume des vides et perméabilité doit donc

étre limité afin d’obtenir un béton a la fois résistant et durable.

La figure (5.4) présente 1'évolution de la porosité des bétons étudiés en fonction de la
teneur de substitution de ciment par métakaolin, pour différentes échéances 28, 56 et 180

jours. A I’age de 28 jours, la porosité des bétons témoin se trouve dans la classe de la

161



CHAPITRE 5 Etude de durabilité de mortier et béton sans et avec métakaolin

porosité moyenne selon la classification des bétons, par classe de durabilité potentielle
d’AFGC (Association Francaise de Génie Civil) [158]. Suivant le critére de porosité de
méme que celles des bétons contenant de métakaolin sont classées moyenne, a 1I’exception
de béton contenant 10 % de métakaolin qui se trouve dans la classe de la porosité élevée.
En effet, la substitution partielle de ciment par 5% et 10 % de métakaolin engendre une
augmentation légere de la porosité de 0,79 et 6 % respectivement par rapport au béton seul
sans métakaolin. Par contre, pour des teneurs plus €levées de substitution de ciment par de
métakaolin, on constate une légére diminution de porosité en comparant au béton témoin.
En revanche, a long terme (> 28jours), on peut, observer une continuité de la diminution de
la porosité, et la porosité des bétons a base de ciment contenant de métakaolin oscille de la
classe de porosité moyenne a faible tandis que, le béton témoin se trouve toujours dans la
classe moyenne selon la classification des bétons, par classe de durabilité potentielle
d’AFGC (Association. Francaise de Génie Civil) [158] suivant le critére de porosité. En
effet, on peut voire clairement que la prolongation du temps de murissement a pour effet
plus perceptible sur I’évolution de la porosité des bétons a base de ciment avec métakaolin,
la réduction de la porosité est relativement importante a long terme pour le béton
incorporant des teneurs ¢élevée de métakaolin, cette réduction est d’ordre 38 % et 44 %
pour les bétons contenant 15% et 20% de métakaolin respectivement. Ceci confirme les
observations faites par Bready et al. [91]; Larbi and Bijen [92]; Poon et al. [48];
Gongalves et al. [70] démontrant que substitution de ciment par le métakaolin, a pour
conséquence une diminution de la porosité de béton, et que la réduction de la porosité des
bétons dépend principalement de rapport (E/C) et de la teneur de métakaolin. Cette
amélioration, de la porosité¢ du béton incorporant du métakaolin, pourra expliquée par la
densification de la matrice cimentaire liée a la poursuite des réactions pouzzolanique de
métakaolin des hydrates supplémentaires se créent (C-S-H, C-A-H, C-A-S-H). [35, 41a43] ,
Les produits de la réaction pouzzolanique ont pour effet de segmenter et de tapisser les
pores les plus gros, ce qui diminue ainsi leur taille. Cette modification microstructurale
engendrés par la présence du métakaolin conduisent a une structure trés compacte,
illustrant la contribution substantielle du métakaolin a la diminution du volume des pores a
long terme et contribuant ainsi a I'amélioration des propriétés mécaniques et de la

durabilité du béton.
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Figure 5.4 : Evolution de la porosité du béton pour différentes teneurs de substitutions

du ciment par métakaolin et pour différents dges (28,56 ,180 jours).

5.4. La perméabilité a I’air

La perméabilité a I’air est un paramétre majeur de la durabilité des bétons armés dans
la mesure ou, celle-ci contrdle la teneur en oxygeéne et en dioxyde de carbone disponible
dans le béton d’enrobage protégeant les barres d’armature. Une faible perméabilité a I’air
est trés bénéfique parce qu’elle permet de réduire soit ’oxygene disponible a la cathode
pouvant alimenter la formation des produits expansifs ou soit le CO; et par conséquent les
risques de carbonatation qui peuvent accélérer les processus de corrosion par destruction
de la couche protectrice des armatures. De plus les phénoménes d’efflorescence et de
carbonatation sont souvent controlés par la teneur en CO; disponible qui dépend de la
perméabilité & I’air Scholin et Hilsdorf. [152].

La figure (5.5) montre 1’évolution de la perméabilité a 1’air de béton seul et avec 5 %,
10 %, 15 % et 20% du métakaolin en fonction de I’age de durcissement 28, 56 et 90 jours.
Bien que la prolongation du temps de durcissement des bétons entraine une diminution de

la perméabilité a I’air des bétons témoin et avec métakaolin a la fois, celle-ci demeure reste
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toujours élevée dans le béton témoin sans métakaolin, comparativement au béton avec
métakaolin, et cela indépendamment de la teneur de substitution de ciment par métakaolin.
Sur la figure (5.5), et selon la classification de la perméabilité a 1’air propose par Catheret
et al [153] . Tous les bétons présentant une perméabilité en dessous de la premicre ligne
qui correspond a (t >1000 s, soit 8,103 s/ml) sont considérés comme des bétons ayant
excellente résistance a la perméabilité¢ a I’air, tandis que ceux leur perméabilité comprise
entre la premicre ligne et la deuxieme ligne (soit: 300 s < t < 1000s) sont considérés
comme des bétons ayant bonne résistance a la perméabilité a 1’air. Tandis que ceux
présentant de perméabilité comprise entre la deuxieme ligne et la troisieme ligne (soit : 100
s <t < 300s) sont considérés comme des bétons ayant assez bonne résistance a la
perméabilité a D’air. Tandis que, ceux présentant de perméabilit¢ comprise entre la
troisieme ligne et quatriéme linge (soit : 30 s <t < 100s) sont considérés comme des bétons
ayant une résistance a la perméabilit¢ a 1’air moyenne, et ceux qui présentant une
perméabilité au dessous de quatrieme linge (soit: t < 30s) sont considérés comme des
bétons ayant de faibles résistances a la perméabilité a 1’air. D’apres cette classification le
béton de référence sans métakaolin et le béton incorporant 20% de métakaolin présentant
une résistance a la perméabilité a I’air moyenne a 28 jours, tandis que les bétons contenant
5%,10 % et 15% de métakaolin présentant une résistance a la perméabilité a I’air assez
bonne pour la méme age en concordance avec classification propose par Catheret et al
[153]. A 56 jours le béton de référence et le béton incorporant 20 % de métakaolin
demeurent toujours dans la gamme de classe moyenne de perméabilité, et les bétons
contenant 5% ,10% et 15% de métakaolin dans la gamme de classe assez bonne. A 90 jours
tous les bétons contenant de métakaolin présentant une résistance a la perméabilité a I’air
assez bonne, avec une valeur optimum pour le béton incorporant 15% du métakaolin.
L'amélioration de la résistance a la perméabilité a 1'air du béton contenant du métakaolin
est principalement due a la diminution de la porosité totale et a l'affinement des pores
(transformation des pores capillaires en pores gel), résultant de la réaction pouzzolanique
du métakaolin. Guneyisi et al. [85]. En effet, les produits résultant de la réaction
pouzzolanique entre le métakaolin et hydroxyde de calcium Ca(OH), remplissent les pores
en les segmentant davantage . Le remplissage des pores par ces produits d'hydratation, les
rend plus fins, d'ou l'affinage des pores. L'affinage des pores engendre une modification du
réseau poreux qui se caractérise principalement par des pores plus fins. Cette modification

qui se traduit par la segmentation et la tortuosité importante des pores entrainent la
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réduction des valeurs de la pénétrabilité de I’air en présence du métakaolin. Ces résultats,
sont accord en parfait avec ceux de Badogiannise et Tsivilis [89] qui ont montrent une

diminution de la perméabilit¢ au oxygene O, avec I’incorporation de métakaolin au béton.

Tableau 5.1. Classe de perméabilité de béton selon Cather et al. [153]; Figg [117]

Perméabilité
Catégorie  Qualité de béton Temps
(seconds) Alr Eau
AER (s/ml) Taux d’absorption 10° (ml)
0 Faible >30 > 8 >3
1 Moyenne 30a 100 8a25 3alo0
2 Assez bonne 100 a 300 25a75 10a 30
3 Bonne 300 a 1000 75 a250 30a100
4 Excellent >1000 >250 >100
400
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Figure 5. 5 : Evolutions de la perméabilité a I'aire du béton pour différentes teneurs

de substitutions du ciment par MK et pour différents dges (28,56 ,90 jours).

