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Résumé

La diatomite est un matériau naturel formé a partir des restes de diatomées qui sont des
algues unicellulaires. Le but de cette étude est d’étudier I’utilisation de la diatomite dans la
production du ciment, afin de réduire les émissions de dioxyde de carbone (CO2) d’une part et
améliorer les performances du ciment. Les mortiers ont été préparés en mélangeant du ciment
Portland (CEMI) avec 5, 10, 15% et 20% en poids de diatomite, le gypse et le sable. Les
composites de ciment ont été étudiés apres 2, 7 et 28 jours de durcissement a l'eau. Les
propriétés chimiques, physiques, minéralogiques et mécaniques ont été réalisées. Le
diffractogramme de rayon X de la diatomite révele la présence de la silice amorphe et de
phases cristallines telles que le quartz, et la calcite. Les valeurs de la surface Blaine ainsi que
les valeurs de la consistance ont augmenté.Les mortiers avec une substitution inférieure a

15% présentent des résistances comparables a celle du ciment de référence.

Mots clés: Ciment ; Diatomite ; Pouzzolane ; Résistance mécanique.



Abstract

Diatomite is a natural material formed from the remains of diatoms which are
unicellular algae. The aim of this study is to study the use of diatomaceous earth in the
production of cement, in order to reduce carbon dioxide (CO2) emissions on and improve the
performance of the cement. The mortars were prepared by mixing Portland cement (CEMI)
with 5, 10, 15% and 20% by weight of diatomaceous earth, gypsum and sand. Cement
composites were studied after 2, 7 and 28 days of water hardening. The chemical, physical,
mineralogical and mechanical properties have been carried out. The X-ray diffractogram of
the diatomaceous earth reveals the presence of amorphous silica and crystalline phases such
as quartz, and calcite. The Blaine surface values as well as the normal consistency values have
increased. Mortars with a substitution of less than 15% reveal comparable strength valuesto
that of the reference cement.

Keywords: Cement; Diatomite; Pozzolan; Strength.



Al (A ol oha Cangd AdAl sam g callads 4 5 cile silall Wy (e ) 5S5 Lpmpada 30le e sl
el psad s dga e (CO2) 052 KU 2l AU Elal Qo Jal (e ¢ caians) 218 e siball il il alasi)
G e 0350 720 5715 ¢ 10 ¢ 5 a=e (CEMI) 62220 sl el I day B3l jian o CriasaY)
et LMl coia S G La 9 28 57 52 da CiianY) Gl je Al 0 o Ja il g ], silanl)
3sas oo Cua st salal ) da2Y) s Jadade CadSy A KlShall 5 A svnal) 5 450 ) 5 AilaasSl) (ailiadl)
al) Gl ad 5 Blaine daalall daluall ad a5 ) oI Jio dyy sll) Jal al) 13855 5 sliiall e ol
el (85 g gl LD A Blan G slie sgdai JaiaV) (e 7 15 o JB (o (5 5imy (2 BBl 3oLy
RS



TABLE DES MATIERES

DEDICACE. .. .ciiiiiiiitiiiiiiiattiiistsssttcsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssens 2
REMERCIEMENTS. ..ciuutttiiiiiietiiiiienticssssssrtossssssssssssssssssssssssson. 4
TABLE DES MATIERES ...cceiiiiiiiieieeeeititieneeeneeineeeessennseenns o 5
LISTE DES FIGURES ...t soae 9
LISTE DES TABLEAUX ...ttt 11
INTRODUCTION GENERALE ... 12
(O gF-T o] | £ -2 [ 14
Syntheése bibliographiqUe...ceeieeeeieiiiiiiiiiiienetineeneereeeereneecacencenns 14
0 I O 11 T 1 R 16
[.1.1 Fabrication du CIMENT. .......oeie e 17
1.1.1.1 Préparation dU CrU..........ooriniie e 17
0 B O U 3o o o [0 o) PSPPSR 17
1.1.1.3 Le broyage du CIINKEr. ..o e 17
1.1.2 Les diffé&ents types du CIMENt. ... ....ooiiii i e 18
[.1.3 Les classes du CIMENT ... 19
1A L CHINKEN. .. e 20
[-1-4.1 Composition ChIMIQUE. .........ootii e 20
[-1-4.21.8 MICIOSIIUCTUE. ...ttt e, 21
[-1-4.2.0 ATIEE (C3S). ettt 23
[-1-4.2.2 BAHEE (C2S). .. iuiniieinie ittt 23
[-1-4.2.3 C&ite(C3A) et Ferrite (CAAF) ..o, 24
|.2 L’hydratation du ciment portland........cccceveiiiiiiiiiiiiineiiniinenennenss 25
1.3 LeS @JOUtS CIMENTAIIES eeverereeeereneeeeeenreneeensensenacansensenscansenscncans 29
1.3.1 ClasSification deS @JOULS. ......ouiueint ettt 29
L3 L AFIErS CaICAITES. ... .t 30
[.3.1.2 1€S POUZZOIANES. . ..o 30
1.3.1.2.1 Pouzzolane artificielle........... ..o 31




1.3.1.2.1.1 Laitier de haut fTOUMMBAU. . .....ooete e e 30

1.3.1.2.1.2 CendreS VOIANTES. .......ueie et e 32
1.3.1.2.1.3 Lesargiles CalCiNgsS. ..........ooviniiniii e 32
1.3.1.2.1. 4 FUME de SIlICe. ... 33
1.3.1.2.2 Pouzzolane naturelle. ... ... ..o 33
1.3.1.2.2 .1 Verre VOICANIQUE. ...t 33
1.3.1.2.2 .2 Tufs volcaniques COMPACES .........coiuiiriieit e 34

1.3.1.2.3 L’effet des additions minérales pouzzolaniques

sur les mat&iaux CIMENTAINES. ........ovetii et 34
1.3.1.2.3.1 Effet des additions minéales pouzzolaniques
sur les propriéé du mat&iau cimentaire al’état frais...............oooeeviiiniiiinnnn... 34
1.3.1.2.3. 1.1 LATN@®IOQIE. ... .ot e 34
1.3.1.2.3.1.2 Le temMPS 08 PriSB. .. ne ettt ittt 35
1.3.1.2.3.2 Effet des additions minéales pouzzolaniques
sur les propriéé du maté&iau cimentaire a I’état durci................oooeiiiiiinen.... 35
1.3.1.2.3.2.1 La porosité accessible a ’eau............cccooiiiiiiiiiiiiiiee e, 35
1.3.1.2.3.2.2 L FBIIAIT. ..ottt e e 36
1.3.1.2.3.2.3 La résistance ala COmMPreSSiON. ... ......ouviuiniieiiii e, 36
0 I o [ F=1 0] 1 4] TR 37
1.4.1 Structure de 1a diatomite .......o.oeieii 38
1.4.2 Utilisation de la diatomite. ... ......oiieinii e 38
(O{g =T o111 €= | DRI 40
Mat&iauX et MENOUES. ..cvueerreiireireiretereeireteneeereeesacesecennecensceneenn. 40
1.1 Elaboration du CIMeNt...ccciieiiiiiieiiiiieiiiinieietitenrensssescnsssnsiiisons 41
ILLIMaté&iaux de d@Part..........c.ooiiiii i 41
O [ od 10| PPN 41
0 I ) 0L 43
L1 L3 Sable. . 45
I = W | - 1] 1 1 (- N 47
1.2 Mé@hodes eXperimentaleS....ceeeeeeeieeeneeeeeneiieneenreecrencencansascenions 47
12,0 L DrOYAgE. ... et 47
12, 28 tAMISAGE ... ettt 48
11.2.3 1€S MASSES VOIUMIQUES. ... .etetet ettt eaee e e 49




11.2.3.1 Masse volumique absolUe ..........cooiiiiiii e 49

11.2.3.2Masse vVOIuMIQUE apParente .........coeeeeiriirit ettt et eae e 50

11.2.4 Surface speeifique Blaine. ..o 50
I1.2.5Consistance normalisee et temps de PriSe .........ccovivriiiriiiiiiiiiiieeeenen, 51
11.2.5.1C0nNsSiStance NOrMaliSER. ...........oviiiiii e 51
11.2.5.2 Le temMPS 08 PriSE. .. . ettt et e e 51
11.2.6 Essai de stabilite&du CIment. ..., 52
I1.2.7Essai de laperte au feU. ... .. ..o 53
[1.2.8Mesure de la résistance MEaNIQUE. ...........oeevinineiriiie e 54
11.2.8.1 La ré&istance ala flexion et &la compression...............ccoooviiiiiininnn.n. 55
11.2.9 MeSUre dU FeLrait. ..ottt e e e e 55
I1.2.10Absorption capillaire. ... .. ..o 56
11.2.11 Essaidelachaux libre....... ..o 58

11.3 Techniques de caraCt&risation....ccoeeeereenienieniiniinrsnrenssesenssaceninns 58
11.3.1 Diffraction desS rayOns X. .......oouiniiniii it 58
11.2.2 La Spectromérie de fluorescence X, SFX......c.oiviriiiiiiiiiiiiiiieen 59
11.3.3 Microscope éectronique abalayage (MEB)............cccooiiiiiiiiiiiiiii 60

(O gF= T o] 11 ¢TI 1 61
R&UItatS €1 dISCUSSIONS.ceuiieiieireererriariessesnsonssarsnssesssnssnsonssssssonions 61
I11.1 Caracté&isation des mat&iaux de d@art......ccceveeeieeneenneeneeeiiiennens 62
LI B T (o] 11 | (- PP 62
11.1.2.1 Analyse ChimiqUe...........ooiiiii e 62
111.1.1.2 Analyse par diffraction des rayons X...........cooeiiiiiriiiiiiiiiiiieiineenne, 63
111.1.1.3 Analyse morphologique. ..o 63
HHLL.2 Le CHINKET . ..o e 65
I O =0 )/ 0 65
HLLA L SaDIe. ..o e 66
I11.2 Caractérisation des échantillons du ciment a I’état anhydre ........... 66
I1.2.2 Analyse ChIMIQUE. ..o e 66
111.2.2 La surface sp&ifique Blaine.............cooviniiiiiiii e 68
111.2.3 LeS MaSSES VOIUMIQUES...eeutiuieeeeernrentanssasesensansessessnsonsossessnssnssssessnsansonss 69
111.2.3.1 la masse volumique absolUue............cooiiiiiiii e 69

111.2.3.2 la masse volumique apparente..........c.ooeivriiieiirieeiiae e, 69

EEEEEEE——————
7



111.3 Caracté&risation des pates de CIMeNt...c.ceeeeeereeneeneeneeeeneceeneencnnns 70

[11.3.1 La stabilitévolumique. ... 70
00 R I o0 ] T o PP 71
111.3.2 Temps de prise des &hantillonsde ciment ..., 71
1114 Caract&isation deS MOKTIErS..ceieeeeeeiretenteeseeceesnreaseasscscnsancenn 73
L R I P 73
I11.4.2 Les résistances MEEANIGUES........c..ccveeeeeueeereeieereeereeeeete et eeeereeereeaeereeereenne s e s 74
111.4.2.1 Ré&sistance &la COMPIeSSION. ........iueint ittt 74
11.4.2.2 Ré&sistance @ala flexion. ... 75
IL4.3 Indice d’aCtiVIte. ... ..ottt e e 75
111.4.4 Absorption capillaire. ... ..o 76
CoNCIUSION gENEFAIE ..c.uueineiiiiiiiiiieititineeieteneeneeentensenscnacensenssensans 78
REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES. ... iiiiiiiiiiiiiiiiiieiiiiienneenns 81




LISTE DES FIGURES

Figure 1.1: Les éapes de fabrication du ciment Portland .....................coooin, 18
Figure 1.2: Clinker observéau microscope OptiqUe ..........cooveriniiiiriiiieiieeeeeeien 22
Figure 1.3:Micrographies MEB des cristaux de l'alite ..., 23
Figure 1.4 : Micrographie MEB des cristaux de laB@ite....................ooooiiiiiinnl, 24
Figure 1.5: Micrographie MEB du C3A (C@ite) +C4AF (Ferrite) ...........coooviviiiiiininnn.. 25
Figure 1.6:Un cristal hexagonal de Portlandite (au centre) entouréde gel CSH ................ 27
Figure L7: Aiguilles d'@rang@te. ..............coooiiiiiiii e 27
Figure.8:Flux d’hydratation du cimentportland ... 28
Figure 1.9 :Origine des maté&iaux pouzzolaniques .............cceuiriniiniiiiiiiieineiieaanns 32
Figure 1.10: La diatomite Drute..........oooniii e 37
Figure 1.11 : Quelques espeees de diatomEBS............c.ooviniiniiiii e 37
Figure 1.12: structure de la diatomite.......... ..o 38
FIQUIE TLL 1 CHINKEN .. ..t e e e 42
0 O I - o Y oL 44
Figure 11.3: Sable NOrmaliS€....... ... 45
Figure 11.4 : courbe granulomérique du sable normalis€..................coooiiiiiiiiiinn.. 46
Figure 11.5 : Poudre de diatomite. ... ......oooeinini e 47
Figure 11.6 : Broyeur &billeS. .........coooiiiii 48
Figure I1.7 : Tamiseuse a jet d’air ALPINE. .. ... 49

Figure 11.8 : pycnometre Le Chatelier....... ..o 49
Figure 11.9 : Mesure de la masse volumique apparente.............oooeveeiviiriiiniireieennnn. 50
Figure 11.10 : Mesure de la surface speeifique de Blaine...................cooiiiiiiiiiiinns. 50
Figure 1111 1 Appareil VICal. ... ..o e 51
Figure 11.12 mesure de dédut et fin de Prise ........oovviriiiiiiii e 52
Figure 11.13: Moule &aiguille Le Chatelier..........cooviviiiiii e, 53
Figure 11.14 : FOUr @CalCination............ouiririii it et DO
Figure 11.15 : Les éapes de confection du mMOrtier ...........ccoeveiiiiiiiiiiiiieeeeeee e 54
Figure 11.16 : Presse hydrauliqQUe...........ooirii i e 55
Figure I1.17: L’essai d'absorption capillaire.............coooviiiiiiiiiiiii e 57