165



CHAPITRE 5 Etude de durabilité de mortier et béton sans et avec métakaolin

5.5. Résistance aux sulfates
5.5.1. Résistance au sulfate de magnésium (5% MgSQOy)
a) Expansion

Les résultats de I’expansion des mortiers contenant différentes teneurs de substitution
de ciment par 5%, 10 %, 15 % et 20 % métakaolin due a I’attaque par le sulfate magnésium
(5% MgS0,) (33800 ppm de SO4 ) sont montrés dans la figure (5.6). 1l est possible de
remarqué que les mortiers a base de ciment contenant de métakaolin développant dés 56
jours des expansions plus élevées a celle de mortier témoin qui dépasse la limite
d’expansion maximale de 0,10 % a atteindre au bout de 6 mois, recommandé dans la
norme ASTM C1012[119]. A titre d’exemple, la valeur d’expansion de mortier témoin
sans métakaolin est d’ordre 0,052 %, tandis que les mortiers contenant de métakaolin ont
montré des expansions de 0,108%, 0,115% ,0,136% et 0,073% pour les mortiers contenant
5%, 10%, 15% et 20% de métakaolin respectivement, et qui continue d’augmenter
considérablement durant I’exposition pour atteindre a 180 jours des valeurs finales
d’expansion qui dépassent largement la limite maximale 0,10%, recommandée par la
norme ASTM C1012[119]. A titre d’exemple, pour le mortier témoin sans métakaolin
I’expansion est d’ordre 0,462% cependant pour les mortiers contenant 5%, 10%, 15% et
20% de métakaolin ont montré des expansions de 1’ordre 0,576%, 0,789% ,1,150% et
0,498 % respectivement, Ces résultats, montre clairement que les mortiers a base de ciment
avec métakaolin sont moins résistants a la solution de sulfate magnésium. La faible
résistance de mortiers incorporant de métakaolin au sulfate de magnésium est attribue a la
décalcification des silicates de calcium hydrate suite a la transformation progressive des
silicates de calcium hydrate C-S-H en silicate de magnésium hydrat¢ M-S-H
et (C,M)-S-H sans propriétés liants Lee et al. [72] équation (3). De méme, des études
similaires effectuées sur la fumée de silice par Lee et al. [157] ont montré que
I’incorporation de fumée de silice dans le mélange de ciment a pour effet négatif sur la
résistance au sulfate de magnésium. Cela est li¢ a la transformation progressive des
silicates de calcium hydratés (C-S-H) en silicate de magnésium hydraté (M-S-H) sans
propriétés de liants, il a été attribuer que cela était di a la faible disponibilité de portlandite,
qui réagit avec le magnésium pour former une double couche de brucite (Mg(OH),) et de
gypse ¢équation (1) et (3) . Cela forme une barriére a l'entrée de sulfate et des ions de
magnésium, et signifie en outre que moins d’ions de magnésium sont disponibles pour

réagir avec les gels de silicate de calcium hydratés de la pate de ciment durci [157]. La
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présence de la portlandite dans la matrice cimentaire a pour effet bénéfique, car elle retard
I’action des ions de magnésium qu’elle piége en partie sous forme de brucite Mg(OH),, la
quantit¢ résiduelle de magnésium susceptible d’attaque le C-S-H est inversement
proportionnelle a la quantit¢ de Portlandite initialement présente dans la matrice
cimentaire. Ce qui pourrait explique d’une partie la faible résistance des mortiers
incorporant du métakaolin vis-a-vis au sulfate de magnésium en comportant au mortier
sans meétakaolin de fait que la portlandite se trouve consommé par la réaction

pouzzolanique du métakaolin.

Ca(OH); + MgSO4 +2H,0 — CaS0,H,0+Mg(OH), 1)
CsA + 3CaS04.2H,0 + 26H,0 —+ C3A.3CaS04.32H,0 (2)
C-S-H +MgS0;s — CaSO4.2H,0 + (C,M)-S-H (faiblement cohésif) 3)
1,5
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Figure 5.6 : Expansion due a l'attaque par le sulfate de magnésium (5% MgSO,)

b) Examen visuel

L’inspection visuelle, des échantillons des mortiers a été portée pour des échantillons
de mortiers étudiés sans métakaolin avec 5 %, 10 %, 15 % et 20 % de MK, immerge dans
une solution de 5 % sulfate magnésium MgSO4 (33800 ppm de SO4 *™), pour une durée de
temps 180 jours a la température ambiante 20C°. Les résultats de 1’inspection visuelle sont
montres dans les figures 3.7 (a, b, c, d, e) respectivement. Il est trés clair, d’observer que le

comportement des mortiers, sans et avec métakaolin, vis-a-vis a la solution de sulfate de
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magnésium (MgSQOy) et sulfate de sodium (Na,SO4), est completement différérent. En effet,
dans le cas de la solution de sulfate de magnésium, le mortier t¢émoin sans MK, ont observe
la formation de brucite (Mg(OH),) sous forme des substances blanches déposées sur les
faces extérieures. Ainsi, pour les mortiers contenant des faibles teneurs de substitution de
ciment par métakaolin (5% a 10 %), Les spécimens ont montré des signes de détérioration,
en plus des substances blanches de brucite (Mg (OH)2) déposées sur toute la surface des
¢chantillons de mortier, on peut observer également des altérations sur les bords et les
coins des spécimens. En revanche, I’inspection visuelle a montré que les mortiers
contenant des taux élevées de métakaolin semblent plus dégradés comparativement au
mortier témoin, et comparant aux mortiers contenant faible teneur du métakaolin. D'autre
part, l'inspection visuelle a montré que les mortiers contenant des taux ¢levés de
métakaolin semblent étre plus dégradés par rapport au mortier témoin, et par rapport aux
mortiers contenant de faibles taux de métakaolin. Il est également important a noter qu'il
est trés difficile visuellement de différencier, entre le niveau de dégradation d’échantillons
de mortier contenant 15 % de MK, et ceux contenant 20 % de MK, bien que les résultats
d'expansion ont montré que le mortier incorporant 15 % de MK présente un niveau

d'expansion plus important que le mortier contenant 20 % de MK

(a) MKO
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(b) MK5

(c) MK10
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(d) MK15

(e) MK20

Figure 5.7: Etats des échantillons aprés 180 jours exposés au 5% sulfate de magnésium

170



CHAPITRE 5 Etude de durabilité de mortier et béton sans et avec métakaolin

5.5.2. Résistance au sulfate de sodium (5% Na;SOy)

a) Expansion

Pour la résistance a la solution sulfate de sodium Na,SO4 ( 33800 ppm de SO4%), les
résultats de 1’expansion des mortiers contenant différentes teneurs de substitution de
ciment par métakaolin 5 %, 10 %, 15 % et 20 % sont montrés dans la figure 5.8. 1l claire
de remarqué que contrairement au comportement vis a vis a la solution de sulfate de
magnésium (MgSQO,) les mortiers a base de ciment contenant de métakaolin ont montrant
une meilleure résistance a la solution sulfate de sodium Na,SO4 On peut, constate une
diminution d’expansion des mortiers proportionnelle avec I’augmentation de la teneur de
substitution de ciment par métakaolin. En effet a 180 jours d’exposition a la solution de
sulfate sodium le mortier témoin sans métakaolin produit une expansion d’ordre 0,103 %
qui dépassent légerement la limite d’expansion maximale de 0,10 % a atteindre au bout de
6 mois, recommandés dans la norme ASTM CI1012 [119]. Alors que, les mortiers
contenant des teneures plus élevée en métakaolin présentent une expansion tres faible
largement en dessous de la limite prescrite par la norme ASTM C1012 d’ordre 0,059% et
0,042% respectivement pour les mortiers avec 15% et 20% de métakaolin indiqueraient
une résistance ¢levée au sulfate de sodium, d’apres la norme ASTM C1012 [119]. Tandis
que les mortiers contenant 5% et 10% de métakaolin atteint des expansions de 0,084% ,
0,078% respectivement moins de 0,10 % expansions a 180 jours, indiquant une résistance
modérée au sulfate ASTM C1012 [119]. Ces expansions sont d’ordre inférieur que celles
observées dans le mortier avec métakaolin exposé au solution de sulfate de magnésium.
Ces résultats suggerent que le métakaolin est plus performant a la résistance au sulfate de
sodium Na,SO4 par rapport au sulfate de magnésium. Il important aussi de rappelée
qu’aucun signe de détérioration n’est remarqué pour tous les mortiers étudiés. Cette
amélioration de la résistance vis a vis a I’attaque par le sulfate de sodium en présence du
métakaolin est due principalement a la réduction de la perméabilité¢ de ces mélanges, et
d’autre part de la diminution de la teneur en hydroxyde de calcium Ca(OH), qui est
considérés parmi les éléments les plus vulnérables dans la matrice cimentaire vis-a-vis au
sulfate de sodium. En effet, les ions sulfate de sodium est moins agressif au C-S-H, que le
sulfate de magnésium, I’interaction entre la portlandite et le sulfate de sodium conduite a la
formation de gypse secondaire, mais aussi la formation hydroxyde de sodium (NaOH)

équation (4) qui a pour effet de stabilise la formation C-S-H, ce qui permet de diminuer les
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processus d’altération et de transferts d’ions au sein de la matrice cimentaire. De plus, la
réaction pouzzolanique de métakaolin permet de diminuer la teneur en portlandite qui est
responsable de la formation de gypse et d’ettringite secondaires en présence des ions
sulfates Neville et al. ; Duval et Hornain,1 ; Cohen et al. ; Mehta, P.K.. [160, 161, 162,163]
équation (4), (6) et (7). Ces résultats sont en accord avec les études menées par Sabir et al.
[155]. qui ont montré que les métakaolins diminuent non seulement la quantité¢ de chaux
libre, mais aussi celles des aluminates disponibles dans la solution interstitielle, combinée a
cela, la densification de la matrice cimentaire par les métakaolins conduisant a la
diminution de sa perméabilité et de sa diffusivité augmente significativement la résistance
du béton a la migration des ions sulfate. De plus, les résultats de cette étude sont en accord
avec d'autres études similaires, montrant que les mortiers contenant des pouzzolanes ne
présentent presque pas variations dimensionnelles, alors que le mortier a base de ciment
Portland seul expansé de la maniére suivante. Le mortier qui a le meilleur la résistance est
celle qui contenait 15% de métakaolin, confirmant ainsi l'efficacité du métakaolin a
résistance au sulfate de sodium [21]. De méme, des études sont conduites sur deux types de
ciment, composée de haute et intermédiaire teneur en CsA ; ils ont rapporté que 1'expansion
a diminué systématiquement avec I'augmentation de taux de substitution de ciment par MK
pour les deux types de ciment [19]. Selon ses auteurs, la réduction de la teneur en CH est
considérée comme le facteur principal par lequel MK améliore la résistance de ciment au

sulfate de sodium.

Ca(OH), + Na,SO, + 2H,0 = CaS0,.2H,0 + 2NaOH @)
C3A +3CaS04.2H,0 + 26H,0 —=C;A.3CaS04.32H,0 (5)
C3A.CaS0,.18H,0 + 2Ca(OH), + 280, + 12H,0 =C3A.3CaS0,4.32H,0 (6)
C3A.Ca(OH)2.xH,0 + 2Ca(OH), + 380, + 11H,0 —C3A.3CaS0,.32H,0 (7)
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Figure 5. 8 : Expansion due a l'attaque par le sulfate de sodium (5% Na,;SO,)

b) Examine visuel

Les résultats de ’inspection visuelle des mortiers étudiés sans métakaolin et avec MK,
immerge dans la solution de 5% sulfate sodium Na,SO4, (33800 ppm de SO, > ), pour une
dure de temps 180 jours a la température ambiante 20C° sont montres dans les
figures (3.9 : a,b,c, d et e) respectivement. Pour les échantillons, de mortier exposé a la
solution sulfate de sodium 5% Na,SO4 (33800 ppm de SO, * ), L’observation visuelle de
I’état de mortier témoin qui a enregistré une expansion le plus élevée a 180 jours par
rapport aux mortiers avec métakaolin n'a pas montré des signes de détérioration importante
a ’exception, seulement des 1égéres altérations au niveau des coins. En revanche, pour les
mortiers contenant différentes teneurs de métakaolin, nous n'avons pas pu remarquer des
signes de dégradation pour toutes les éprouvettes de mortier. Les résultats de I’inspection
visuelle sont en concordance avec ceux de la I’expansion qui reflétent une bonne résistance
au sulfate sodium des mortiers incorporant de métakaolin. On peut donc affermir, a partir
de I’inspection visuelle, que I’incorporation de métakaolin a pour effet bénéfique sur la

résistance vis a vis au sulfate de sodium (Na,SOy) .
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(b) MK5
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(c) MK10

(d) MK15
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(e) MK20

Figure 5.9 : Etats des echantillons apres 180 jours exposés au 5% au sulfate de sodium

5.6. Résistance aux acides
5.6.1. Résistance a I’acide sulfurique (H>SOy4)

a) Perte de masse

Les résultats de D’effet de concentration d’acide sulfurique et la teneur de la
substitution de ciment par 5 %, 10 %, 15 % et 20 % du métakaolin sur la perte de masse du
mortier sont montrés par les figures (3.10, 3.11 et 3.12) respectivement, la perte en masse
des éprouvettes en mortier conservée en solution est suivie jusqu’a 90 jours. Les résultats
de P’effet de teneur de substitution de ciment par du métakaolin sur la perte de masse du
mortier exposent a la solution d’acide sulfurique de faible concentration (0,5 % H,SO4) en
fonction du temps sont montre par la figure (5.10). Il est possible, de remarqué que a
court terme d'exposition au acide sulfurique les mortiers incorporant de MK ont montré des

pertes de masse comparable voir inferieur a celle de mortier temoin, au dela de cet age et
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pour 14 et 28 jours tous les mortiers incorporant de MK ont enregistrés des valeur de perte
de masse plus élevé en comparant a celle de mortier témoin . De plus, 1’écart de la perte
de masse entre les mortiers incorporants de métakaolin et le mortier a base de ciment seul
devenant plus important avec 1’augmentation de taux d’incorporation de MK. A titre
d’exemple a 28 jours d’exposition, les valeurs de perte de masse sont d’ordre de 1,62 %,
1,81 %, 2,94 % et 2,42 % pour les mortiers incorporant 5 %, 10 %, 15 % et 20 % de MK
respectivement, tandis que le mortier de référence sans du métakaolin a montré une perte
de masse d’environ 1,36 % . En revanche a long terme, on peut constate que la substitution
d’une fraction de ciment par de MK a pour effet moins importante sur la perte de masse.

Les résultats de la perte en masse des éprouvettes du mortier exposent a la solution
d’acide sulfurique de moyenne concentration (1 % H,SO4) est présentée par la figure
(5.11). 11 est clair d’observe, que a 7 jours tous les mortiers incorporant de métakaolin a
I’exception de mortier contient 10% de MK qui a enregistré une valeur de perte de masse
plus élevée que le mortier témoin ont montrent des pertes de masse comparable, voire
légérement inférieur a celle du mortier de référence sans du métakaolin. A 14 jours
d’exposition, nous pouvons observer une augmentation de taux de perte de masse avec
I’augmentation de taux d’incorporation de MK, et cela jusqu’a 10 % au dela de cet taux on
observe une diminution de taux de perte de masse. En revanche, a 28 jours d'exposition on
observe une continuité¢ d'augmentation de la perte de masse pour les mortiers contenant 5%,
10% et 20% de MK tandis que le mortier contient 15% de MK a montré une légere
diminution de taux de perte de masse. Les valeurs des pertes de masse étaient 2,56 %,
2,32 %, 2,02 % et 2,70 % pour les mortiers incorporant 5 %, 10 %, 15 % et 20 % du
métakaolin respectivement, tandis que le mortier a base de ciment seul sans métakaolin a
présenté une perte de masse d'ordre 1,32 %. Apres, 90 jours d'exposition, seul le mortier
incorporant 15 % de MK enregistré une perte de masse relativement plus élevée que le
mortier témoin. De plus, I'écart de la perte de masse entre le mortier témoin et les mortiers
incorporant 5 %, 10 % et 20 % du métakaolin respectivement deviennent négligeables
traduit une résistance comparable au mortier a base de ciment sans métakaolin.