Figure 11.18 : Dé&ermination de lachaux libre................oooiii i 58
Figures 11.19 : Les éapes de la spectromérie par fluorescence.............ccoeeevivniiiinnn... 59
Figure I11.1 : Diffractogramme X de ladiatomite...............coiiiiiiiiiiiiiiiiie 64

EEEEEEE——————
9



Figure 111.2 : Morphologie de ladiatomite. ..o, 64
Figure 111.3 : Variation des principaux composants des ciments éaborés avec le taux
010151 1 0o R 67
Figure 111.4 : Evolution des surfaces spexifiques Blaine avec le taux des substitutions de la
poudre de dIAatOMITE. .. .. .ot e 68
Figure 111.5 : Variation de la masse volumique absolue avec le taux de substitution de la
(0110 ] 0 011 (- 69

Figure 111.6 : Variation de la masse volumique apparente avec le taux de substitution de la

(0110 ] 1 0T (- 70
Figure I11.7 : Début et fin de prise des ciments @aboreés......................coooiiiiiiiiiin. .. 72
Figure 111.8 : Evolution de la déormation des mortiers des ciments éaboré comparés au

Lo UL g 5. 1T 1 T PP 73
Figure 111.9 Evolution de la résistance a la compression avec le temps........................... 74
Figure 111.10 : Evolution de la réistance ala flexion avec le temps............cccocvviinnnne. 75

Figure 111.11 : Evolution de I'indice d'activit&a28 jours avec le taux de substitution et limite
NOIMALIVE U8 750....ueiueetieite ittt ettt bbbt b e et e b st besbenbeebenneas 76

Figure 111.12 : Evolution du coefficient d’absorption avec le temps pour les mortiers de 28

10



LISTE DES TABLEAUX

Tableau 1.1 : LeS types de CIMeNt. ......o.oirii it e e e eeeaes 19
Tableau 1.2 : Les classes de résistance du CIMeNt ............coeveiiiiiiiiiiiiiieieeeean 20
Tableau 1.3 : Composition chimique du clinker...............oooiiiiii e 21
Tableau 1.4 : Les phases min&ales du ClINKer ...............coiiiiiii i 21
Tableau I1.1 : Composition chimique du clinker..............ccooiiiiii e 42
Tableau I1.2 : Composition miné&alogique du clinker..................coooiiiiiiiiiii i, 43
Tableau 11.3 : Composition chimique du gYPSe.......ooviiiiiii e 44
Tableau 11.4 : composition chimique du sable normalis€....................ccoooiiiiiiiiiiiii e, 45
Tableau I1.5 : Composition granulomérique du sable normalis€................................ 46
Tableau I11.1 : Composition chimique de la diatomite.................cooeviiiiiiiiiiiinn. 63
.Tableau I11.2 : Composition chimiques du clinker.................oooiiiiiiiie 65
Tableau I11.3: Composition min&alogique du clinker (% ENMASSE)......................... 65
Tableau I11.4 : Composition Chimiques duU GYPSE.....c.ourintieiiiiti e 66

Tableau I11.5 : Composition chimiques du sable normalis€........................coooiien. 66
Tableau I11.6 : Composition chimiques des &hantillons de ciment............................... 67
Tableau I11.7 : Surface speeifique Blaine (SSB) des &hantillons de ciment..................... 68
Tableau 111.8 : la masse volumique apparente des diffé&ents ciments........................... 70

Tableau 111.9 :L’expansion des CIMENTS. .........ouuiuiiritit ittt eeeaeeeneans 71
Tableau I11.10 : La consistance des &hantillonsde ciment. ..................coooiiiiiiiiin, 71
Tableau 111.11 : Le temps de prise des é&hantillons de ciment...............ccooviiiiiiiiiiiiiiiann.. 72

Tableau 111.12 : Evolution de la déformation des mortiers des ciments éaboré& comparés au

OB EEMOIN. ..ottt e e e e e e 73
Tableau I11.13 : Les indices d’activité des différents ciments..........ooveeieeeeeeiiiiiinaannn, 76
Tableau 111.14 : L’absorptivité des différents mortiers...............covveiviiiiiiiiininiinnn.. 77

11



Introduction géné&ale



Introduction géné&ale

Introduction géné&ale

Le ciment est le mat&iau de construction le plus utilis€ dans le monde depuis
plusieurs annéss et sa production augmente de jour en jour.Cependant, la production de ce
maté&iau est trés énergivore et génee des é@missions importantes de dioxyde de carbone
(CO2).Avec la récente augmentation du réchauffement de la planéte, I’attention portée aux
soucis que posent les @missions de gaz aeffet de serre liéala production du ciment, s’est
accrue.Une des solutions alternatives & ce probléne est de substituer partiellement le
clinker,qui est le constituant majoritaire du ciment, par des maté&iaux pouzzolaniques. Ces
additions miné&ales présentent une certaine activitéchimique dite "pouzzolanique™ qui leur
permet de régir avec la chaux pour former des composé& semblables aux hydrates du
ciment.On trouve Les maté&iaux pouzzolanes sous forme naturelles ou artificiels. Parmi les
pouzzolanes naturelles on cite la diatomite.

La diatomite est une roche s&limentaire, formé par I'accumulation de restes fossiles
de diatomés qui sont des algues unicellulaires avec des parois de silice[Benayache S, 2020].
Ce maté&iau naturel posséde une structure tres poreuse. En raison de cette structure, la
diatomite présente une faible densit& une grande surface speeifique, une grande capacité
d'absorption et une inertie chimique [G.Sheng et al, 2008]. Grace aces caractéistiques, elle
est utilisédans plusieurs domaine notamment la filtration, la catalyse et 1’absorption. La
recherche sur I'utilisation de la diatomite en tant qu'additif au ciment a réeemment fait l'objet
de plusieurs éudes.L’objectif de notre travail est d’étudier 1’utilisation de la diatomite dans la
production du ciment.

Ce ménoire est constituéde trois chapitres, d’une introduction gené&ale et d’une
conclusion géné&ale.

Le premier chapitre est dé&liéaune éude bibliographique qui déerit les types et les
classes du ciment, sa fabrication, le processus d’hydratation, les types de pouzzolanes et
I’effet pouzzolanique ainsi qu’une description de la diatomite.

Le deuxi@me chapitre présente les maté&iaux utilisé& dans ce travail et les mé&hodes
des essais ainsi que les techniques utilisé&s pour déerminer les propriéé& mezaniques et les
caracte&istiques physico-chimiques.

Le troisiéne chapitre déerit les résultats exp&imentaux et leurs discussions.
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Chapitre | Synthese bibliographique

Chapitre |
Synthese bibliographique

Ce chapitre est consacré a une ¢étude bibliographique concernant un état de I’art sur le
ciment, son hydratation ainsi que les matériaux pouzzolaniques et leurs effets sur les
matériaux cimentaires. Enfin, nous nous intéresserons a I’opale (diatomite), sa structure et son

utilisation.

I1.1. Le Ciment

Le ciment est un liant hydraulique, obtenupar cuisson et broyage d’un mélange
d’argile et de calcaire. Ce matériau finement broyé, gachée avec de 1’eau, forme une pate qui
fait prise et durcie par suite de réactions d’hydratation. Apres durcissement, cette pate
conserve sa résistance et sa stabilité, méme sous 1’eau. Son emploi le plus fréquent est sous
forme de poudre, mélangée a de I'eau, pour agréger du sable fin, des graviers, pour produire
du mortier, ou encore du béton.

En effet, les ciments sont composés de petits grains individuels de différentsmatériaux,
qui doivent étre statistiguement homogenes en composition. Un haut degré de régularité
danstoutes les propriétés du ciment est obtenu par un procédécontinu de production en
masseet en particulier, par des procédés convenables de broyage et d"homogénéisation [Saidat
F, 2013].De nombreux autres éléments sont incorporés en fonction de l'utilisation du ciment,
permettant ainsi de constituer des bétons et des mortiers.

La production du ciment progresse régulierement depuis le début des années
cinquante. Elle ne cesse d'augmenter dans les pays en voie de développement en particulier en
Asie, qui s'est taillé la part du lion dans I'augmentation de la production mondiale de ciment

pendant la derniere décennie.
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Chapitre | Synthese bibliographique

1.1.1 Fabrication du ciment

Les matieres premiéres utilisées pour la préparation du ciment sont le calcaire et
l’argile. En fait, le ciment est constitué de quatre principaux composés: la chaux (CaO)
apportée par des roches calcaires, la silice (SiO2), I’alumine (Al203), et 'oxyde de fer (Fe203)
provenant de I’argile. La fabrication du ciment est passée par trois principales étapes (Figure
1.1):

1.1.1.1 Préparation du cru

On réalise un mélange de calcaire et d’argile dont le dosage est 80% et 20%
respectivement. Le produit obtenu est trés finement broyé ou la granulométrie de la poudre est
inférieure a 200um. Une fois le mélange est broyé et homogénéise, on obtient une poudre

s’appelle le cru.
1.1.1.2 Cuisson du cru

La calcination du cru se fait a une temperature de 1450°C dans un four rotatif. A cette
température, le calcaire (CaCOz) est décarbonaté selon la réaction (I.1) et setransforme en

chaux vive.

CaC03 - Ca0 + CO(l.1)

La chaux peut réagir avec les élements argileux de maniere a former des oxydes
réactifs: les silicates et les aluminates. Le mélange obtenueest alors rapidement refroidi
jusqu’a température ambiante (trempe a I’air) afin d’obtenir un produit sous forme de
granules, de quelques millimétres a quelques centimetres de diamétre, qui s’appelle le clinker.
Celui-ci est le constituant principal du ciment. Dans cette étape, I’émission de dioxyde de

carbone (CO») est importante.
1.1.1.3 Le broyage du clinker

Le broyage a pour but de réduire les granules de clinker en poudre d’une part, et
procéder a I’ajout de gypse (sulfates de calcium) a une teneur d’environ 5% massique d’autre
part, pour former le ciment Portland. Il est possible d’ajouter au clinker des additions
minérales, telles que les fillers calcaires, cendres volantes, fumées de silice... dans le but de

diminuer la quantité d’énergie consommée pendant le processus de fabrication et de diminuer
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la teneur en dioxyde de carbone produit. Il en résulte donc différents types de ciment selon le

type et le dosage de ces additions.

Calicaire Argile

Talle <200pm

[ Cuisson ] Pour décarbonater CaCO3
1 450°C et faire réagr Ca0
Refrmdnssemert Rapide . >
(Trempe) Jusqu'a termpérature asrbiante
Clinker
Gypse
a2t .f .

Ciment

A Foudre fine < 100pm

Figure I.1: Les étapes de fabrication du ciment Portland [D. Ganzalez, 2006].

1.1.2 Les différents types du ciment

Les additions minérales sont des matériaux minéraux finement broyés, utilisés en
substitution partielle ou en ajout au ciment, afin d’améliorer certaines de ses propriétés, ou
pour conférer des propriétés particulieres au béton [EN 197-1, 2012].De plus, pour répondre
aux différents probléemes rencontrés lors de la construction des ouvrages, telles que la
résistance a une attaque physique ou chimique et la mise en ceuvre particuliere. Selon les
différentes additions (les fillers, les pouzzolanes, fumée de silice, les cendres volantes..), la
norme [NF EN 197-1, 2001] regroupecing (5) types de ciment qui sont montrés dans le
Tableau I.1.
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Tableau 1.1 : Les types de ciment.

Types de ciments ) ) Constituants
Notation Clinker (%) Type d’ajouts (%) ]
courants secondaires
Ciment portland CEM I 95-100 -
Ciment portland CEM II/A 80-94 6-20
composé CEM 11/B 65-79 21-35
) CEM lII/A 35- 64 36-65
Ciment de haut »
CEM I111/B 20-34 Laitier 66-80
fourneau
CEM lII/C 5-19 81-95 0-5
CEM IV/IA 65-89 Pouzzolane, cendre
Ciment 11-35
pouzzolanique CEM IV/B 45-64 Fumée de silice
36-55
) ] CEM V/A 40-64 Laitier 36-60
Ciment compose
CEM V/B 20-38 Pouzzolane 62-80

1.1.3 Les classes du ciment

La classe est définie par la valeur minimale de la résistance mécanique a la
compression, mesurée a 28 jours sur mortiers normalisé (Mortier normalisé; 3 sable/1
ciment/0,5 Eau). Il existe trois classes qui sont : 32,5 - 42,5 et 52,5. La valeur maximale de la

résistance normale a 28 jours pour les classes 32,5 et 42,5 est indiquée dans le Tableau 1.2.
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Tableau 1.2 : Les classes de résistance du ciment [NF EN 196-1].

Résistance a la compression (MPA)
Classe de
résistance résistance a court terme résistance courante
2 jours 7 jours 28 jours
325N - > 16,0 >325 <52,5
325R >10,0 -
425N >10,0 - > 425 < 62,5
425R >20,0 -
525N >20,0 -
52,5R >30,0 - >52,5 -
1.1.4 Le clinker

I-1-4.1 Composition chimique

Le clinker est principalement composé de quatre d’oxydes métalliques, qui sont :
I’oxyde de calcium (Ca0), la silice (SiO2), I’alumine (Al203) et I’oxyde de fer (Fe203). La
somme de ces quatre composants est généralement supérieure a 95% en masse. La
composition chimique du clinker peut étre donnée par les limites, représentée dans le Tableau

1.3 [Rouessac et Rouessac, 1998].
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Tableau 1.3 : Composition chimique du clinker.