La figure (5.12) présente les valeurs de perte de masse des éprouvettes du mortier
exposant a la solution d’acide sulfurique relativement de hautes concentrations (3 %
H,SO4). La figure montre qu’initialement, les pertes de masse des mortiers incorporant du
métakaolin sont plus faibles comparativement a ce de mortier témoin. A prés, la premiére

semaine d’exposition la tendance s’inverse on constate la débute de détérioration des
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mortiers incorporant du métakaolin, A 28 jours comme a 14 jours tous les mortiers
incorporant de métakaolin ont montré des pertes de masse relativement plus élevé a celle
du mortier sans du métakaolin. A long terme (90 jours), nous pouvons observer également
que ’augmentation de taux de I’incorporation de MK conduit a une augmentation de taux
de perte de masse et cela jusqu’a un taux 15% de MK au-dela de ce taux de substitution, la
perte de masse diminue. Ces augmentations plus perceptibles de la perte des masse des
mortiers incorporant de métakaolin traduit donc une dégradation plus importante avec
I’augmentation de métakaolin qui résulte, a I’augmentation des phases aluminates dans
les mortiers avec du métakaolin di a I’augmentation de la teneur substitution du ciment
par métakaolin dans la matrice cimentaire, qui a pour conséquence d’augmenté la phase
d’ettringite secondaire (3CaOAL,03.3CaS04.32H,0) expansive V. Kannan a,, K. Ganesan
[164]. Par ailleurs, des études ont confirmé que la formation d'ettringite secondaire dépend
uniquement de la réaction entre l'alumine (Al,O3) et le sulfate (SO4) et du rapport des deux
composants [166]. En effet, les réactions qui se développent durant 1’attaque par 1’acide
sulfurique équations (8) ,(9) et (10) conduisant principalement a la décomposition (C-S-H)
et a la formation de gypse et I’ettringite secondaire (AFt) qui génére expansion,
I’augmentation de volume qui est provoquée au début par la cristallisation de gypse
secondaire donne les pores capillaires entrainer des contraintes des contraintes de traction
dans la matrice cimentaire et finalement I'écaillage de la surface du béton. Lorsque la
réaction du gypse secondaire avec les phases d'aluminate se poursuit, la cristallisation
d’ettringite or a lieu dans les pores capillaires, ce qui entrainer une expansion en volume
plus ¢élevé que l'augmentation de volume provoquée par le gypse secondaire les contraintes
internes qui résultent des réactions mentionnées précédemment conduiront éventuellement
a une quantité considérable des fissurations dans la microstructure du béton Monteny et al,.

[166].

Ca (OH)2 +H,SO, =+ CaSO, + 2H,0 (8)
3Ca0.AL,0s.12H,0 + 3(CaS04.2H,0) + 14H,0 —3Ca0AL,05.3CaS0;,.32H,0 )
Ca0.S0,.2H,0 + H,SO4 = CaSO4+ Si(OH)+H,0 (10)
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Figure 5.10 : Evolutions de la perte de masse du mortier immergée dans 0,5 % H>SO,
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Figure 5.11 : Evolutions de la perte de masse du mortier immergée dans 1 % H,SO,
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Figure 5.12 : Evolutions de la perte de masse du mortier immergée dans 3 % H,S0,

b) Examine visuel

L’inspection visuelle des échantillons de mortier en contact avec les solutions d’acide
sulfurique, avec le procéder aux essais de suive la perte de la masse, est un autre moyen
pour évaluer la performance du mortier vis-a-vis aux agressions chimiques. La
détérioration des propriétés physiques et les dégradations de l'aspect extérieur des
éprouvettes et peut nous fournir des informations intéressantes, dans le cadre d’une
approche comparative.

Des images ont été prises pour évaluer, les signes de détérioration extérieure des
éprouvettes de mortier exemples 1’altération, la fissuration et le ramollissement apres leurs
conservations dans la solution d’acide sulfurique. Les figures (3.13, 3.14 et 3.15) montrant
respectivement ’état des cubes (50x50x50) mm® des différents mortiers a ’age de 90
jours, conservés dans la solution d’acide sulfurique (H,SO4) de concentration (0,5 %, 1 %
et 3 % ) respectivement pendant 90 jours. Pour les 1’échantillon de mortier conservés dans
la solution d’acide sulfurique de faible concentration (0,5%) figure (5.13), aucun des
spécimens de mortier étudier a montré des signes de détériorations importantes, bien qu'il
soit observé qu’une petite quantité de substance blanche indique la formation du sulfate de
calcium (CaSO4H,0) a été déposée sur leur surfaces qui se forme suite a la réaction entre

la portlandite libérée lors de 1’hydratation du ciment et 1'acide sulfurique selon la réaction
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chimique (1). La couche du gypse précipitée est facilement lixiviée ce qui peut explique
I’augmentation plus perceptible de la perte de masse de 1’échantillon de mortier contenant
5% de MK. En conséquence, on peut conclure que I’immersion dans de solution d’acide
sulfurique de concentration (0,5% H,SO4) pour une dure d’exposition de 90 jours n'a pas
affecté considérablement la détérioration de 1'échantillon de mortier, et cela quel que soit le
taux de la substitution du ciment par de métakaolin. En revanche, pour les échantillons de
mortier exposés a 1 % de la solution d’acide sulfurique pour une duré de conservation 90
jours (figure 5.14), Les résultats de I'examen visuels ont montrant différents observations,
la formation d’une couche blanchatre de cristaux de gypse plus ou moins épaisse sur la
surface de les échantillons de mortier contenant du métakaolin , nous pouvons constater
que les échantillons de mortier sans métakaolin ont montré un niveau de détérioration
comparable a celle du mortier témoin. L’altération des échantillons est présentée par un
déchaussement des grains de sable qui caractérise particulierement les bords et les coins de

I’échantillon de mortier.

D'autre part, I'examen visuel de I'état des échantillons de mortier figure (5.15) conservés
dans une solution de concentration d'acide sulfurique (3% H2SO4) pendant 90 jours a
montré un niveau d'altération plus significatif comparativement a ceux exposés a une
solution d'acide sulfurique de concentration 0,5% et 1% H2SO4 respectivement. En effet ,
les échantillons du mortier incorporant du métakaolin qui ont montré a partir de 14 jours
des pertes des masses relativement plus élevé en comparant au mortier sans de métakaolin,
ont montré des signes de détériorations plus visibles avec 1’augmentation de taux de
substitution du ciment par du métakaolin . comprise une érosion de surface de mortier les
grains de sable deviennent déchausse apparents due a lixiviation de constituants de la pate
de ciment , de plus on observe la formation des fissures le long du bords de I'échantillon de
mortier contenant de MK qui aurait due a la formation d’ettringite expansive dans les pores
du mortier entrainant 1’apparition de fissures. On peut donc conclure, par la voie examen
visuel que a pour de taux élevé de substitution du ciment par du métakaolin, et pour de
concentration relativement ¢élevée d’acide sulfurique (3%H,S0O,), I’acide sulfurique affecte

négativement la durabilité du mortier a base de ciment portland contenant de MK.
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Formation des substances blanche de gypse (CaSO,)

Figure 3.13: Examine visuelle des échantillons exposée au acide sulfurique 0,5 % H>SO,

Formation des substances de gypse et altérations des bords et coins

MKO MKS5 MKI10 MK15

MK20

Figure 5.14: Examine visuelle des échantillons exposée au acide sulfurique 1 % H,SO,
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Fissuration et érosion de la surface et coins

MKO MK5 MK10 MK15

MK20

Figure 5.15 : Examine visuelle des échantillons exposée au acide sulfurique 3 % H>SO,