Constituants Minimum Maximum
CaO 61,0 68,1
SiO; 20,0 24,3
AlxOs 3,7 7,1
Fe 03 1,7 5,7
MgO 1,7 4
K20 0,05 1,4
Na,O 0,05 0,7
TiO2 0,15 0,4
Mn203 0,05 1,2
P205 0,05 0,6
SO3 0,05 1,3
Cl 0,00 0,1
Perte au feu 0,2 1,1

I-1-4.2LL.a microstructure

Le clinker compose la phase réactive du ciment Portland. Il se constitue d’un mélange
de phases silicates de calcium et de phases aluminates de calcium, qui sont regroupées, avec

leurs proportions, dans le Tableau 1.4.

Tableau 1.4 : Les phases minérales du clinker [Baron J, 1982].

Teneur
o Appellation | Composition Notation moyenne dans
Phases minérales |~ . o S . - .
cimentiere chimique cimentiere le clinker (%
massique)
Silicate bicalcique Belite 2Ca0SiOz CaS 20-25%
Silicate tricalcique Alite 3Ca0sSioz CsS 60-65%
Aluminate i 3Ca0ALO3 CsA 8-12%
tricalcique
Alumino ferrite .
. X Celite 4CaOAl03Fe203 C.AF 8-10%
tétracalcique
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Selonla notation cimentiére, chaque lettre représente un oxyde: C pour CaO, S pour SiO2, A
pour Al2Os, F pour Fe2O3 et H pour H20.

La composition théorique des phases principales du clinker peut étre calculée a partir
de sa composition chimique, réalisée par la fluorescence X, en utilisant les équations de

BOGUE, qui permet d’exprimer les teneurs en phases minérales. Les équations sont les

suivantes :
CsS =4, 07(Ca0) - 7, 60 (SiO2) — 6,72(Al,03) — 1,43(Fe203) — 2,85(S03) (1.2
C.S = 2, 87(Si0y) — 0, 75(3Ca0Si0y) (1.3)
CsA =2, 65( Al203) — 1,69( Fe203) (1.4)
C4AF = 3,04(Fe;05) (1.5)

Ou les termes entre parenthéses représentent les fractions massiques des différents oxydes
duciment.

L’observation par microscope optiqued’un échantillon du clinker montre la présence
de ses quatre phases, comme montre la Figure 1.2. De plus, elle montre I’existence de
porosité. La proportion et la morphologie des phases du clinker, peuvent varier
considérablement en fonction du processus de fabrication et les matiéres premiéres utilisées
[Kreppelt F, 2002].

Figure 1.2: Clinker observé au microscope optique [Ludovic Zingg, 2013].
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1-1-4.2.1 Alite (CsS)

L’alite ou le silicate tricalcique est la phase principale du ciment. Selon [Griesser
Andreas, 2002], cette phase représente 40 a 80 % en teneur massique et il est souvent impur
dans le clinker. En fonction de la température et des diverses impuretés, 1’alite a sept phases
polymorphes : trois phases tricliniques (T1, T2, T3), trois phases monoclinique (M1, M2, M3)
et une phase rhomboédrique (R). La phaseprédominante que I'on trouve habituellement dans
le clinker industriel, est la phase monoclinique [Bigare M et al, 1967]. La phase C3S est
instable et elle n’est obtenue que grace a une trempe rapide du clinker a la sortie du four.
Cette phase est tres importante pour le développement de la résistance mécanique au jeune
age du ciment [Lota J.S et al, 2000].

L’observation au microscope électronique a balayage montre que la phase alite se

présente sous forme de cristaux pseudo hexagonaux comme le montre la Figure 1.3.

1-1-4.2.2 Bélite (C2S)

La bélite ou silicate bicalcique, représente 15 a 30% en teneur massique dans un
ciment Portland. Cette phase a cing formes polymorphiques qui sont v, B, o’'H, o’L et a. La
phase la plus courante dans le clinker est la phase B monoclinique. Sa morphologie (Figure
I.4) montre qu’elle se présente sous forme de grains arrondis a surface striée ou ces stries
résultent du passage de la forme o a la forme B [Kacimi L et al, 2009]. Cette phase contribue a

augmenter les résistances a long terme (résistances finales).
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Figure 1.4 : Micrographie MEB des cristaux de la Bélite[Altun I. A, 1999].

1-1-4.2.3 Celite (C3A) et Ferrite (C4AF)

A la température de clinkérisation, les cristaux de silicates de calcium sont entourés
par un liquide interstitiel. Apres solidification, ce liquidese compose globalement d’un
mélange d’une phase riche en A1203 qui est la célite et d’une phase riche en Fe2O3 qui est la
ferrite.

La phase célite ou I’aluminate tricalcique(Ca3Al206), représentede 10% a 15% en
teneur massique dans un ciment Portland. Cette phase se forme a une température de 800°C a
partir d’aluminate monocalcique (CaAl204) par un ajout continu de chaux| WESSELSKY A
et al, 2009].La célite peut contenir plusieurs oxydes en impuretés, en particulier des oxydes
alcalins, tels que Na20 et K20, mais aussi MgO, Fe203, SiO2, TiO2, Cr203 et ZnO qui
provoguent la modification de la symétrie du réseau cristallin de cubique en orthorhombique
puis en monoclinique.

La ferrite ou le ferrialuminate tricalcique (CasAl2Fe2010) représente de 5 a 15% de la
masse du cimentportland. Sa teneur en fer et en alumine dépend des matieres premieres. Cette
phase se trouve sous la forme orthorhombique et elle peut insérer des ions étrangers, comme
le magnésium.

Par observation au microscope électronique a balayage (MEB), Les deux phases se

trouvent dans une phase interstitielle constituée de C3A et C4AF (Figure 1.5).
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Figure 1.5: Micrographie MEB du C3A (Célite) +C4AF (Ferrite) [Escadeillas G, 2008].

.2 ’hydratation du ciment portland

L’hydratation du ciment est une réaction chimique exothermique entre les phases
minérales (CsS, C.S, C3A etC4AF) et I’eau de gachage, qui s’enchaine avec le temps et
pendant plusieurs mois. Les composés qui résultent de cette réaction appelés les hydrates. Leur
proportion dans la pate du ciment hydratée est dépendante de la teneur en C3S, C2S, C3A et
C4AF. Etant donné que les C3S et C2S représentent environ 75% de la masse du ciment, leur

hydratation participe le plus au développement de la résistance du ciment.

Le mécanisme d’hydratation, dissolution- précipitation, a été proposé pour la premiére

fois par le Chatelier en 1887.

- des le contact avec I’eau, les especes du ciment anhydre (légerement soluble) passenten
solution dans la phase aqueuse pour former des ions calcium (Ca2*), des ionshydroxyles (OH"
), des ions silicates (Si04H2%) ou aluminates (Al(OH) s AlO2"), et desions sulfates (S04%),

- les ions en solution se combinent alors en composés hydratés lorsque les concentrations

ioniques sont telles que les produits de solubilité des hydrates sontdépassés.

Les différentesréactions d’hydratation des différents composés du ciment portland s’écrivent

comme suit :
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v 2(3Ca0Si0;) + 6H20 - 3Ca0 2Si0,3 H,0 + 3Ca(OH)2 (1.6)
CsS - CSH + CH

v’ 2(2Ca05i0z) + 4H,0 — 3Ca0 2Si0, 3H,0 + Ca0 (OH),(1.7)

C,S - CSH + CH
v’ 3Ca0 Al,05 + 32H,0 + 3Ca SO, - 3Ca0 Al,05 3Ca SO, + 32 (1.8)
(34 Gypse Ettringite
v’ 4Ca0 Al,03Fe,03 + 10H,0 + 2Ca (OH), = 6Ca0 Al,03Fe,03 12H,0 (1.9)
C.A

L’hydratation des phasesC3S et du C2S (equ 1.1 et 1.2) donne les mémes composés qui
sont les C-S-H (silicate de calcium hydraté), responsables de durcissement de la pate, et la
portlandite (CH), qui diminue la résistance du ciment. Les C2S réagissent plus lentement
etcontribuent ainsi au gain de résistance a plus long terme.

De point de vue morphologique, les cristaux des C-S-H se présentent sous forme de
feuillets, s’enroulent sur eux méme en formant des tubes creux, et ceux de la portlandite se
trouvent sous forme de plaquettes hexagonales (Figure 1.6), situés entre les grains du ciment.

Parmi les hydrates formés en trouvent aussi I’éttringite (3CaOAI203.3CaS03.32H20)
issue du gypse contenu dans le ciment. Cette derniére phase, qui se trouve sous forme de film

a la surface de C3A, ralentit I’hydratation de C3A en évitant la fausse prise.

La réaction d’hydratation de la phase C3A(equ 1.3), qui se révéle trés active, donne des
hydrates qui provoquentla solidification de la pate de ciment et donner naissance a une fausse
prise. Pour éviter ce phénomeéne on ajoute du gypse (sulfate de calcium) qui sert a réguler la

réaction de prise de ciment par la formation d’éttringite (sulfoaluminate).

L’ettringite cristallisée se présente sous forme d’aiguilles (Figure 1.7) et peut souvent
incorporer différents atomes, particulierement Fe et Al, elle est quelgquefois nommée phase
AFt. L’ettringite est donc un produit hydraté stable seulement dans le cas ou le gypse est en
quantité suffisante. La réaction du C4AF dégage peu de chaleur et participe peu au

développement de la résistance.
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Tant que I’hydratation n’est pas compléte, le durcissement de la pate peut durer
jusqu’a un an, et la résistance du ciment augmente. D’un point de vue cinétique, le processus

d’hydratation s’articule autour de cinq phases qui sont montréessur la Figure 1.8.

Figure 1.6:Un cristal hexagonal de Portlandite (au centre) entouré de gel CSH [M. Regourd
et al, 1975].

Figure 1.7: Aiguilles d'étrangéité [E. Guillon/2004]
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Figurel.8:Flux d'hydratation du ciment portland [Wang. G et al, 2010].

- Période de gachage: C’est la dissolution rapide et exothermique des constituants du ciment.
Le C3S et le C3A réagissent immédiatement avec 1’eau, formant de 1’ettringite et des C-S-H
(métastables) en surface des grains.

- Période dormante: Sa durée est de quelques heures et le degagement de chaleur est faible.
Aucune évolution de la pate ne semble se produire, mais les réactions chimiques ont pourtant
commencé : des ions passent en solution dans I’eau durant cette phase (ions calcium, silicates,
hydroxydes et sulfates). Le pH de la solution augmente, ce qui ralentit la dissolution des
constituants du ciment. Par conséquent, la formation des C-S-H et d’ettringite est lente et la
sursaturation en chaux de la phase aqueuse.

- Période de la prise ou d’accélération: La diminution de la teneur en ions Ca2" et OHpar la
formation de Ca(OH)2, conduite a I’accélération de la dissolution des constituants du ciment.
Il s’ensuit alors les mécanismes de dissolution, de nucléation et de précipitation des
différentes phases, permettant la formation des hydrates : C-S-H, portlandite et I’ettringite).
Cette activité chimique dégage beaucoup de chaleur. Les hydrates formés commencent a
s’enchevétrer et la pate devient de plus en plus solide. La fin de période de prise est
caractérisée par une accélération de 1’hydratation.

- Période de ralentissement: La diffusion de I’eau vers I’interface réactionnelle des grains de
ciment devient de plus en plus lente, par conséquent, les réactions d’hydratation sont limitées.
- Période de durcissement: Les résistances mécaniques se développent et la porosité se
remplit progressivement des C-S-H. Les grains anhydres se trouvent recouverts d une couche

d’hydrates qui s’épaissit de plus en plus. Pour que I’hydratation se poursuive, il faut que I’eau
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diffuse a travers les pores de gel de C-S-H. La chaleur dégagée diminue. Le gypse est épuisé,
le C3A résiduel réagit avec I’ettringite pour former du monosulfoaluminate de calcium.

De maniére générale, une pate de ciment durcie ordinaire comporte :

- 50 a 70% d’hydrates C-S-H, jouant un rdle important sur les propriétés mécaniques du
matériau,

- 25 a 27% de portlandite, ayant peu d’influence sur la résistance mécanique mais jouant un

role important en ce qui concerne la durabilité du matériau.
1.3 Les ajoutscimentaires

Un ajout est un matériau qui présente une granulométrie tres fine, ajouté a I’eau et le
ciment pendant le malaxage, pour améliorer les caractéristiquesdu ciment, tels que les
caractéristiques rhéologiques et / ou mécaniques, ou de lui conférent des proprietés
spécifiques. Leurs utilisations présentes des avantages techniques, économiques et
écologiques [Gonzales D, 2006].

- Un avantage technique, car I’incorporation de particules trés fines permet d’augmenter la
résistance mécanique et chimique dubéton durci, et parfois de limiter la fissuration a chaud.

- Un avantage économique, car les ajouts sont en general des déchets ou des sous-
produitsindustriels nettement moins colteux que le ciment lui-méme.

- Un avantage écologique. La production du ciment Portland nécessite un apporténergétique
élevé et engendre des dégagements de gaz a effet de serre. Leremplacement d’une partie du

ciment par des ajouts réduit donc I’impactenvironnemental.
1.3.1 Classification des ajouts

Les ajouts peuvent étre naturels ou artificiels, inertes ou actifs. Ils peuvent réagir en
tant que matériau hydraulique, ou pouzzolanique, ou encore sous forme de fillers
[GuettallaA ;MezghicheB, 2001].Les ajouts couramment rencontrés dans les ciments sont les
suivants :

- les fillers calcaires (inertes).
- les laitiers de hauts fourneaux (propriétés hydrauliques latentes).

- les pouzzolanes (activité pouzzolanique).
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1.3.1.1Fillers calcaires

Le calcaire est une roche sédimentaire, composée majoritairement de carbonate de
calcium CaCOas. Il a été introduit dans la fabrication des ciments a la suite des deux guerres
mondiales pour augmenter la production et satisfaire la demande accrue de ce produit. Ainsi,
son emploi a donné des résultats prometteurs de résistance et de durabilité.ll fut admis que ces
fillers avaient principalement un effet physique de comblement de vide et d’amélioration de la
porosité. De nos jours, des travaux de Husson.S et Chloup-Bondant [Husson.S, 1991 ;
Chloup-Bondant M, 1996], laissent entrevoir une autre efficacité provenant de réactions
superficielles entre les grains de calcite et le ciment, d’ou on peut tirer les constatations
suivantes :

e Le calcaire réagit avec les aluminates du ciment pour former des carboaluminates de
calcium hydratés [Chloup-Bondant M, 1996].

e L’ion COs peut se substituer aux ions SO* - dans les sulfates hydratés [Husson.S,
1991],[Chloup-Bondant M, 1996.]

e Le calcairc finement broyé accélére 1’hydratation du ciment et plus
particulierementcelle de son composé principal; le silicate tricalciqgue [Chloup-
Bondant M, 1996][Heikal M et al, 1834].

e Le ciment au calcaire posséde une demande en eau moins importante que celle des
autres ciments pouzzolaniques[Chloup-Bondant M, 1996][Zhu W, 2005].

1.3.1.2 les Pouzzolanes

Une pouzzolane est un matériau siliceux ou aluminosiliceuxqui, finement divisé
et en présence d’humidité, réagit chimiquement avecl’'hydroxyde de calcium libéré par
I'nydratation du ciment portland pour formerdes composés possedant des propriétés

liantes. La réaction pouzzolanique s’écrit comme suit :

CaO +Si02+H20 —> CSH (1.10)

Les pouzzolanes sont composées essentiellement de silice (SiO2) et d’alumine
(A1203). La partie restante contient de I'oxyde de fer et d’autres oxydes ainsi qu’un
pourcentage de chaux (CaO). La proportion de CaO réactif est négligeable vis-a-vis du
durcissement. La teneur en SiO, réactif doit étre au moins égale a 25% en masse [NA 442].

Les matériaux pouzzolaniques ne durcissent pas par eux-mémes lorsqu'ils sont mélangés avec
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de l'eau mais, lorsqu'ils sont finement broyés, ils réagissent a température ambiante, en
présence d'eau, avec I'hydroxyde de calcium (Ca(OH)) dissous, pour former des composeés de
silicates de calcium et d'aluminates de calcium, générateurs de résistances. Ces composés sont
comparables a ceux qui sont formés lors du durcissement des matériaux hydrauliques. Les
matériaux pouzzolaniques doivent étre convenablement préparés, c'est-a-dire sélectionnés,
homogénéisés, séchés ou traités thermiquement et réduits en poudre, en fonction de leur état a
la production ou a la livraison [NA 442].Les matériaux pouzzolaniques sont divises en deux
grandes catégories: les pouzzolanes naturelles et les pouzzolanes artificielles. La figure

|.9montre 1’origine des matériaux pouzzolaniques naturelles et artificielles.
1.3.1.2.1 Pouzzolane artificielle:

C’est une matiere composée, essentiellement, de silice, d'alumine et d'oxyde de fer
ayant subi un traitement souvent thermique pour lui assurer des propriétés pouzzolaniques.
Parmi les matériaux traités thermiquement on cite: les argiles, schistes, latérite, et la bauxite
[Meukam P, 2004].

1.3.1.2.1.1 Laitier de haut fourneau

Le laitier est un sous-produit de la fabrication de la fonte brusquement refroidi par
aspersion d’eau. Il se présente sous forme de nodules dont la composition chimique comporte
pratiquement les mémes éléments que ceux du clinker[Zeroub H, 2012].1l comprendde
I’oxyde de calcium qui est de ’ordre de 40 a 50 %, de la silice entre 25 a 35 %, de I’alumine
entre 12 a 30%, ainsi que la magnésie et d’autres oxydes en trés faibles quantités. Cet ajout est
un matériau vitreux s’apparent a du sable et qui est caractérisé par une réactivité hydraulique,

indispensable pour son emploi en cimenterie.
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Figure 1.9 :Origine des matériaux pouzzolaniques [Bessenouci, 2010].

1.3.1.2.1.2 Cendres volantes

Les cendres volantes sont le résidu finement divisé resultant de la combustion de la
houille pulvérisée, dans les centrales thermiques. La premiére utilisation des cendres volantes
comme matériau pouzzolanique a débuté aux USA en 1937.

On définit trois types de cendres volantes, en fonction de leur teneur en oxyde de calcium
(Ca0). Les cendres volantes qui présentent des teneurs en CaO inférieures a 8%, celles allant
de 8% a 20% et celles supérieures a 20%. Le constituant majeur est une phase vitreuse formée

de silice et d’alumine de 50 a 90% [BouzoubaaN, 2005].

1.3.1.2.1.3Les argiles calcinées

L’argile calcinée est utilisée dans les constructions en béton conventionnel, tout
comme dans le cas des autres pouzzolanes. Elle peut étre utilisée en remplacement partiel du
clinker ou de ciment [Steven H et al, 2004]. Parmi les argiles utilisées pour I'obtention des
pouzzolanes artificielles on cite: la muscovite, l'illite, le schiste et la kaolinite. Le métakaolin
est 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 de particule de silicate d’alumine amorphe ayant des propriétés
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pouzzolaniques, il est composé essentiellement de silice SiOzet alumine AlOasréactifs. Les
températures de calcination pour le métakaolin 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 conduisent & une nature amorphe du
matériau. Le métakaolin se presente se forme pulvérulente ou se forme de suspension [NF
P18-513].

1.3.1.2.1.4Fumée de silice

La fumée de silice est un sous-produit de la fabrication du silicium obtenu a partir de
quartz de grande pureté et de charbon dans un four a arc [TaylorH, 1990]. Les particules de la
silice sont principalement composées de silice amorphe (>85%) et présentent des propriétés
pouzzolaniques. Elles permettent aussi de compléter la granulométrie des ciments et ainsi
d’améliorer la compacité du matériau durci et donc sa résistance mécanique [DRE, 98]. La
fumee de silice représente dans ce groupe l'activité la plus importante, parce qu'elle possede la
plus faible part cristalline et la plus grande surface spécifique.

1.3.1.2.2 Pouzzolane naturelle

C'est un produit composé essentiellement de silice, d’alumine et d’oxyde de fer ayant
naturellement des propriétés pouzzolaniques. La pouzzolane naturelle peut étre d’origine
volcanique: verre volcanique, ponce, rhyolite, tufs, zéolite ou d’origine sédimentaire: terre a
diatomées [Kittel, 1972].

1.3.1.2.2 .1 Verre volcanique

Il'y a lieu de citer les pouzzolanes des roches pyroclastiques meubles ou a faible
cohésion provenant des éruptions volcaniques. Ce type de roche se trouve dans un état vitreux
ou du moins sous une forme d’instabilité ou de réactivité qui les rend sensibles a I’attaque par
I’hydroxyde de calcium. On mentionne a titre d’exemples : pouzzolane de SANTORIN, de
BALCOL en lItalie et de SHIRASHU au Japon.
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1.3.1.2.2 .2Tufs volcaniques compacts

Elles sont différentes des pouzzolanes de type verre volcanique. Ce sont les mémes
roches, mais ayant subi des transformations chimiques. L’altération du verre volcanique dans
des conditions hydro-thermiques se traduit par la formation des minéraux zéolitiques de
composition chimique variable. Ce genre de pouzzolane se distingue par une texture dure et

compacte.
1.3.1.2.3 L’effet des additions minérales pouzzolaniques sur les matériaux cimentaires

Les additions minérales engendrent des modifications significatives sur les propriétés
des matériaux cimentaires aussi bien a I’état frais qu’a I’état durci. Les mécanismes a I’origine
de ces modifications paraissent particulierement complexes, cependant plusieurs
étudesrecentes [A. Bessa-Badreddine, 2004 ; G. Salim et al,2012] s’accordent pour distinguer
trois principaux effets des additions minérales pouzzolaniques :
1-un effet granulaire favorable ou défavorable qui conduit a I’amélioration ou non de la
compacite du mélange et des performances mécaniques du matériau durci.

2- un effet physico-chimique qui agit sur I’évolution de I’hydratation au cours de la prise et du
durcissement ainsi que sur les propriétés physiques des matériaux cimentaires durcis.

3- un effet chimique lié a la composition minéralogique des additions et concerne leur
capacité pouzzolanique a réagir avec 1’eau et les constituants hydratés du ciment pour former
de nouvelles phases minérales qui peuvent contribuer a I’évolution desrésistances mécaniques
au méme titre que les produits hydratés du ciment.

Les propriétés physiques, les resistances mécaniques et les performances de
durabilitédes matériaux cimentaires avec additions minérales dépendent de 1’abondance et du

caractérefavorable ou défavorable des trois effets ci-dessus.

1.3.1.2.3.1 Effet des additions minérales pouzzolaniques sur les propriétés du matériau

cimentaire a I’état frais
1.3.1.2.3.1.1 La rhéologie

Les additions minérales pouzzolaniques les plus couramment utilisées sont la fumée
de silice, les cendres volantes, le métakaolin, la poudre de verre, le sable de dune broyé, etc...
Ces ajouts agissent plus ou moins favorablement sur les caractéristiques a 1’état frais des

matériaux cimentaires. Cet effet favorable ou défavorable dépend de plusieurs facteurs tels
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que la morphologie, la surface texturale, la distribution granulaire et le potentiel zéta des
particules d’addition utilisées [S. Grzeszczyk et al, 1997]. En effet, lorsque les particules de
I’addition ne modifient pas les frictions intergranulaires du mélange, le besoin en eau des
formulations croit avec la teneur des additions lorsque les particules des additions sont de
dimension submicronique (additions ultrafines). En revanche, le besoin en eau varie peu
lorsque les particules des additions sont microniques (additions fines) [Bessa-BadreddineA,
2004 ; BoudchichaA, 2007]. 1l ressort également de la littérature [Bessa-BadreddineA, 2004;
Felekoglu B et al, 2006] que pour des surfaces spécifiques comparables, les additions de
formes irréguliéres présentent des besoins en eau plus importants que les additions de formes
angulaires ou arrondies. Ainsi lorsque les grains de 1’ajout sont trés fins, ils remplissent la
porosité du squelette granulaire et libérent I’eau emprisonnée qui contribue a I’hydratation du
mélange. Cependant, cela est conditionné par le fait que les particules de I’addition ne

modifient pas les frictions intergranulaires du mélange.

1.3.1.2.3.1.2 Le temps de prise

L’ajout des additions minérales pouzzolaniques peut allonger ou retarder le temps de
prise des ciments. En effet, lorsque 1’ajout entraine une diminution de la demande en eau, on
peut observer une accélération de la prise. Une rapide réactivité de 1’addition peut aussi étre a
I’origine de cette accélération. Par contre, lorsque I’addition augmente la demande en eau, on

observe un retard de la prise. De plus, une lente réactivité peut causer un retard de prise.

1.3.1.2.3.2 Effet des additions minérales pouzzolaniques sur les propriétés du matériau

cimentaire a I’état durci
1.3.1.2.3.2.1 La porosité accessible a I’eau

La porosité des matériaux cimentaires est considérée comme un indicateur de
durabilité vu qu’elle gouverne la quantité et la rapidité de pénétration des agents agressifs
dans les matériaux cimentaires. Elle dépend de la taille, de la distribution et de la continuité
des pores.

L’effet des additions pouzzolaniques sur la porosité des matériaux cimentaires est
trés important et est trés étudié dans la littérature. 1l ressort que les ajouts influencent la
porosité par effet granulaire a travers ’empilement des grains et la réaction pouzzolanique

[Ramezanianpour.A et al, 2012]. Les additions pouzzolaniques a lente réactivité tendent a
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augmenter la porosité au jeune age, mais aux ages plus avancés, elles peuvent 'améliorer
[ColakA, 2003]. Les additions a réaction rapide diminuent la porosité des matériaux
cimentaires. Cela s’explique par une diminution de la taille des pores et une augmentation de
la tortuosit¢ due a la formation d’hydrates supplémentaires venant de la réaction

pouzzolanique.
1.3.1.2.3.2.2 Le retrait

Le retrait est un phénomene caus€¢ par le départ d’eau retenue par tension
superficielle dans les pores capillaires du ciment hydraté et la perte de I’eau physiquement
absorbée des CSH [G.AppaRao, 2001]. L’affinement et la diminution du diamétre des pores
avec I’ajout des additionspouzzolaniques occasionnent une tension capillaire qui génére un
retrait de séchage. Le retraitendogéne est quant a lui causé par la consommation de I’eau
retenue dans les pores capillaires par le processus d’hydratation. L’effet des additions
pouzzolaniques sur le retrait présente un réel intérét et a fait 1’objet de plusieurs études dans la
littérature. Une augmentation du retrait peut générer une importante fissuration et
compromettre la durabilité a long terme des ouvrages en matériaux cimentaires.

Il ressort des travaux antérieurs que les additions a forte réactivité pouzzolanique
(fumeée de silice) occasionnent une augmentation du retrait au jeune age par rapport au
mélange sans ajout [AppaRaoG, 2001]. La reaction pouzzolanique et le mécanisme
d’affinement de la taille des pores sont principalement responsables de 1’augmentation du
retrait au jeune age. A long terme, I’ajout de la fumée de silice n’affecte pas significativement

le retrait.
1.3.1.2.3.2.3 La résistance a la compression

L’analyse de la revue bibliographique montre que les matériaux pouzzolaniques ont
des vitesses de réaction différentes les uns par rapport aux autres. Cela se manifeste par un
développement plus ou moins rapide de la résistance a la compression.