5.7. Résistivité électrique

La figure (5.16) montrer les valeurs de la résistivité électrique du béton a base de
ciment sans et avec métakaolin agés de 180 jours. Il est claire de remarqué d’apres la
classification de ’AFGC, 2004 (Association Francaise de Génie Civil) [158], que la
résistivité électrique demeure dans la classe de durabilité potentielle faible pour le béton
témoin sans métakaolin. Alors qu’elle passe de la classe faible a ¢élevée dans les bétons
incorporant différents taux métakaolin. La résistivité élevée des bétons a base de ciment
avec métakaolin traduit une forte résistance a la corrosion et exprime une classe de
durabilité potentielle élevée. Les résultats de la résistivité électriques sont en concordance
avec ceux de la porosité qui reflétent une bonne performance a la résistance a la corrosion.
Les fortes résistivités électriques des bétons contenant de métakaolin sont les résultats de
I’effet physique (effet filler) et chimique (réaction pouzzolanique) de métakaolin. En effet,

la réaction chimique qui ce établir entre les constituent active de métakaolin avec
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I’hydroxyde de calcium Ca(OH); produit des hydrates supplémentaire C-S-H, C-A-H, C-
A-S-H [35,42,43]. Ces nouveaux hydrates formés entrainent une densification de la
matrice cimentaire, et une diminution de la perméabilité, et donc une meilleure résistance
du béton a la migration des ions chlorure et par conséquent une meilleure résistance a la
corrosion (Sabir et al. [155] ; Caldarone et al. [55], Malhotra[156]). De méme Whiting
[ Whiting et al. [ 154]), rapportant que 1’incorporation des additions minérales hautement
réactive telle que le métakaolin et la fumée de silice dans le béton et due a leur effet
pouzzolanique et propriétés physique, ces matériaux contribuant d’améliore la
microstructure de la matrice cimentaire, et réduise la concentration et la mobilité des ions
dans la solution de pore et par conséquent ils exercent une influence sur la résistivité
¢lectrique du béton. Dans la plupart des cas, ces matériaux créent une distribution de
grandeurs plus fine de pore et abaissent la concentration ionique, ce qui engendre a une
résistivité €lectrique plus élevée qu'un béton normal a base de ciment portland Whiting et
al.[154]. En revanche, il est important de noter que la résistivité électrique augmente de
facon importante avec 1’augmentation de taux d’incorporation de métakaolin dans le béton
puisqu’il claire de remarqué que la résistivité de béton incorporant 20% de MK est plus
¢levée que celle de béton contenant 15% du MK. Ce qui suggére une augmentation de la
durabilité avec I’augmentation le taux d’incorporation de métakaolin. Ces résultats sont en
parfait accord avec ceux de Parande et al.[82] ; Mehmet Gesoglu [136] qui ont montre que
la résistivité €électrique du béton augmente progressivement avec le taux d’incorporation de
métakaolin. De méme Batis et al. [23]; Raj et Al. [84] conclu que le MK a pour effet
anticorrosif positif. La tendance globale qui se dégage de ces résultats est que le
métakaolin se comporte de fagon similaire a la fumée de silice en termes de bonne
résistance a la corrosion. Ce qui suggere donc que le métakaolin peut étre convenablement
utilis¢ dans les ouvrages construits en site maritime au le risque de corrosion est

potentiellement élevé.
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Tableau 5.2 : Classes de durabilité avec les limites indicatives de la résistivité électrique

(AFGC, 2004) [158]

Résistivité (KQ.cm) Classe de durabilité potentielle
<3.0 Trés faible
5.0-10.0 Faible
10.0 - 25.0 Moyenne
25.0 - 100.0 Elevée
>100.0 Tres élevée
120
110 -
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Figure 5.16 : Résistivite électrique du béton en fonction du teneur de substitution

de ciment par du métakaolin apres 180 jours d’hydratation
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5.8. Résistance a la carbonatation

La carbonatation est un phénomeéne naturel de dissolution du dioxyde de carbone
présent dans 1’air avec un taux moyen de 0,035 % en volume suivi d'une réaction avec les
produits d’hydratation du ciment, essentiellement la portlandite, pour former des
carbonates de calcium. Cette réaction entraine la consommation de bases alcalines
présentes dans la solution interstitielle des bétons aboutissant une diminution du pH qui
passe d'une valeur de 13 une valeur inférieure 9, qui a pour conséquence la dépassivation
des barres d’armatures ce qui peut nuire a la durabilité du béton. Par ailleurs, les ajouts
cimentaires sont connus pour consommer une partie de la Portlandite et de former de
nouveau C-S-H. De plus, de nombreuses études |78, 79,80] ont montré que la cinétique de
la carbonatation est plus élevée dans les bétons avec ajouts classiques que dans les bétons

témoins.

Afin d’évaluer la résistance a la carbonatation, de bétons incorporant 5 %, 10 %, 15 %
et 20 % du métakaolin ont été soumis a un essai de carbonatation naturelle. Apres
préparation, les spécimens ont été€ exposés a 1’environnement normal de la carbonatation a
I’intérieur de laboratoire avec une température moyenne de 23 + 2C° et humidité relative
de 50 = 5 % pour plus de trois ans. Apres 3 ans de période d'exposition, les éprouvettes du
béton sont brisées en utilisant I’essai brésilien. La profondeur de carbonatation est mesurée
a l'aide d’un pied a coulisse — jauge de profondeur (1/10 mm) aprés avoir pulvérisé
I'échantillon fraichement fracturé d'un indicateur coloré de pH, la solution de
phénolphtaléine 1%. Les parties colorées en rose sont saines alors que les parties incolores
sont carbonatées. Les résultats obtenus montrent que la profondeur de carbonatation
augmente avec le taux d’incorporation de métakaolin Figure (5.17). Néanmoins, le béton
témoin sans du métakaolin qui a marqué une profondeur de carbonatation la plus faible
résiste mieux a la carbonatation contrairement au béton avec métakaolin. Par ordre
croissant de bonne résistance a la carbonatation, on peut classer les bétons comme suit :
béton incorporant 20 % de métakaolin < béton incorporant 15 % de métakaolin < béton
incorporant 10% de métakaolin < béton incorporant 5% de métakaolin < béton de
référence sans métakaolin. La forte carbonatation de béton incorporant du métakaolin
comparativement au béton témoin sans métakaolin serait liée a la faible quantité¢ de
portlandite dans les bétons contenant du métakaolin. En effet, la portlondite Ca(OH),

I'élément le plus vulnérable a la carbonatation se trouver consommé par la réaction
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pouzzolanique de métakaolin, donc la faible quantité restante est rapidement carbonatée.
Ces résultats sont accorde en parfait avec ceux de Kim et al.[58] qui montrant que la
profondeur de la carbonatation des bétons augmente avec 1’augmentation de contenu de
métakaolin, et aussi avec 1’dge. De méme, Jones et al.[78] ont étudi¢ 1’évolution de la
profondeur de carbonatation du béton durci jusqu'a que 2 ans. Les résultats ont indiqué que
la profondeur de carbonatations a augmenté avec 1’augmentation du contenu de métakaolin.
De méme, McPolin et al. [79] ont également démontrant que les additions ultrafines telles
que les cendre volante et de fumée de silice et métakaolin est moins performantes a la

carbonatation que celle de béton a base de ciment portland.
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Figure 5.17 : Profondeurs de carbonatation du béton, pour différentes teneurs de substitution

de ciment par MK apreés 3 années d’exposition a la carbonatation naturelle
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(a) BT (b) BMK5

(c) BMK10 (d) BMK15

(e) BMK20

Figure 5.18 : Profondeurs de carbonatation du béton pour différentes teneur de substitutions

du ciment par MK pour 3 ans d’exposition a la carbonatation naturelle
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5.9. Conclusion de chapitre 5

Les résultats obtenus de ce chapitre nous ont permis de tirer les conclusions suivantes :

e Cette ¢tude a démontré que I’incorporation du MK dans le mortier influé
significativement sur le retrait de séchage et gonflement a I’eau d’intensité différente.
Le mortier avec du MK a montré des déformations de retrait et gonflement inférieurs
par rapport au mortier témoin. La réduction de retrait est plus grande pour de la
teneur de remplacement plus élevé de métakaolin. D’autre part, la réduction des
déformations du retrait pour long terme au-dela 120 jours ne semble pas Etre
influencée significativement par le taux d’incorporation du MK. Les mortiers
contenant du métakaolin ont montré une bonne performance au gonflement a I'eau,
que celle du mortier témoin, il convient de noter aussi que 1’augmentation de taux de
remplacement du ciment portland par du métakaolin conduit a une augmentation de
I’intensité¢ du gonflement refléte ainsi la nature gonflant de certains hydrates de
métakaolin.

e Le béton contenant du métakaolin présenté¢ une porosité, inférieure par rapport au
béton sans du métakaolin. La porosité a I’eau du béton incorporant du MK varie de
(6,93 % a 8,41 %), tandis que le béton témoin présente une porosité totale (12,50 %).