Les principaux facteurs affectant la contribution des additions pouzzolaniques dans
la résistance a la compression sont: (1) I’effet granulaire, (2) I’effet de dilution et (3) la
réaction pouzzolanique de 1’addition avec la portlandite [S. Wild et al, 1996]. L’effet
granulaire et la réaction pouzzolanique affectent positivement, contrairement a I’effet de

dilution.
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1.4 La diatomite

La diatomite, ou Kieselguhr, est une roche sédimentaire de couleur claire (Figure
1.10), formée par l'accumulation de restes fossiles de diatomées qui sont des algues
unicellulaires avec des parois de silice [Benayache S, 2020].La membrane cellulosique de leur
cellule, la frustule, capte la silice dissoute dans 1’eau et s’en imprégne. Une des conditions
principales de formation des frustulesest la présence d’eau riche en silice solubilisée. Il existe
plusieurs especes de diatomées (Figure 1.11) qui ont des frustules de formes et de structures
variées.Cesfrustulessontconstituées de silice faiblement cristallisée et associée a des
composants organique [Gold.C, 2004].Les principaux dépdts datent de 20 millions d’années
et se trouvent dans plusieurs régions du monde comme la Chine, 1I’Allemagne, le Danemark,
la Russie, I’Algérie, I’Argentine, la France et le plus important gisement connuest situé en

Californie aux Etats Unis.

Figure 1.11 : Quelques especes de diatomées.

37



Chapitre | Synthese bibliographique

1.4.1 Structure de la diatomite

La diatomite est principalement composée de silice amorphe [AksakalE.L et al, 2012].
La structure physique, qui est tout a fait complexe, est formée d’un agrégat de fines particules
perforées. Elle contient de nombreux pores fins, cavités et des canaux [San O et al, 2009]
[Figure 1.12]. Les propriétés importantes des diatomites sont liées & leur structure physique.

Etant donné que la diatomite est un matériau vraiment poreux, (elle contient 80-90%
pores) [AksakalE.L et al, 2012] elle a une combinaison unique des propriétés physique et
chimique telles que la faible densité, la grande surface spécifique, la grande capacité
d’adsorption et I’inerte chimique [San O et al, 2009;EdizN et al, 2010;Liu D et al 2013]. Elle
est insoluble dans I’eau et elle est extrémement stable dans les conditions ambiantes [G.
Sheng et al, 2008]. Autres propriétés intrinseques sont, une conductivité thermique faible et

une température de fusion élevée [San O et al, 2009].

Figure 1.12: structure de la diatomite[Vasconcelos et al., 2000].

1.4.2 Utilisation de la diatomite

Les caractéristiques naturelles des diatomites telles que la porosité, la faible densité et
la forte inertie chimique. Ces propriétés excellentes lui conferent une large gamme
d’application industrielle. La diatomite peut étre utilisé dans la purification des eaux potables,
comme agent de filtration pour toute sorte de liquides des industries chimigues,
pharmaceutiques et alimentaires notamment pour la filtration d’eau et 1’huile, afin d’enlever
les bactéries. De plus, ce matériau peut étre utilisée comme un absorbant des pesticides en

milieux poreux, dans la fabrication de quelques sirops pharmaceutiques. Leur grande surface
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specifique, leur rigidité et leur microstructure ont permis le développement de nombreuses
applications comme support de catalyseur pour plusieurs réactions, abrasive,
isolantacoustique, catalyseur et matériaux de construction légers pour le stockage d'énergie
thermique [Inchaurrondoet al., 2016 ; Jeong et al., 2013]. Une grande capacité d’absorption et
une faible masse volumique sont mises a profit dans le domaine des bétons pour des
absorbants industriels, ainsi que pour le nettoyage des sols et 1’absorption des graisses. C’est
une source de nanomatériaux naturels a faible codt en raison de sa disponibilité en grandes
quantités a partir de minéraux de diatomite fossilisés [Benayache S, 2020].

L'étude de I'utilisation de la diatomite, une pouzzolane naturelle, pour la fabrication du
ciment,a attiré l'attention de plusieurs chercheurs . Stamatakis et al[Stamatakis et al, 2003] ont
remarqué que I’amélioration de la résistance mécanique a augmenté en fonction de
l'augmentation de l'addition de la diatomite (de Gréce, de Hongrie et de Roumanie) et de la
teneur en silice réactive.De plus, Fragoulis et al.[Fragoulis D et al, 2005] ont constaté que
I'ajout de diatomite, en raison de la teneur en silice réactive, jouait un réle important dans

I’augmentation de la résistance.
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Chapitre 11

Matériaux et Méthodes

Dans ce chapitre sont presentés les matériaux utilisés, les conditions d’élaboration des
ciments, et les différentes techniques de caractérisation employées pour déterminer les

caractéristiques physico-chimiques et les proprietés mécaniques du ciment.

1.1 Elaboration du ciment

I1.1.1Matériaux de départ

Les matériaux utilisés dans ce travail sont : le clinker, le gypse, le sable normaliseé etla
diatomite. Le clinker, le gypse et le sable normalisé sont obtenus de la cimenterie Hdjar-Soud
(Skikda), du groupe Industriel des Ciments d'Algérie (GICA). Tandis que la diatomite est

obtenue du gisement de Sig de la wilaya de Mascara.

11.1.1.1 le clinker

Le clinker est obtenu par voie séche et cuisson a 1450°C dans le four rotatif, puis
refroidi a I’air. A la fin il se présente sous forme de granulats de dimensions varis entre 07cm
et 02 cm (Figure 11.1).Sa composition chimique et minéralogique sont présentées dans les

TableauxlIl.1 et 1.2, respectivement.
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Figure I11.1 le clinker.

Tableau 11.1 : Composition chimique du clinker.

Composants Taux (%)

CaO 65,5
AlOs 5,74
Fe203 3,79
SiO2 22,02
MgO 1,15
Na20 0,19
K20 0,77
SO3 0,21
CaOlibre 0,30
PAF 0,30
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Tableau 11.2 : Composition minéralogique du clinker.

Phases minéralogiques | Taux (%)
CsS 55,85
C.S 21,02
CsA 8,80
C4sAF 11,53

Le clinker est produit dans cette filiale cimentaire a partir de deux constituants : le

calcaire et I’argile.

e Lecalcaire
Provenant de la carriere située a Djabel Safia (Daira de Benazzouz) a une distance de
8 Km de l'usine, reliant la cimenterie par des transporteurs. Elle s’étale sur une
superficie de 162 ha, les réserves geologiques exploitables sont estimées a plus de 150
millions de tonnes, dont sa qualité est caractérisée par un calcaire pur et homogeéne. Le

calcaire est extrait par abattage en grande masse au moyen d’explosif.[www.schs.dz]

® [largile

Provenant de la carriere située a Oued El-kebir (commune de Aincharchar) a une
distance de 4 Km de I’usine. Reliant 1'usine par route servant au transport de I’argile par
camion. Sa superficie est de 72 ha, elle renferme des réserves estimées a plus de 06
millions de tonnes. L’argile est extraite par ripage a 1’aide d’une pelle mécanique, ensuite
formée en tas, chargée sur camions a I’aide de chargeuse pour étre acheminée vers

I’usine.[www.schs.dz]

11.1.1.2Le gypse

Le gypse, dénommé aussi gypsite, ou pierre a platre, est une roche tendre saline ou une
évaporite commune, voire abondante, entierement cristallisée, composée principalement du
minéral gypse, un sulfate doublement hydraté de calcium, décrite par la formule CaSOs4.2 H,0O
et qui constitue le premier fin dépdt dans les marais salants. Elle posséde un domaine de
stabilité assez étendu, mais en général dans des conditions de haute température et de
migration aisée d'eau, céde sa place a lI'anhydrite, plus dense et plus dure. Sa texture cristalline

est en général moyenne a fine, elle peut étre granulaire a fibreuse.[www.granu-est.dz]

43


http://www.schs.dz/

Chapitre 11 Materiaux et Méthodes

L'industrie de la construction utilise a la fois le naturel et les formes synthétiques de
gypse dans la fabrication du ciment Portland, bien que la quantité de gypse utilisé dans le
meélange représente un faible pourcentage du volume de tous les ingrédients,
le gypse a des fractions importantes. L’addition de gypse au clinker a pour but de régulariser
la prise du ciment, notamment de ceux qui contiennent des proportions importantes
d'aluminate tricalcique. Grace a ce gypse, la prise du ciment, c'est-a-dire le début de son
durcissement, s'effectue au plut tét une demi-heure aprés le début de I'hydratation. Sans
gypse, la prise serait irréguliére et pourrait intervenir trop rapidement. Le gypse utilisé dans
notre étude provient de I'unité les lacs (GRANU EST) située dans la wilaya d’Oum Bouaghi
a lest Algérien. La composition chimique du gypse utilisé (Figure I1.2)estillustrée dans le
Tableau 11.3.

Tableau 11.3 : Composition chimique du gypse.

Composants Taux (%)
CaO 29.18
Al,O3 3.89
Fe203 1.78
SiO, 9.78
MgO 1.97
Na.O 0.05
K20 0.53
SOs 34.07
PAF 18.32

Figure 11.2 : Le gypse.

44



Chapitre 11 Matériaux et Méthodes

11.1.1.3le sable

Le sable normalisé CEN (ISO) est un sable naturel, siliceux notamment dans ses
fractions les plus fines. Il est propre, les grains sont de forme généralement isométrique et
arrondie. Il est séché, criblé et préparé dans un atelier moderne offrant toutes garanties de

qualité et de régularité.

Le sable est conditionné en sachets de polyéthyléne (Figure I1. 3)contenant chacun
350 + 5 g.Les livraisons se font a I'unité, carton de 16 sachets pesant 21.6 kg. Egalement sur
palette de 2 a 54 cartons, protégés par une housse en polyéthylene (transport routier) ou en
carton renforcé (transport maritime).Le Tableau 1.3 montre la composition chimique du

sable normalisé utilisé.

SABLE

_ N
\NDARD SANI)(—)R

Figure 11.3 : Sable normalise.

Tableau 11.4 : composition chimique du sable normalisé.

Constituants Taux (%)
CaO 0.99
AlOs 1.90
Fe203 0.00
SiO2 97.68
MgO 0.04
Na.O 0.08
K20 0.59
SOs 0.00
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La composition granulométrique déterminée par tamisage est conforme aux exigences des
normes EN 196-1 et ISO 679.

Tableau I11.5 : Composition granulométrique du sable normalisé [www.standard-sand.com].

Tamis ouverture des | Refus cumulés(%o)
mailles (mm)
0.08 99+1
87+5
0.16
6715
0.50
335
1.00
0745
1.60
0
2.00
120
100
g 80
2
>
2 60
3
[%2)
= 40
[)
@
20
0
2 1.6 1 0.5 0.16 0.08
tamis (mm)

Figure 11.4 : courbe granulométrique du sable normalisé.
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11.1.1.4La diatomite

La diatomite (Figure 1.5) a été obtenuedu gisement de Sigsitué dans la Wilaya de
Mascara, a I’ouest Algérien. Ellea été séchée dans une étuve a 105°C pendant 24 heures pour

¢éliminer ’humidité.

Figure 11.5 : Poudre de diatomite.

1.2 Méthodes expérimentales

Dans cette étude, les essais sont effectués sur la pate de ciment et sur le mortier
normal. Le choix du mortier se justifie en outre par le fait que la classe de résistance du
ciment est déterminée par 1’essai de compression sur le mortier normalisé La pate a base de
ciment et de diatomite permet d’étudier plus finement les interactions mises en jeu dans la
matrice cimentaire.

Pour ces deux corps d’épreuve, nous étudions cinq formulations différentes. Une
formulation témoin a base de CEM 1 42,5 (95% clinker + 5% en poids gypse) et quatre
formulations d’étude préparées en effectuant une substitution massique partielle du clinker par
la poudre de diatomite avec différents taux (5 %, 10 %, 15 %, 20 % en poids) et en gardant le

gypse a 5 % en composition.
11.2.1 Le broyage

La qualité de chaque analyse de produit dépend de la qualité de la préparation
d’échantillons. Il est d’autant plus important de coordonner précisément les différents

paramétres lors du broyage. Ce paramétrage est en fonction de toute une série de différentes
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propriétés du matériel de I’échantillon telles que : la densité, la dureté, la taille initiale, la
quantité d’échantillon, la durée de broyage, la granulométrie finale désirée, 1’abrasion des
garnitures de broyageet la sensibilit¢é a la température ou I’humidité résiduelle. Les
constituants du ciment ont été séchés a une température de 105°C pendant 24 h avant d’étre
utilisés. Le clinker et le gypse ont été broyés, apres étremélangés, avec unbroyeur a billesde
capacité de 10kg (Figure 11.6).Ce type de broyage a été choisi afin de rapprocher des
conditions industrielles.

Le ciment témoin nommé CEMI a été élaboré a partir de clinker et de gypse selon le
rapport 95%:5% en poids. Les échantillons de ciment ont été préparés en effectuant une
substitution massique partielle du clinker par la poudre de diatomite avec différents taux (5 %,
10 %, 15 %, 20 %) et en gardant le gypse a 5 % en composition. Les échantillons sont appelés
ciment C5, C10, C15et C20, respectivement.

Figure 11.6 : Broyeur a billes.

11.2.2Le tamisage

Le tamisage est une opération nécessaire pour le contrdle de la finesse du ciment. La
finesse de nos échantillons a été contrdlée a I’aide d’une tamiseuse Alpine modeéle (200 LS-
N)(Figure 11.7).La finesse est déterminée par rejet sur tamis 50 um. Aprés ’obtention de la

finesse désirée on a passé toutes les quantités dans un tamis de 200um.
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Figure 11.7:Tamiseusea jet d air ALPINE.

11.2.3 les masses volumiques

11.2.3.1 Masse volumique absolue

La masse volumique absolue des échantillons du ciment a été réalisée avec un
pycnomeétre (densimétre le Chatelier) selon la norme [NF EN 196-6]et[NA 231]. Elle est
effectuée a partir de deux mesures dont le principe de I’essai est de remplir le voluménométre
d’alcool a I’aide d’un entonnoir a long col jusqu'a la lecture No=0 puis introduire la quantité

de 64 g de ciment et laisser I’ensemble se reposer et noter le niveau N1 (Figure 11.8).