e La résistance a la perméabilité a 1’air du béton incorporant jusqu’a 15 % MK a 28
jours est classé comme assez bonne selon la classification propose par Catheret et al
[153] A 56 jours, le béton de référence et le béton incorporant 20 % de métakaolin
demeurent toujours dans la gamme de classe moyenne, et le béton incorporant 5 % a
15 % du métakaolin dans la gamme de classe assez bonne. Lorsque la période de
cure de béton est prolongée jusqu'a 1'age de 90 jours, tout le béton, montre une
résistance assez bonne a la perméabilit¢ a l’air. En revanche, ’optimum de la
résistance a la perméabilité a I’air a été obtenu par I’incorporation de 15 % MK dans
le béton a 90 jours.

e L’incorporation du MK dans le mortier a pour effet négatif sur la résistance chimique
du mortier lorsque il exposée a la solution de sulfate de magnésium. Par contre
I’addition du MK dans le mortier en substitution partielle du ciment a pour effet
trés bénéfique sur I’amélioration de la résistance chimique du mortier vis- a- vis au

sulfate de sodium. La résistance au sulfate sodium est d’autant plus meilleur que la
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teneur de substitution de ciment par du MK est élevée. Il est observé que le meilleur
résultat est obtenu pour de taux de substitution de ciment par 20 % MK.

e Les résultats on démontré que I’incorporation du MK dans le mortier a pour effet
négatif sur performance du mortier lorsque il exposée a 1’acide sulfurique.
L’intensité de détérioration des éprouvettes de mortier incorporant du MK est plus
sévere avec 1’augmentation de concentration de solution d’acide sulfurique. Cela est
attribu¢ a la formation de gypse secondaire et I’ettringite secondaire par 1’attaque
d’acide sulfurique qui génere d'expansion. Les contraintes développées lors de la
formation de gypse et d’ettringite secondaire peuvent conduire a expansion
significative. Cela peut étre li¢ aussi a la décalcification et la perte de propriétés
liants du gel C-S-H et C-A-S-H.

e [’augmentation de taux d'incorporation du MK dans le béton a pour effet
d'augmenter la profondeur de carbonatation du béton. Cela probablement attribué a la
teneur en portlandite. En conséquence plus la teneur en portlandite sera faible dans le
matériau (cas des bétons qui contiennent des métakaolins puisque la portlandite est
consommée par les réactions pouzzolaniques), plus le front de carbonatation
avancera rapidement. En revanche, le résultat de résistivité électrique révele que plus
le taux d'incorporation de métakaolin dans le béton augmente la résistivité électrique

augmente aussi. Ainsi, on peut conclure que le MK a pour effet anticorrosif.
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Chapitre 6

RESULTATS DE LA PHASE 1V: ETUDE DE LA MICROSTRUCTURE
DE BETON AVEC ET SANS METAKAOLIN

6.1. Introduction

L'objectif de cette phase est d'étudier la microstructure du béton avec et sans
métakaolin afin que nous puissions interpréter la contribution de I'utilisation de métakaolin
sur les propriétés physico-mécaniques et la durabilité du béton vis-a-vis a lI'environnement
agressives. En effet, il est bien confirmé par les résultats obtenus précédemment et par
plusieurs recherches que la plupart des propriétés mécaniques a savoir la résistance a la
compression et résistance a flexion, module délasticité et la durabilité du béton est
nettement influencée par Il'incorporation du métakaolin. La majorité de ces investigations,
en démontrent que I'amélioration des propriétés mécaniques et la durabilité des bétons en
présence MK est liée d'une part, a leur effet physico-chimique et chimique et d'autre part a
leur effet microstructurale. En effet, la microstructure du béton et en particulier leur
structure poreuse, conditionne non seulement les propriétés mécaniques, mais également
celles liées a la durabilité. Il apparait donc indispensable de caractériser de maniere la plus
exacte possible la microstructure du béton. La microstructure du béton a été étudiée en
utilisant le microscope électronique a balayage (MEB) et par diffractions des rayons X
(DRX).
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6.2. Observations microscopiques

Les figures 6.1 (a, b, c12, d12 ,€) présentes les micrographies obtenues au MEB pour des
échantillons en béton durci 4gé de 180 jours a base de ciment Portland seul, et incorporant
différentes teneurs du métakaolin (5, 10, 15 et 20 %). 1l est possible d’observer en premier
temps que la microstructure de béton a base de ciment Portland seul est caractérisée par la
présence d’une quantité importante des cristaux de portlandite (CH). Ainsi, I’hydroxyde de
calcium Ca(OH), se présente sous forme d’empilement attaché avec C-S-H (Fig.1 a). De
plus, I'nydroxyde de calcium (CH) se présente sous forme des grandes plaquettes simples
et sous forme d'empilements des plaquettes plus petites et plus minces remplissent
partiellement quelques pores capillaires de béton durci. En deuxieme temps, il est possible
d’observer pour les bétons contenant de MK , que I’incorporation de métakaolin dans le
béton a pour effet significatif sur I’apparition des cristaux CH, la dimension et le nombre
de cristaux de CH sont nettement diminuer. Les cristaux d'hydroxyde de calcium CH ont
été largement remplacés par des plaques plus minces et plus petite disposée seule ou sou

forme d’empilements sépareés par le gel du silicate de calcium hydrate (C-S-H).

Par ailleurs, I'examen de la microstructure des echantillons de bétons a base de ciment
seul et contenant de métakaolin, montre que le béton contenant de MK est caractérisee par
une microstructure tres dense comparant a celle d'échantillons de béton a base de ciment
Portland seul. Nous pouvons observer pour le béton contenant de métakaolin, diminution
du volume et taille des pores due a la formation des nouveaux hydrates supplémentaire
silicate de calcium hydrate (C-S-H), lié a la consommation d'hydroxyde de calcium par la
réaction pouzzolanique du métakaolin. Cela peut étre expliqué d'une partie, les propriétés
mécaniques élevées enregistrées pour le béton incorporant des taux élevés du métakaolin.
En revanche, pour le béton contenant de 10 % et 15% de métakaolin nous notons la
présence des cristaux de l'ettringite qui se trouve bien cristallisé a I’interface pate de
ciment-graviers et dans certains pores capillaires. Ainsi, des microfissures ont été
observées pour le béton incorporant 5 %, 10 % et 15 % de MK (Fig 6.1 : b, ¢, d;) , cela est
probablement dd a la préparation de I'échantillon de béton lors de I’examen par MEB.
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SEM HV: 15.0 kV WD: 6.60 mm I | VEGA3 TESCA
View field: 139 pm SEM MAG: 2.00 kx 20 pym
Det: SE Date(m/d/y): 01/17/19 LPCMA-Biskra

WD: £.49 mm
View field: 275 pm SEM MAG: 1.01 kx | S0 ym
Det: SE Date(m/d/y): 01/24/19 LPCMA-Biskra

(b)
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¥ - ~
SEM HV: 15.0 kV WD: 8.70 mm VEGA3 TESCA

View field: 54.4 pm SEM MAG: 5. 10 kx 10 pm
Det: SE Date(m/dly): 01/17/19 LPCMA-Biskra

Ettringite (AFt)

Microfissures

SEM HV: 15.0 kV WD: 8.77 mm | VEGA3 TESCAI
View field: 56.4 pm SEM MAG: 492 kx 10 gm
Det: SE Date(m/d/y): 01/17/19 LPCMA-Biskra
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5 TPy : §
SEM HV: 15.0 kV | R
View field: 277 ym SEM MAG: 1.00 kx | 50 ym
Det: SE Date(m/d/y) 01/17/19 LPCMA-Biskra

SEM HV: 15.0kV | WD: 6.24 mm | | | VEGA3 TESCA

View field: 5§5.6 pm SEM MAG: 5.00 kx | 10 ym
Det: SE Date(m/d/y): 01/17/19 LPCMA-Biskra

(d)
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SEM HV: 15.0 kV WD: 6.98 mm MG ] VEGA3 TESCAI

View field: 62.1 pm SEM MAG: 448 kx 10 pm
Det: SE Date(m/d/y): 01/24/19 LPCMA-Biskra

(€)

Figure 6.1: Photos de micrographies au MEB des échantillons des bétons : (a) béton témoin,
(b) :béton incorporant 5% de métakaolin, (Cy,): béton incorporant 10% de métakaolin,
(dy) :béton incorporant 15% de métakaolin ;(e) : béton incorporant 20% de métakaolin

6.3. Diffraction des rayons X

Les figures : 6.2, 6.3, 6.4, et 6.5 représentent les diffractogrammes obtenus a 3, 7, 28 et
90 jours pour des échantillons des pates du ciment hydraté, a base de ciment Portland seul
et contenants : 5%, 10 %, 15 % et 20 % du métakaolin respectivement. Avant, 7 jours
d'hydratation, on peut observer en premier temps une diminution de l'intensité des pics
principaux des constituantes de ciment anhydre en particulier les silicates (C3S et B-C.S),
et l'apparition d'hydroxyde de calcium (CH) et de silicate de calcium hydraté (C-S-H)
caractérisent le début d'hydratation des silicates. En deuxieme, temps on peut observer que
I'intensité des pics principaux caractérise I'hydroxyde de calcium (CH) (26 =34,07 ° et
20 =18,02 °) dans la pate cimentaire hydratée a base de ciment seul est plus faible
comparant a celle des pates cimentaires avec du métakaolin, ce qui est attribuable
principalement de I'effet physique du métakaolin. En effet, la présence des particules fines
de métakaolin dans la matrice cimentaire tend a augmenter les nombres de sites de
nucléation ce qui a pour effet d'accélérer I'nydratation de silicates (C3S et B-C,S) [35] [178]

et favorise la formation des cristaux de CH et la précipitation de C-S-H.
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A partir de 7 jours d’hydratation, on peut remarquer que les pics caractéristiques de la
portlandite (CH) commencent a diminuer dans les pates avec du métakaolin, preuve du
début d’amorcage de la réaction pouzzolanique du métakaolin. En effet, sur les
diffractogrammes des pates & base de ciment Portland avec du métakaolin, I’intensité des
pics principaux et mineurs de la portlandite (CH) est plus faible que celle de pate de ciment
seul due a la consommation de la portlandite par du métakaolin. Par ordre décroissant
d’intensité de pic de portlandite, on peut classer les mélanges comme suit : pate de ciment
seul. < pate de ciment incorporant 20 % du métakaolin < pate de ciment incorporant 15 %
du métakaolin < pate de ciment incorporant 10 % du métakaolin < pate de ciment
incorporant 5 % du métakaolin. Toutefois, on observer que I’écart entre I’intensité de pics
principaux de la portlandite (CH) de la pate de ciment seule et ceux des pates contenant du
métakaolin est relativement faible a cet age, cela est lié d’un parte a la vitesse de la mise en
dissolution des constituants active de notre métakaolin et d’autre part a la quantité de
portlandites en solution a cet age. Par ailleurs, I’analyse de diffractogramme de la pate de
ciment sans MK montre une diminution de I’intensité de pic principal de C3S (26 = 32,9 °)
et de pic principal de B-C,S (20 = 32,12 °) et une légére augmentation C-S-H (identifiable,
sous forme d’un halo 26 = 27,0 ° 4 26 = 33,0 °), et de la portlandite (CH) due a la poursuite
d’hydratation.

A 28 jours, comme a 90 jours d’hydratation on peut observer clairement que I’écart
entre I’intensité des pics caractéristiques de la portlandite dans les pates contenant du MK,
et celle a base de ciment Portland seul devenant plus significative principalement pour des
teneurs éleve de substitution de ciment par du métakaolin. Ce qui confirme la
consommation de la portlandite par du métakaolin aux ages plus avances, cela permet de
comprendre I’amélioration impressionnée des performances mécaniques des mélanges
avec MK qui dépassent ceux du mélange témoin a partir de 28 jours d’hydratation. Par
ailleurs, on peut observer que la diminution de I’intensité de (CH) est accompagnée par
I’apparition de C-S-H et C-A-H (identifié avec un pic pointu a 206 =11,72° (d=7,54 A))
dans les pates de ciment incorporant du métakaolin. En effet, la réaction pouzzolanique du
métakaolin conduit a la consommation de la portlandite en profit de la formation de
silicates de calcium hydraté C-S-H supplémentaire, ainsi a la formation des hydrates
cristalline aluminates silicates de calcium hydraté C,ASHg (stratlingite), et CsAHs
(hydrogarnet) et C4AHi3 (tetracalcium aluminate hydrate) [35,41-43]. En revanche,

I’analyse de diffractogrammes a 90 jours des pates contenant 15% et 20% de MK a montré
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la présence des traces de stratlingite (C,ASHs) (identifié avec un pic pointu a 26 = 31,05°),
de plus I’analyse de diffractogrammes montre la présence toujours des traces d’anhydres

(CsS ,B-C,S) , ce qui signifie que I’hydratation n’est pas totale a cette échéance.
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Figure 6.2 : Diffractogrammes X de la pate de ciment seul PO et des pates P1, P2 ,P3 et P4
contenant 5% ,10%, 15% et 20 % du metakaolin respectivement aprés 3 jours d’hydratation.(1 : CH,

2:C3S, 3:p-C5S, 4:CaCO;, 5 : Quartz (Si0,), 6 : CSH)
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Figure 6.3 : Diffractogrammes X de la pate de ciment seul (P0) et des pates contenant et des pates

P1, P2 ,P3 et P4 contenant 5% ,10%, 15% et 20 % de métakaolin respectivement aprés 7 jours
d’hydratation. (1 : CH, 2 : C5S, 3 : 5-C.S, 4 :CaCOs, 5 : Quartz (SiO,), 6 : CSH)

199



CHAPITRE 6 Etude de la microstructure des bétons avec et sans métakaolin

446 1
cts =33.41
1+4
2+3
1
cts =48.03
4+6
243 144 1
1
cts =37.25
446 2+3
8 14 1
1
cts =78.46
4+6
243 1+H4 !
1
cts =83.01
6 1+4 |1
8 2+3
IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|IIIIIIIII|
10 20 30 40 50 60 70 80 90

Position (‘2Theta)

Figure 6.4 : Diffractogrammes X de la pate de ciment seul (P0) et des pates contenant et des pates
P1, P2 P3et P4 contenant 5% ,10%, 15% et 20 % de métakaolin respectivement apres 28 jours
d’hydratation. (1: CH, 2: CsS, 3: p-C,S , 4:CaCOs, 5: Quartz (SiOy) , 6: CSH, 7: Ettringite (AFt),
8: CAH (C,AH1))
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Figure 6.5 : Diffractogrammes X de la pate de ciment seul (P0), et des péates et des pates P1,
P2 ,P3 et P4 contenant 5% ,10%, 15% et 20 % du métakaolin respectivement aprés 90 jours
d’hydratation. (1: CH, 2: C3S, 3: S-C,S, 4:CaCOs, 5: Quartz (SiOy), 6: CSH, 7: Ettringite (AFt),
8: CAH (C4AH3) 9: C,ASg)
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Figure 6.6 : Variation de I’intensité du pic principal de la portlandite (CH) en fonction

du teneur de substitution de ciment par du metakaolin aprés 90 jours d’hydratation

6.4. Conclusion de Chapitre 6
Les résultats de cette partie de I’étude consacrée a la caractérisation microstructurale de
béton témoin et incorporant du métakaolin. Les résultats obtenus nous ont permis de tirer

les conclusions suivantes :

e I'observation au microscope (MEB) de la microstructure de béton incorporant de
métakaolin a révélé que I'hnomogeénéité de ce dernier est fortement améliorée en ajout
de métakaolin, cela a été principalement attribué aux effets de remplissage des pores
ainsi qu'a la densification de la microstructure liée a la réaction pouzzolanique du
métakaolin.

e Les analyses de la microstructure du béton ont démontré que la présence du
métakaolin dans les mélanges de béton a pour effet réduit la quantité de la portlandite
qui s'est formée au début du processus d'hydratation.
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e Les diffractogrammes DRX montrent que les pics de la portlandite sont plus élevés
dans les pates contenant de métakaolin que dans la pate témoin, mais seulement a
court terme (< 3jours). Ce qui confirme I’effet de nucléation qui pourrait avoir le
métakaolin dans les mélanges étudié. Cette observation traduit aussi une activité
pouzzolanique de métakaolin moins perceptible a jeune age (7 jours), mais tres
importante a moyenne et a long terme.

o Les diffractogrammes DRX montrent la consommation de la portlandite d’autant plus
importante que le taux I’incorporation de métakaolin est plus élevé. Ce qui explique
en partie les meilleures performances mécaniques des bétons contenant du
métakaolin.

e Les diffractogrammes DRX montrent la présence des traces des constituants
anhydrides-ciment (C3S et B-C,S), méme a prés 90 jours ce qui expliquent

la poursuite d’hydratation.
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Conclusions Géneérales et Perspectives