Figure 11.8 : pycnométre Le Chatelier.
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11.2.3.2Masse volumique apparente

Cet essai doit étre réalisétrois fois selon la norme [NF EN 196-6] comme suit :
-Peser une mesure de 1 dm3vide (MO) ;
-Verser le ciment au travers de ’entonnoir jusqu’a refus (Figure 11.9);
-Araser et peser (M1) ;
-La masse de ciment est: M1 - MO ;
- Connaissant la masse de ciment et le volume (V) du récipient calibré, on peut calculer la

masse volumique apparente du ciment (pa) comme suit :
pa=(M1 - MO)/V (1.2)
 —

Figure 11.9 : Mesure de la masse volumique apparente.

11.2.4Surface spécifique Blaine

La surface spécifique Blaine (SSB) permet de mesurer la finesse d'un ciment qui estun
parametre de contrdle important pendant sa production. Le principe de la méthode Blaine
consiste a mesurer le temps de passage d’une certaine quantité d’air a travers un lit poudre
d’une hauteur connue. La surface spécifique Blaine des échantillons est mesuréeselon les
normes [NA231/2006] et [EN 196-6]a I’aide d’un perméabilimétre de Blaine.

Figure 11.10 : Mesure de la surface spécifique de Blaine.
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11.2.5Consistance normalisée et temps de prise
11.2.5.1Consistance normalisée

La consistance de la pate caractérise la fluidité du ciment. La pate de ciment est
composée de ciment (C) et d’eau (E). On définit souvent le rapport E /C ou C / E qui permet
d’obtenir une pate de consistance normalisée. Pour déterminer ces rapports on effectue ’essai
de consistance avec I’appareil de Vicat(Figure 11.11) selon la norme EN-196-3.0n mesure
I'enfoncement qui est en fonction de la consistance de la pate. On parle de consistance
normalisée lorsque I’enfoncement (d) est dans I’intervalle de 4 mm a 7mm Si d n’est pas

atteint, il convient de modifier les rapports C/E ou E/C afin d’obtenir la consistance normale.

Figure 11.11 : Appareil Vicat.

11.2.5.2 Le temps de prise

L’objectif de I’essai de prise est de déterminer le début et la fin de prise des pates de
ciment. Le temps de prise a été effectué suivant la norme[EN 196-3] et a été mesuré a I’aide
d’une aiguille de Vicat automatique qui permet de suivre dans le temps I’évolution de la
consistance d’une pate de consistance normalisée.

Pour cela, une pate de consistance normalisée a été préparée et a été rapidement
introduite dans le moule tronconique posé sur une plagque de verre, sans tassement ni vibration
excessifs. L’exceés de mortier est retiré avec une truelle et mouvement de va-et-vient effectué
avec une truelle maintenue perpendiculairement a la surface supérieure du moule. L’ensemble
est placé sur la platine de I’appareil de Vicat et on a démarré les mesures. Le moment, mesuré

a partir du début du malaxage et le moment ou I’aiguille s’arréte & une distance d est appelé «
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temps de début de prise ». Le « temps de fin de prise » est celui au bout duquel 'aiguille ne

s’enfonce plus que de 0,5 mm.

Figure 11.12mesure de début et fin de prise

11.2.6 Essai de stabilité du ciment

L’essai de stabilit¢ permet de s’assurer que le ciment ne contient pas de substances
susceptibles de provoquer une expansion dangereuse au cours du temps. Les constituants du
ciment qui sont susceptibles de générer une expansion sont le gypse ajouté au moment du
broyage afin de régulariser la durée de prise, la chaux libre et la magnésie libre. Selon la
norme[EN 197-1], I’expansion des ciments ne doit pas dépasser 10 mm. L’essai de stabilité a
été effectue suivant la norme[EN 196-3] [46]. Il consiste a confectionner une pate de
consistance normalisée, qui est introduite dans le moule de Chatelier. Aprés remplissage, le
moule est conservé 24 h dans une salle a un taux d’humidité de 100%=+5%et une température
de 20°C£2°C.Au bout de ce temps, ’écartement A entre les pointes des aiguilles est mesuré a
0,5 mm pres. Le moule est alors entreposé dans le bain d’eau a 20°C qui est porté a ébullition
pendant 3 h + 5 min. Soit B I’écartement entre les pointes des aiguilles lorsque le moule, apres
refroidissement, est revenu a la température de 20°C. La stabilité S est caractérisée par la

valeur B-A exprimée en mm a 0,5 mm pres.

S(mm) =B - A(11.2)
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Figure 11.13: Moule a aiguille Le Chatelier.

11.2.7 Essai de la perte au feu

On détermine la perte au feu par calcination de 1’échantillon d’un ciment selon la
normeNF EN 196-2[NF EN 196-2] a une température d’environ 950 + 25°C. A I’issu de cet
essali,

- ’eau et CO2 se disparaissent de I’¢échantillon.

- Oxydation partielle des éléments qu’y présentent.
- Une correction de la perte au feu est nécessaire pour lever toute influence due a I’oxydation.
Cet essai, s’effectue avec une masse du ciment de 1,00 = 0,05 g, qu’il faut mettre dans un
récipient et laisser dans le four pendant 15 min. Aprés son refroidissement, a température
ambiante, on pése sa masse de nouveau. La perte au feu observée est calculée par la formule
suivante :

L=[(mi-mg)/mi]*100 (11.3)

ou

mi est la masse initiale (g) et ms est la masse finale (g).

Figure 11.14 : Four a calcination
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11.2.8 Mesure de la résistancemécanique

Les essais sont effectués sur le mortier normal. Le choix du mortier se justifie en
outre par le fait que la classe de résistance du liant est déterminée par ’essai de compression
sur le mortier normalisé conformément & la norme [NA 234].

Le mortier est confectionné suivant les rapports massiques d’un mortier normal
classique, (sable/liant = 3, eau/liant = 0,5), pour toutes les formulations. Un malaxeur
électrique de capacité 5 litres est utilisé pour laconfection des mortiers selon la
procéduresuivante:

- le ciment, le sable sont introduits dans le malaxeur ;

- un malaxage a sec de 2 minutes est réalis¢ ;

- un arrét de quelques secondes permet I’introduction de toute I’eau mélangée ;
- —un malaxage de 2 minutes est de nouveau effectué.

Le mortier ainsi confectionné est introduit dans les moules (soit 40x40x160 mm?®)en
deux couches. Aprés I’introduction de chaque couche, un appareil a chocs permet de donner
60 coups a I’éprouvette pour un bon serrage.Ces éprouvettes sont démoulées 24 h apres le
coulage et conservées en cure humide durant 2, 7 et 28 jours a la température ambiante avant

d’étre analysées.

11.2.8.1 La résistance a la flexion et a la compression

Les essais de flexion et de compression sont réalisés sur des éprouvettes prismatiques
conformément a la norme [NF EN 196-1]. Les éprouvettes de dimension 40x40x160
mm3sont d’abord soumises a un essai de flexion 3 points et les demi-éprouvettes obtenues
sonttestées en compression jusqu’a la rupture. L’essai de flexion est effectué sur trois
éprouvettesde chaque formulation et les six demi-éprouvettes obtenues sont alors testées en
compression. Ces essais mécaniques sont réalisés sur les éprouvettes en mortier a différentes
échéances de 2, 7 et 28 jours et ils ont été effectués avec une presse hydraulique (Figure
11.16)
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Figure 11.16 : Presse hydraulique.

11.2.9Mesure du retrait

Le retrait est par définition la diminution d’une ou plusieurs dimensions d’un
matériau par suite de solidification, de refroidissement ou de transformation chimique. Dans
le cas du béton ou du mortier, le retrait qui se produit en I’absence de charge appliquée est di
a un départ d’eau en interne (par transformation, diffusion...) et/ou en externe (évaporation,
séchage...). On distingue différents types de retrait a savoir le retrait chimique, le retrait
endogene, le retrait thermique et le retrait de dessiccation.

La mesure de retraita été effectuée selon la norme [NA 440].Des éprouvettes de
mortier 40x40x160 mms sont confectionnées et conservées dans une salle a 20°C et 100%
d’humidité. Vingt-quatre heures aprés la confection des mortiers, les éprouvettes sont
démoulées et les mesures commencent avec des lectures assez rapprochées au départ qui

deviennent plus espacées avec le temps.

Tous les échantillons sont placés dans une chambre climatisée (T = 20°C+1, HR =

50% =5) ou les mesures sont effectuées a I’aide d’un retractomeétre équipé d’un comparateur

permettant de réaliser des mesures avec une exactitude inférieure ou égale a 0,005 mm. Une
tige étalon de 160 mm de longueur permet de régler le zéro du retractometre. Cette tige est en
Invar de facon a ce que les variations de température qu’elle peut connaitre au cours de la
manipulation n’entrainent pas de modification appréciable de sa longueur.

La déformation de retrait (€) est déterminée par la formule suivante :

Eretrait=AL/ L (11.4)
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avecAL=l;-lo(11.5)
dontAL est mesuré a 24 heure,3jours, 14 jours et 28 jours.

Ou lo correspond a la mesure de référence, soit la longueur mesurée lors de la premiére
échéance, liest la mesure relevée a un instant t et L est la longueur initiale de 1’éprouvette

entre les faces des deux plots de mesure en contact avec le mortier.
11.2.10Absorption capillaire

Les pores capillaires ont un rayon compris entre 0,01 et 100 pm et correspondent aux
espaces de la matrice cimentaire non comblés par les hydrates. Ils sont initialement occupés
par I’eau en formant un réseau continu. Ils occupent la plupart du volume de vide dans le
matériau et conditionnent les mécanismes de transfert. Leur volume diminue progressivement
au cours de ’hydratation. La réaction pouzzolanique qui engendre la formation d’une quantité
plus importante de C-S-H, comble également une partie de cette porosité capillaire.

L’absorptivité est définie comme un transfert des liquides dans un matériau poreux
da a des tensions de surface dans les capillaires. L’absorption se fait habituellement en deux
phases. Une premiere phase correspondant a l'absorption initiale qui désigne la période de
remplissage des plus gros capillaires, et une deuxiéme phase désignant la période de
remplissage des capillaires les plus fins. Aussi, plus le réseau poreux n’est fin, plus la
cinétique d’absorption et par conséquent le coefficient d’absorption sont faibles.

L’essai d’absorption capillaire mesure le taux d’absorption d’eau par succion
capillaire des éprouvettes de mortier, non saturées, mises en contact avec de 1’cau sans
pression hydraulique. Dans cette étude, ’essai est effectué selon la procédure AFPC-
AFREM[AFPC AFREM/1997].

Les éprouvettes sont imperméabilisées sur leurs faces latérales a 1’aide de silicone et
leurs masses initiales sont mesurées. Elles sont ensuite immergées dans 1’eau sur une hauteur
maximale de 5 mm a I’aide de cales. Le récipient (Figure 11.17) dans lequel sont placées les
éprouvettes est muni d’un couvercle pour éviter 1’évaporation de ’eau. A chaque échéance, a
savoir 0,25;0,5;1;2; 4 ; 8 et 24 heures, les éprouvettes sont sorties du récipient, essuyées a
I’aide d’une éponge humide, pesées, puis replacées dans le récipient. L’essai est terminé apres

24 heures.
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Figure 11.17: L essai d'absorption capillaire

Le coefficient d’absorption capillaire est défini par la relation suivante :

Ca(kg/m2)=(Mx—MO0)/A (11.6)
Ou Mxest la masse de 1’éprouvette a une échéance donnée (kg), Mo est la masse initiale de
I’éprouvette (kg) et A la section de I’éprouvette (m?) en contact avec I’eau.
L’absorptivité est définie par la vitesse d’absorption par remontée capillaire, elle est
obtenue par une régression linéaire de I’ensemble des mesures qui se trouvent dans un
domaine d’évolution linéaire du coefficient d’absorption Cat généralement entre 1 et 8 heures.

L’absorptivité est donnée par 1’équationl|.7:
Ca(kg.m2.h™?)= (Ca8-Cal)/(v8 — V1) (11.7)
Avec Ca : est I’absorptivité (kg/m2/h1/2).

Ca8 et Cal : sont respectivement le coefficient d’absorption a 8 et 1 heures.

11.2.11 Essai de la chaux libre

Les teneurs de la chaux libre dans nos échantillons de ciment sont déterminés au
laboratoire de la cimenterie de HdjarEssoud. La teneur en oxyde de calcium libre dans le
ciment est déterminée parla méthode « Ethyle-Glycérine », basée sur I’interaction de la chaux
non combinée dans leciment avec la solution de glycérol alcool pour donner le glycérat de

calcium qui est titré parune solution d’acétate d’ammonium (CH3COONH3).
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Figure 11.18 : Détermination de la chaux libre

11.3 Techniques de caractérisation

11.3.1Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une technique non destructive, utilisée pour
I’identification de phases cristallines dans un matériau. Elle est donc applicable aux minéraux,
aux roches, et a tout autre matériau cristallisé. Les rayons X sont des ondes
électromagnétiques qui interagissent avec le nuage électronique des atomes. Ils sont diffusés
par chacun des atomes de la cible et interférent entre eux. Les interférences peuvent étre
constructives ou destructives. Pour que les ondes diffusées par les différents plans soient
constructives et que I’intensité totale de ’onde diffusée soit importante il faut que la loi de

Bragg soit verifiée:
2dsin6 = n\ (1.8)

Ou d est la distance réticulaire entre deux plans atomiques, 6 est ’angle d’incidence des
rayons X, A est la longueur d'onde du rayonnement utilisé et n (nombre entier) est I’ordre de
diffraction. Chaque espece cristalline présente un ensemble de raies de diffraction dont la
position et I’intensité correspondent a sa structure. Le diffractométre utilisé est de type

PanAlyticalEmpryrean,en utilisant la radiation CuKou de longueur d’onde A= 0,154056 nm.
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11.3.2 La Spectrométrie de fluorescence X, SFX

La spectrométrie de fluorescence X est une technique d’analyse élémentaire globale
permettant d’identifier et de déterminer la plupart des éléments chimiques qui composent un
échantillon. Cette technique peut étre utilisée pour des matériaux trés variés : minéraux,
céramiques, ciments, métaux, huiles, eau, verres... sous forme solide ou liquide.