Des études récentes menées a l'université de Mohamed Khaider, au laboratoire de
recherche en génie civil de Biskra (LRGC) sur l'effet des ajouts cimentaire (filler de
calcaire, sable de dune, laitier, pouzzolane naturelle...etc.) sur les propriétés physico-
mécaniques et durabilité du béton, ont montré que l'utilisation de ces ajouts cimentaires
dans le ciment pour la fabrication des mortiers et bétons offrent des avantagés
économiques et écologiques indéniables. Dans ce contexte, le métakaolin est un ajout
minéral trés intéressant pas seulement di a leur avantage économique et impact
enviromentale positif, mais aussi pour ses caractéristiques et des effets sur certaines
propriétés du béton. Cependant, peu d'études ont été faites sur le comportement des
mortiers a base de ciment au métakaolin local vis-a-vis des propriétés mécaniques et de
durabilité a cause de non-disponibilité de cet ajout dans le marché algérien et aussi en
raison de manque des donnees sur leur effet sur les propriétés du béton. Les objectifs de
notre étude ont été I'étude la faisabilité de métakaolin fabriqué a partir de kaolin local
comme ajout cimentaire, tout en essayant d'expliquer certains effets du métakaolin sur les

propriétés de béton frais et durci.

e Notre étude nous a permis a conclure que le métakaolin obtenue a partir de la
calcination du kaolin a température 850C° est satisfaire a I’exigence de la norme
(ASTM C 618 -12a) [34], et peut classe comme pouzzolane de classe N ;

e Nous avons vue également que I’incorporation du métakaolin dans le ciment conduit a
une augmentation importante de la demande en eau et en superplastifient pour avoir une
consistance adéquate afin de défloculer les agglomérats et de maintenir une ouvrabilité
du béton constante ;

e Les résultats de cette étude ont montré que I’incorporation du métakaolin contribue
significativement a I’augmentation de la résistance a la compression, et qui dépende
essentiellement de leur taux d’incorporation, et de rapport E/(C+MK) et I’a4ge de
réalisation de I’essai compression. Il note aussi, que I’optimum de taux de substitution
de ciment par du MK pour la résistance a la compression a jeune age est 10 % MK,

tandis que, a moyen et a long terme il entre 15 % a 20 % MK ;
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Les résultats de cette étude ont montré que la contribution du métakaolin a
I'amelioration des propriétés mécaniques est plus remarque a moyen et a long terme (28
et 90 jours) et moins importante a court terme. La faible amélioration de la résistance a
jeune age (7jours) des mortiers incorporant de métakaolin est attribué a la réactivité
lente de métakaolin et aux effets de dilution, et d’augmentation du rapport (E/C)
effectif ;

L’optimum de taux de substitution de ciment par MK pour la résistance a la
compression et a la flexion du béton varie en fonction de la teneur de remplacement de
ciment par métakaolin et de I’age. L optimum de taux de substitution de ciment par du
MK a 28 et a 90 jours pour la résistance a la compression de béton est obtenu pour
teneur 15 % MK. Tandis qu’a long terme (180 jours) I’optimum pour la résistance a la
compression est obtenu pour teneur 20 % de MK le gain maximal de la résistance en
compression de béton est d’ordre 37 % obtenu a 180 jours par le béton contenant 20 %
de MK, ce béton montre a 180 jours une résistance a la traction flexion est d’ordre de
13,37 % de sa résistance en compression ;

L’optimum de taux de substitution de ciment par de MK a 90 et a 180 jours pour la
résistance a la traction par flexion de béton est obtenu pour teneur 10 % et 15 % MK
respectivement.

Le module d’élasticité dynamique longitudinal et transversal et de torsion du béton
contenant du MK diminuer légerement quand le taux de MK augment a court terme ;
cela est d0 a I’effet de dilution de ciment par la métakaolin et a la réaction
pouzzolanique du MK moins perceptible a court terme, tandis qu’a long terme
I’augmentation de taux d’incorporation de MK tend a accroitre légérement les
propriétés élastiques dynamiques ;

A propos du module d’élasticité statique de béton, il & été constaté que le remplacement
de ciment par métakaolin tend d’accroitre Iégerement le module d’élasticité lorsque la
teneur de remplacement de ciment par MK augmenter ;

Plusieurs propriétés caractérisant la durabilité du béton contenant du métakaolin ont été
étudiées. En termes de variation dimensionnelle nous avons vue que le remplacement de
ciment par du métakaolin diminuer le retrait de séchage, et que la diminution est plus
important que la teneur de remplacement de ciment par métakaolin est élevée, cela est

dd a la formation d’un réseau poreux plus fin dans le mortier contenant de métakaolin et
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moins connecte qui résiste mieux au séchage que celui du mortier témoin sans
métakaolin ;

En terme, de gonflement, les résultats ont montre que le mortier avec de métakaolin est
plus performant comparant au mortier de référence.

Le béton incorporant du métakaolin est caractérisé par une porosité, inférieure a celle du
béton a base de ciment portland a cause de la densification de la microstructure de béton
par la métakaolin liée a la formation des nouveaux hydrates ;

La performance vis-a-vis au sulfate de magnésium du ciment contenant du métakaolin
est moins bonne en comparant a celle de ciment portland seul. Par contre, la résistance
chimique du ciment avec métakaolin a vis-a-vis au sulfate de sodium est meilleure que
celle de ciment portland seul. Il note que la résistance de ciment avec métakaolin au
sulfate sodium est d’autant plus supérieur que la teneur de substitution de ciment par du
MK est élevée. Il est observé que le meilleur résultat est obtenu pour de taux de
substitution de ciment par 20 % du métakaolin ;

L’incorporation du métakaolin dans le mortier a pour effet négatif sur la performance du
mortier vis-a-vis a I’acide sulfurique. L’intensité de détérioration des éprouvettes de
mortier & base de ciment contenant de MK est plus sévere avec I’augmentation de
concentration de solution d’acide sulfurique et la teneur de substitution de ciment par
métakaolin.

La performance de métakaolin dans I’évolution de la résistance a la carbonatation est
mauvaise. La diminution de la teneur en portlandite due a la réaction pouzzolanique,
bénéfique a la résistance au sulfate de sodium de mortiers avec métakaolin, entraine une
profondeur de carbonatation relativement plus élevée dans le béton contenant du
métakaolin par rapport au béton témoin. La contribution de métakaolin dans
I’amélioration de la résistance de béton a la corrosion a été trés bien mise en évidence,
les résultats de résistivité électrique révélent que plus le taux d’incorporation de
métakaolin dans le béton augmente la résistivité électrique augmente aussi. Ainsi on
peut conclu que le MK a pour effet anticorrosif

Les micrographes au microscope électronique a balayage (M.E.B) montrent la présence
de faible quantité de portlandite dans le béton contenant de métakaolin que dans celle de
béton témoin, traduisant une densification de la microstructure en présence de
métakaolin. Une réduction de la taille des vides en présence de métakaolin, la taille des

pores est d’autant plus petite que la teneur de remplacement de ciment par métakaolin
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est élevée. Ce phénomeéne conduirait a une tortuosité et segmentation importante et
semble donc justifier la faible perméabilité de béton contenant de métakaolin ;

A travers les analyses de diffraction des rayons X (DRX), on note que I’intensité du pic
principal de la portlandite a jeune age (< 3 jours) dans la pate témoin est plus faible que
celle dans la péate contenant de métakaolin, cela démontre que I’incorporation de
métakaolin dans le ciment a pour effet accéléré I’hydratation du ciment ;

Les diffractogrammes DRX montrent que aprés 3 jours jusqu’a 90 jours, le pic principal
caractérisé la portlandite des pates contenant de métakaolin est plus faible a celle de
pate témoin donc la réaction pouzzolanique aura lieu aprés 3 jours. Ce qui explique en
partie les meilleures performances mécaniques de béton contenant de métakaolin a

moyen et a long terme.

A cet effet, cette étude propose de poursuivre des investigations futures sur :
o Etude de la compatibilité de métakaolin avec différentes adjuvantes chimiques ;
o Etude de I’influence de la finesse de métakaolin sur les propriétés mécaniques et
durabilité du béton ;
o FEtude de performances mécaniques et durabilité du béton & base de ciment Portland
contenant de métakaolin et de laitier granulé.
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