Selon la norme [EN 196-2], I'échantillon a analyser doit étre comprimé sous forme
de pastille puis cette pastille (Figures I11.19A et 19B) est placée sous un faisceau de rayons
X(Figure 11.19C). Sous I’effet de ces rayons X, les atomes constituant I’échantillon passent
de leur état fondamental a un état excité. L’état excité est instable, les atomes tendent alors a
revenir a 1’état fondamental en libérant de 1’énergie, sous forme de photons X. Chaque atome,
ayant une configuration électronique propre, va émettre des photons d’énergie et de longueur
d’onde propres. C’est le phénomene de fluorescence X qui est une émission secondaire de
rayons X, caractéristiques des atomes qui constituent I’échantillon. L’analyse de ce

rayonnement X secondaire permet a la fois de connaitre la nature des éléments chimiques

présents dans un échantillon ainsi que leur concentration massique.

Figures 11.19 :Les étapes de la spectrométrie par fluorescence.
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11.3.3 Microscopeélectronique a balayage (MEB)

Le microscope électronique & balayage (MEB), ou Scanning Electron
Microscopy (SEM) en anglais, est I’'un des appareils d’observation les plus puissant a I’heure
actuelle. Il permet d’étudier la morphologie de la surface d’un matériau et de 1’observer a
I’échelle du nanométre, ou le matériau doit étre conducteur et supporter le vide sans le
polluer. Son principe est basé sur I’interaction d’un faisceau d’électrons avec la matiére, ou ce
faisceau balaye la surface de I’échantillon. Le microscope électronique a balayage possede
deux types de détecteurs selon les différents types d’électrons émis par 1’échantillon: un
détecteur d’¢lectrons secondaires qui permet d’obtenir des informations sur la topographie et
un détecteur d’¢lectrons rétrodiffusés qui permet d’obtenir des informations sur la
composition des échantillons analysés. L’observation morphologique des échantillons a été
effectuée sur un microscope eélectronique a balayagemodelDSM—960 A Zeiss avec un
grossissement qui varie de 4x a 300.000x.
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Chapitre 111

Reésultats et discussions

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats de la caractérisation des matériaux de
départ et les ciments fabriqués. Les caractéristiques physiques de ces matériaux, a savoir la
masse volumique, la surface Blaine, la consistance et la résistance mécanique sont évalués.
L’optimisation des conditions d’élaboration du ciment a été étudiée en fonction du dosagede

diatomite.

I11.1 Caractérisation des matériaux de départ

111.1.1 Diatomite

La diatomite est une roche sédimentaire, siliceuse, poreuse et friable, formee par
l'accumulation de squelettes de diatoméesqui sont des plantes aquatiques unicellulaires a
parois de silice et qui se trouvent sous forme de nombreuses espéces. Selon la classification
minéralogique [Yuan et al ; 2013], la diatomiteest classée comme opale-A, du fait de sa
composition riche en silice amorphe hydratée (SiO2, nH20). Dans 1’état naturel, les diatomites
renferment généralement dela calcite, de I’argile et quelque fois du sable, en plus de petites
quantités d’oxydes [Bariana et al., 2013; Konuklu et al., 2015].Les propriétés chimiques,

physiques et le degré de pureté des diatomites varient d’un gisement a ’autre.
111.1.1.1 Analyse chimique

Les résultats de la caractérisation par fluorescence X, menés sur la diatomite brute sont
présentés dans leTableau II1.1. Ills montrent une composition chimique comportant
principalement de la silice (SiO2), de I’oxyde de calcium (CaO), de I’alumine (Al2O3) et de
faibles teneurs en MgO, MnO, TiO2,Kz0 et Fe20s. La silice (SiO2), I’oxyde de calcium (CaO)

EEEEEEE———————
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et I’alumine sont présents dans la diatomite avec 60,71%, 16,25% et 7,90%, respectivement.
Le caractére siliceux de la diatomite est confirmé par la teneur importante en silice.De plus,
on remarque une grande perte au feu qui est di a la déshydratation de la diatomite et au
dégagement de composants organiques volatils.

Tableau I111.1 : Composition chimique de la diatomite.

Constituants SiO, | CaO | MgO | AlkOs | MnO | TiO2, | KO | Fe.O3 | PAF

Diatomite 60,71 | 16,25 | 0,40 7,90 0,04 | 0,25 | 1,05 2,17 | 13,65

Selon la composition chimique: AlLOs% + Si0% + Fe:03% = 70,78%
(Tableau 111.1), la diatomite est un matériau pouzzolanique. Cela veut dire que la diatomite
utilisée dans notre travail a la possibilité de fixer la chaux libéree par le ciment lors de son

hydratation.

111.1.1.2 Analyse par diffraction des rayons X

Le diffractogramme de rayons X de diatomite est présenté dans la Figure I111.1.Les
résultats montrent la présence d’une phase amorphe caractérisée par un haloet des phases bien
cristallisées caracterisées par despics de diffraction fins. Le halo correspond a la silice

amorphe, tandis que les phases cristallisées correspondent au quartz, et la calcite (CaCO3).

111.1.1.3 Analyse morphologique

La morphologie de la diatomite est montrée sur la Figure 111.2.D’aprés la figure, on
constate que la diatomite présente une diversité d'especes de diatomées avec des
morphologies de frustules uniques. Ces frustules qui présentent des formes différentes
(pénale, tubulaire et circulaire), sont souvent brisées mais trés bien conservées. De plus, les
diatomées ont une microstructure et une porosité cellulaires. Cela indique que ce matériau est

trés poreux.
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Figure 111.1 : Diffractogramme X de la diatomite.
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Figure 111.2: Morphologie de la diatomite.
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111.1.2 Le clinker

La composition chimique et minéralogique du clinker définit la qualité du ciment
[Bastide, 1993].Le clinker utilisé est fabriqué par la cimenterie Hadjr-Soud. Les principaux
composeés chimiques du clinker sont : CaO (65,95%), SiO2 (22,02%), Al>O3 (5,74%) et Fe>03
(3,79%) (Tableau I11.2). En plus, d’autres oxydes a faibles proportions : MgO, K>0, Na,O
etSOs. Le Silicate tricalcique C3S en trés grande proportion dans le clinker (55,85%)
représente 1’élément actif des ciments, comme illustre le Tableau I111.3,et confére des
résistances maximales au cours terme de durcissement. Le Silicate bicalcique C>Sdonne au
ciment des résistances initiales moins élevées que le CsS, mais développe des résistances
mecaniques & long terme. L’aluminate tricalcigue CsAdonne au ciment de trés bonnes
résistances mécaniques initiales a 2 jours de durcissement. L’aluminoferritetétracalcique

C4AF ordonne au ciment des résistances faibles.

Tableau I111.2:Composition chimiques du clinker.

CO”S(E'/E‘)“"‘”“ CaO | ALO; | Fe,Os | SiO; | MgO | NaO; | K,O | SOs csrc;n

PAF

Clinker

6595 5,74 | 3,79 | 2202 1,15 | 0,19 | O,77 | 0,21 | 0,30 | 0,30

Tableau 111.3: Composition minéralogique du clinker (% enmasse).

Phases minéralogiques | Taux (%)
CsS 55,85
C2S 21,02
CsA 8,80
C4AF 11,53

111.1.3 Le gypse

L'addition de gypse au clinker lors du broyage, a pour but d’inhiber I'hydratation des
aluminates en évitant [D’apparition de réactions chimiques précoces daluminate
tricalcique(CsA). Grace a ce gypse, la prise du ciment s'effectue une demi-heure apres le
début de I'hydratation. Sans gypse, la prise serait irréguliére et pourrait intervenir trop

rapidement. La composition chimique du gypse utilisé est montrée dans le Tableau 111.4.
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Tableau 111.4:Composition chimiques du gypse.

Constituants . CaO
(%) CaO | ALO;s | Fe;O3 | SiO2 | MgO | NaO; | K;O SOs libre PAF
Gypse 29,18 | 3,89 1,78 9,78 1,97 0,05 0,53 | 34,07 - 18,32
111.1.4 Le sable

Le sable normalisé est le sable utilisé pour la confection des mortiers. 1l joue un role
important en réduisant les variations volumiques et les chaleurs dégagées. Sa composition

chimique est illustrée dans le Tableau I11.5.

Tableau I11.5:Composition chimiques du sable normalisé.

Constituants . CaO
(%) CaO A|203 Fezos SiO; MgO NaO» K20 803 libre PAF
Sable | 599 | 190 | . | 9768 004 | 008 | 059 @ - ; ;
normalisé

I11.2 Caractérisation des échantillons du ciment a I’état anhydre
111.2.1 Analyse chimique

Les résultats de 1’analyse chimique des ciments préparés sont présentés dans le
Tableau I11.6. Les constituants principaux sont la silice (SiO2), I'oxyde de calcium (CaO),
I’alumine (ALOs3) et 'oxyde de fer(Fe203), et d’autres oxydes comme MgO, Na,O, KO et
SOsavec des pourcentages faible.

La variation des principaux composants (CaO, SiO. etAl,O3) des ciments élaborés
avec le taux de substitution est présentée dans la Figure 111.3. On aremarqué que la teneur en
silice augmente avec le taux d’addition de la diatomite, alors que la teneur en CaO diminue.
Les pourcentages des autres oxydes varient légérement. L’augmentation de la teneur en silice

est due au caracteére siliceux de la diatomite.
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Tableau 111.6: Composition chimiques des échantillons de ciment.

désignations CEMI C5 C10 C15 C20
CaO (%) 64,56 60.67 59.98 58.27 55.61
AI203 (%) 5,59 5.43 5.3 5.28 5.39
Fe203 (%) 3.63 3.81 3.67 3.73 3.72
SiO2 (%) 21.08 22.86 26.1 29.4 33.48
MgO(%) 1.22 1.25 1.22 12 1.05
Na20(%) 0.17 0.17 0.18 0.2 0.22
K20(%) 1 0.92 0.88 0.88 0.65
Cl-(%) 0.004 0.02 0.028 0.0042 0.05
SO3(%) 1.84 2.21 1.72 1.62 2.28
PAF(%) 0.27 0.27 0.26 0.23 0.18
TOTAL (%) 99.094 97.61 99.338 100.8142 102.62
CaO libre(%) 05 05 05 05 05
20 | 64.56 m CaO (%) WSiO2 (%) = Al203 (%)
60.67
g 60 >9.98 58.27
3 g 0 55.61
25 40
2
§ g 30 21.08 22.86 26.1 29.4 33.48
5 3 20
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Figure 111.3 : Variation des principaux composants des ciments élaborés avec le taux de

substitution
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111.2.2 La surface spécifique Blaine

Les surfaces spécifiques Blaine des échantillons sont données dans le Tableau
I11.7envariation avec le taux des substitutions de la poudre de diatomite et présentées en
courbe dans la Figure 111.4. D’aprés cette figure, on remarque une augmentation de la surface
specifique Blaine avec le taux d’addition de la diatomite. La surface spécifique du CEMI est
égale a 3255cm?/g, tandis quecelle du ciment C20 est 7045cm?/g. ’augmentation de la finesse
des échantillons avec le taux d'addition de la diatomite est remarquable et elle peut étreduea la
surface spécifique de la diatomite (5450 cm?/g) qui est plus grande que celle du CEMI.

Tableau I11.7 : Surface spécifique Blaine (SSB) des échantillons de ciment.

Ciments CEMI C5 C10 C15 C20
SSB (cm?g) | 3255 4295 5213 5815 6520
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6500 |-
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5500 |-

5000 |-

SSB (g/cm?)

4500 |-

4000 |-

3500 |-

] ] ] ]
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3000

Figure 111.4 : Evolution des surfaces spécifiques Blaine avec le taux des substitutions de la

poudre de diatomite
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111.2.3 Les masses volumiques
111.2.3.1 la masse volumique absolue

La Figure 111.5 montre la variation de la masse volumique absolue (spécifique ps) des
différents ciments en fonction du taux de substitution de la diatomite. Seloncette Figure,
onaconstaté une diminution de la masse volumique des différents ciments avec le taux de
diatomite. Cette diminution peut étre expliquée par la masse volumique de la diatomite (2,14
g/cm3) qui est plus faible que celle du ciment de référence (3,05 g/cm3).La légéereté de la
poudre de la diatomite estliée a sastructure poreuse.
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0% 5% 10% 15% 20%
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Figure I11.5:Variation de la masse volumigue absolue avec le taux de substitution de

la diatomite.

111.2.3.2 la masse volumique apparente

La masse volumique apparente (pa) des différents ciments élaborés sont illustrées
dans le Tableau I11.8¢et la Figure 111.6.0n a remarqué une diminution de la masse volumique
des différents ciments avec le taux de la diatomite. Cela va influer sur les masses volumiques

apparentes desmortiers frais des différents ciments élaborés.

69



Chapitre 111 Résultats et discussions

Tableau 111.8 : la masse volumique apparente des différents ciments.

Taux de substitution (%0) 0 5 10 15 20
pa(g/cm3) 1.06 0.848 0.748 0.662 0.646

1.200

1.000

0.800

0.600

pa (glcm3)

0.400

0.200

0.000
0% 5% 10% 15% 20%

Taux de substitution(%o)

Figure I11.6:Variation de la masse volumigue apparente avec le taux de substitution

de la diatomite.

111.3 Caracteérisation des pates de ciment

111.3.1 La stabilité volumique

Selon la norme EN 197-1 [EN 197-1], ’expansion admissible des ciments courants
est de 10 mm. Le ciment de base utilisé dans cette étude a une expansion de 0.0mm. Les
résultats de ID’expansion du ciment aprés I’ajout de la diatomite sont donnés
dans le Tableau I11.9. D’aprés ces résultats on constate que 1’ajout de la poudre de diatomite
n’a aucune influence sur la stabilit¢ du ciment puisque I’expansion est la méme. Cela
s’explique par le fait que I’expansion est principalement liée a la présence de la chaux libre et
du gypse apportés par le ciment et que la poudre de diatomite ne contient pas d’éléments

expansifs.
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Tableau 111.9 : L expansion des ciments.

Ciments CEMI C5 C10 C15 C20

Expansion (mm) 0 0 0 0 0

111.3.1 La consistance

La demande en eau varie en fonction de la structure chimique, de la surface
specifique et de la porosité du mélange de ciment. Les résultats de la consistance des ciments
élaborés sont montrés dans le Tableau I11.10. D’apres les résultats illustrés dans la Figure
I11.5 on a constaté que la consistance a été augmentée pour tous les ciments fabriqués. De
plus, I’augmentation de lademande en eau est remarquablepour les ciments C15 et C20, par
rapport au ciment de référence (CEMI).Ceci s'explique par l'absorption d'eau par les pores de
la diatomite a caractere hydrophile. Dans ce cas, on peut considérer que la diatomite a
absorbéune partie d'eau disponible pour I'hydratation du ciment. Cette eau peut étre disponible
pour I’hydratation du ciment une fois quelle est durci. 1l est généralement admis que les
additions de formes irréguliéres présentent des besoins en eau plus importants que les
additions de formes arrondies [A. Bessa-Badreddine, 2004 ; A. Colak, 2003].

Tableau 111.10 :La consistance des échantillons de ciment.

Ciments | CEMI C5 C10 C15 C20
E/C 0.29 0.31 0.37 0.43 0.49

111.3.2Temps de prise des échantillons de ciment

La prise du ciment est liée a la formation d’un nombre suffisant d’hydrates qui
conduisent a la création d’un squelette solide. CsS est la phase principale impliquée dans ce
phénomene de prise mécanique, car son hydratation est associée au gain derésistance que
développe le cimenta court terme [Bogue, 1952].Le début de prise et la fin de prise
constituent deux grandeurs caractéristiques du comportement d’un ciment.

Les résultats de temps de prise des cimentspréparés sont montrés dans leTableau
111.11. D’apres la Figure 111.7, qui présente la variation du temps de prise en fonction du taux

de la diatomite. On a remarqué que les temps de début et de fin de prise augmentent

EEEEEEE———————
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proportionnellement avec 1’augmentation de la teneur en diatomite. A 20% de substitution, le
temps de début de prise augmente d’environ 80 min et le temps de fin de prise de 116 min par
rapport a ceux du ciment témoin (CEMI). Ce retard de la prise est attribué principalement a la
diminution du clinker en particulier la phase CsA dans le ciment préparé. De plus, le retard de
prise est peut étreattribuéa 1’absorption d’eau remarquablepar la diatomite. On peut remarquer
que les ciments élaborés satisfont aux exigences de temps de début de prise qui doit étre d’au

moins 60 minutes pour les ciments de classe 42,5.

Tableau I11.11 : Le temps de prise des échantillons de ciment.

Ciment Temps de prise (min)
Début de prise Fin de prise
CEMI 126 193
C5 194 265
C10 200 258
C15 196 246
C20 206 309
350
309
300
265
250
= 200 193 19
3 ~ (i
2 150 - © u debut de prise(min)
fin de ori .
g 100 - u fin de prise(min)
|_
50 -
0 - T
0% 5% 10% 15% 20%
Taux de substitution(%o)

Figure 111.7 :Début et fin de prise des ciments élaborés
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111.4 Caractérisation des mortiers

111.4.1Le retrait

Le Tableau 111.12 et la Figure 111.8 montrent I’évolution de la déformation du
retrait(€retrait)des mortiers d’étude comparés au mortier témoin. On constate quela
déformation des cimentsC5, C10 et C15 augmente avec le taux de substitution et le temps par
rapport adéformation du CEMI. Pour le mortier de 20%,la déformation a augmenté aussi par
rapport acelledu CEMI .Cependant, elle a diminué par rapport au ciment qui la précéde (C15).

Cela est peutétredue au manque d’eau, a cause de 1’absorption remarquable de la diatomite.

Tableau 111.12 : Evolution de la déformationdes mortiers des ciments élaborés comparés au

mortier témoin.

ciments CEMI C5 C10 C15 C20

Erewrait(Um/M)a 24heure | -4968.7 | -7187.5 | -1785.625 | -20825 | -1340.625

Erewrait(Um/M)a L4jours | -780.625 | -828.75 | -1875.625 | -2160.625 | -1390.625

Ererait(um/m)a 28jours | 81519 | -810.37 |-1868.12 | -2178.75 |-1385.63

2500

0% ®m5% ®10% ®m15% m20%

2000

[uny
(€4
o
o

[uny
o
o
o

sretrait(um/ m)

500
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Figure 111.8 :Evolution de la déformation des mortiers des ciments eélaborés comparés au

mortier témoin.
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111.4.2Les résistances mécaniques
111.4.2.1 Résistance a la compression

L’évolution de la résistance en compression des mortiers étudiés a 2, 7 et 28 jours de
durcissement est montrée sur la Figure 111.9. On a constaté une augmentation de la résistance
avec 1’age du mortier, a cause de I’avancement de la réaction d’hydratation qui favorise le
durcissement de la pate de ciment graceau développement des cristaux des hydrates. De plus,
la valeur de la résistance diminue avec I’augmentation du taux de substitution.

A court terme (2 et 7 jours) d’hydratation, cette diminution est peut étred( a la
structure poreuse de la diatomite qui absorbe plus d’eau dans les pores pendant ’hydratation
du ciment et la diminution du clinker en particulier le tauxdes minéraux CsS et C.S,
responsable de I’augmentation de la résistance a court terme. Cependant, a 28 jours, les
résistances de ciment C5 et C10 développent des résistancessimilaires a celle du ciment
témoin. Tandisque la résistance du ciment C15 diminue légerement par rapport a celle du
ciment portland. Cela est peut étre attribué a la formation de nouvelles hydrates par la
réaction pouzzolanique de la diatomite. Pour le ciment C20, il a une resistance plus faible que

celle du ciment de référence.

60
==0% =l=5% 10% ==6=15% ==i=20%

2jours 7jours 28jours

Temps (jour)

Figure 111.9 Evolution de la résistance a la compression avec le temps
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111.4.2.2 Résistance a la flexion

La Figure 111.10 montre I’évolution de la résistance a la flexion des mortiers etudiés a
différents age de durcissement (2, 7 et 28 jours). On a remarqué une augmentation de la
résistance avec 1’augmentation du temps de durcissement. A court terme (2 et 7 jours) et a
long terme (28 jours) d’hydratation, les ciments C5, C10 et C15 développent des résistances
comparables a celle du témoin. Cependant, le ciment C20affecte négativement la résistance a

tout age. D’aprés ces résultats, on peut utiliser la diatomite jusqu’a 15%.

10
=0—=0% ==5% 10% ==¢=15% ==ie=20%
8 A
—’/;‘

/(-@ 6 N
o
= 4 =

2 T

0

2 jours 7 jours 28 jours
Temps (jour)

Figure 111.10 : Evolution de la résistance a la flexion avec le temps

111.4.3 Indice d’activité

Les indices d’activité ont été calculés en faisant le rapport de la résistance (a 28
jours)du mortier contenant la substitution et celle du mortier témoin. Les résultats sont
illustrés dans le Tableau Ill1.13ainsi que dansla Figure Il1l.11quiprésentel’évolution de
I’indice d’activité en fonction du taux de substitution de diatomite dans le ciment. D’apres
cette Figure, on a constaté que les valeurs d’indice obtenues pour les ciments C5,C10 et C15
de diatomite sont inférieures a 100%. Cela indique que la poudre de diatomite a une réactivité
faible a 1’échéance de 28 jours. L’indice maximal 99.59 % a été obtenu pour un taux de
substitution de 5%, mais pour le taux de 20%, I’indice d’activité était hors norme [ASTM C
618- 08a/2008]. Cette norme exige que le ciment composé a base d’un matériau
pouzzolanique ait un minimum de 75% d’indice d’activité. Pour cela, on peut conclure que la

poudre de diatomite peut étre utilisée jusqu'a un taux de 15 %.
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Tableau 111.13 : Les indices d’activité des différents ciments.

Ciments CEMI C5 C10 C15 C20
Rc (Mpa) 53.75 53.53 53.03 42.65 9.4
Indice d'activité(%o) / 99.59 98.66 79.35 17.49
120
99.59 98.66
100
g 80
Q 75 1
= 60
(&}
©
o 40
3
-g 20 17.49
0

5% 10% 15% 20%

Taux de substitution (%)

Figure 111.11 : Evolution de I'indice d'activité & 28 jours avec le taux de substitution et limite
normative de 75%.

111.4.4 Absorption capillaire

La Figure 111.12 présente 1’évolution du coefficient d’absorption capillaire (Ca) des
différents mortiers (a I’échéance de 28 jours) en fonction du temps. En a remarqué que le
coefficient d’absorption a augmenté avec le temps. Ainsi, on a constaté que ce coefficient a
évolué proportionnellement avec la teneur de substitution de diatomite. Cela s’explique par le
changement du réseau poral (volume et taille des pores) [N. Savadogo, 2017]. De plus,
I’augmentation est plus importante pour le mortier C20, comparativement au mortier CEMI.

Concernant 1’absorptivité des différents mortiers (Tableau 111.14),on a constaté
qu’elle est inférieure & 2 kg.cm2.h™2pour les mortiers CO et C10.Donc, on peut dire que ces
deux mortiers sont inhibiteurs d’eau [Christoph Zircher et al, 2014]. Cependant, ’absorptivité
des mortiers C5, C15 et C20, est supérieure a 2 kg.cm?2.h'”2 Alors, les trois mortiers sont

fortement absorbeurs d’eau [Christoph Zurcheret al, 2014].
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Tableau 111.14 : L absorptivité des différents mortiers

Taux de substitution (%0) 0 5 10 15 20

Ca(kg.cm2.h?) 1,7349 | 2,4522 15915 | 3,1626 | 2,3907

==0% =ll=5% 10% === 15% ==i=20%

coefficient d'absorption
(kg/m2)

—

25min 50min  1heure 2heure 4heure 8heure 24 heure

Temps

Figure 111.12 :Evolution ducoefficient d’absorption avec le temps pour les mortiers

de 28 jours
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Conclusion géné&ale

Ce travail de mémoire porte sur une éude exp&imentale concernant la valorisation
des richesses nationales atravers 1’¢laboration d’un ciment a partir de la diatomite alg&ienne,
le clinker et le gypse.Les ciments ont &é&&aborés avec diffé&ents taux de la diatomite. Les

principaux réultats obtenus se résument comme suit :

Les ré&ultats de la diffraction des rayons X montrent la pré&ence de nombreuses
phases dans les diatomites brutes telles que le quartz, la calcite (CaCO3) et la silice amorphe.

Selon la composition chimique : Al203% + SiO2% + Fex03% = 70,78%, la diatomite
est un maté&iau pouzzolanique.

L’augmentation de la teneur en silice, dans les ciments &aborés, est due au caractere
siliceux de la diatomite.

La surface speifique Blaine des ciments préparé& augmente avec le taux de
substitution acause de la porositéque possete la diatomite.

La masse volumique des diffé&ents ciments diminue avec le taux de substitution a
cause de la masse volumique de la diatomite (2,14 g/cm3) qui est plus faible que celle du
ciment de réé&ence (3,05 g/cm3).

La diatomite n’a aucune influence sur la stabilité volumique des ciments éaboré&
puisque 1’expansion qui est 0,5 mm, est la mé&ne pour tous les ciments.

La valeur de la consistance normale des p&es de ciments éolue en fonction de I’ajout
de la diatomite acause de la structure de la diatomite qui a un caractée hydrophile.

Le temps du déout de prise augmente avec le taux de substitution &cause de la nature
absorbante de la diatomite qui demande plus d’eau que la pate témoin, ce qui retarde la prise.

Le retrait pour les taux de substitution utilisés augmente avec le taux de substitution
par rapport au ciment de réfé&ence.

A 28 jours d’hydratation, la valeur de la réistance méanique des ciments CEMI, C5,
C10 et C15 et C20 est de 53,75 MPa, 53,53 MPa, 53,03 MPa, 42,65 MPa et 09,40 MPa,
respectivement. La diatomite peut étre utilisée que jusqu’au taux de 15%.

L’indice d’activité des ciments élaborés pour les taux 5%,10% et 15% de diatomite est
inferieur a 100% ce qui indique que les trois ciments (5%, 10% et 15%) ont une réactivité
lente.
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L’absorptivité des différents mortiers CEMI, C5, C10, C15 et C20 est 1,7349kg.cm’
2hY2 2,4522kg.cm?2.h?2  1,5915kg.cm?Z.hY?,  3,1626kg.cm?.h??2,  2,3907kg.cm2.h?,

respectivement. Les ciments CEMI et C10 sont inhibiteurs d’eau et les ciments C5, C15 et
C20 sont absorbeurs d’eau.

Comme perspective, nous envisageons de poursuivre les travaux de recherche sur les

ciments daboré par une éude des hydrates formeés par DRX et MEB ainsi que refaire 1’étude
en utilisant un superplastifiant .
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	Figure II.3 : Sable normalisé.
	Tableau II.4 : composition chimique du sable normalisé.
	La  composition granulométrique déterminée par tamisage est conforme aux exigences des normes EN 196-1  et ISO 679.
	Tableau II.5 : Composition granulométrique du  sable normalisé [www.standard-sand.com].
	Figure II.4 : courbe granulométrique du sable normalisé.
	II.1.1.4La diatomite
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	Figure II.10 : Mesure de la surface spécifique de Blaine.
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