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RESUME Cet article présente une étude sur I'évolution nstmecturale de matrices
cimentaires aux jeune et trés jeune ages. L'oljeié est de suivre, dans les premiers jours
de structuration du matériau, le développemeniadeohe d'interface entre la pate de ciment
et les inclusions granulaires. A cette fin, la noéll dite de la « simple réplique » a été
utilisée. Cette technique consiste a observer ursifadé de la surface de I'échantillon
préalablement polie. Elle permet ainsi d’éviter $&chage et la mise sous vide de
I'échantillon, généralement réalisés avant I'obsdion au microscope a balayage
électronique (MEB). L'étude a été menée sur dediemsrde ciment Portland et de billes de
verres de 3 et 8 mm. Les effets de la taille dessions et de la température de conservation
ont été analysés a différentes échéances d’obsenvantre 8h et 120h d’hydratation. Pour
les matériaux étudiés, les résultats obtenus nteeierévidence un décollement progressif
entre pate de ciment et billes de verre et la présale microfissuration au sein des matrices
conservées a 40°C.

ABSTRACT.This article presents a study on the microstrudtugolution of cementitious
matrices at early stages of hydration. The mairectiye was to follow the development of
the interfacial zone between cement paste and gaarintlusions during the hardening
process. For this purpose, the “simple replica” imetl was used. This technique consists in
observing a facsimile of the sample surface potisheforehand. It thus prevents the vacuum
drying of the sample, generally performed befor dhservation with a scanning electron
microscope (SEM). The study was conducted on Pdartt@ment mortars containing glass
beads with diameter of 3 and 8 mm. The effects afision size and temperature were
analyzed at different time of observation, betweem® 120 hours of hydration. The results
showed a progressive separation between cement padtglass beads and the presence of
microcracks in the matrices kept at 40°C.

MOTS-CLES. Matrices cimentaires, billes de verre, microstuwe, méthode de la réplique,
jeune age
KEYWORDS Cementitious matrices, glass beads, microstructreglica method, early age
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1. Introduction

Les matrices cimentaires manifestent au jeune &gevdriations volumiques
d'origine physico-chimique liées aux phénoménescdetraction Le Chatelier et
d’'autodessiccation du réseau poreux. Autour desulmts, ces déformations sont
partiellement empéchées et les contraintes enidnagbhduites sont susceptibles
d’engendrer une microfissuration de la matrice életral, 2009 ; Mounangat al,
2011). Cette microfissuration constitue un endormemnant diffus qui peut avoir des
répercutions a I'échelle macroscopique sur le cotepent du matériau et
notamment sur ses propriétés de transfert (Geasd] 2010).

Afin d'étudier le développement de ces phénomenkichelle microscopique,
on se propose d’exploiter la méthode dite de lpmeéplique, développée dans les
années 1980, et utilisée notamment pour le suiVédelution de la microfissuration
dans les bétons (Ollivier, 1985). Cette méthodave'stigation a été récemment
utilisée pour caractériser la microfissuration datériaux cimentaires due a des
pathologies de long terme (Leklat al, 2009, 2010). Elle consiste a observer un
fac-similé de la surface de I'échantillon préalatdat polie. La technique présente
'avantage de ne pas introduire d'artefact d0 ami@ofissuration engendrée par le
séchage de I'échantillon dans la chambre d’observaiu microscope.

Cette étude a été menée sur des mortiers a basledede verre de 3 et 8 mm
incorporées dans différentes matrices cimentaites effets de la taille des
inclusions, de la concentration granulaire et dppoat eau/ciment (E/C) sur le
développement de la microstructure de linterfaééepde ciment/inclusion sont
analysés a différentes échéances d'observation.

2. Protocole expérimental
2.1 Matériaux

Pour cette étude, un ciment Portland CEM | 52,5Rinkesse 3390 cffy a été
utilisé. Sa composition chimique et sa compositimmeéralogique potentielle
déterminée par le calcul de Bogue sont donnéesldari@ableaux 1 et 2. Des billes
de verre de diameétres 3,35 mm et 8 mm ont étésériéi pour la fabrication des
mortiers. Deux mortiers ont été mis en ceuvre aescrdpports E/C de 0,30 et 0,50.
Les mortiers ont été coulés dans des moules nugtaflide dimensions 40 x 40 x
160 mm. La composition des mortiers est donnée ldahableau 3.

Aprés confection, les éprouvettes sont démoulé&ses et polies afin de réaliser
des répliques a différentes échéances (8h — 18th—272h — 120h). Entre chaque
échéance, les éprouvettes sont maintenues damemuidiions endogenes. Une série
d’éprouvettes notées « M1-20 » et « M2-20 » estenrge dans une salle contrlée
en température (20£1°C) et une deuxieme série 4B12-est conservée dans une
étuve a température imposée égale a 40+1°C.

22


Administrateur
Zone de texte

Administrateur
Machine à écrire
22


Etude de la microfissuration endogéne des matcicesntaires au jeune age

Tableau 1L Composition chimique du ciment (% g/g massique)*

Ciment

SiQ | Al,Oq

FeO;

CaO| MgO

SQ | K0

NaO

Teneur (%)

20,2 4,9

2,8

644 0,9

3|1

1,0 0

* Données inscrites sur les fiches techniques foampé le fabricant.

Tableau 2 Composition minéralogique de Bogue du ciment @agdssique)

Ciment GS GS GA C.AF Gypse
Teneur (%) 60,38 12,21 8,81 7,97 7,44
Tableau 3.Composition des mortiers
_ Dosage (g)
Matériau
Mortier M1 Mortier M2
Ciment 300 300
Eau 150 90
Billes de verre @ 3,35 mm / 300
Billes de verre @ 8 mm 600 /
Eau/Ciment (E/C) 0,50 0,30
Billes/Ciment (B/C) 2 1

2.2.Procédure expérimentale : méthode de la simplelige

Aprés sciage et polissage des éprouvettes, on nmdyéa la surface de
I'échantillon poli, du méthyle acétate. Puis on lapge immédiatement un film de
Bioden (acétyle cellulose). Une fois que le disantvs’est évaporé, au bout de 2
minutes, le film est délicatement enlevé et plagé wn support métallique. La
reproduction est ensuite métallisée avec une finele d'or et observée sous vide
avec un microscope électronique a balayage (MEByme EVO40 (Carl Zeiss®).

3. Résultats
3.1.Observations a 20°C

Les Figures 1 a 3 présentent les observationsséealia 20°C sur les répliques
des mortiers M1 et M2 pour différentes échéances.

Les premieres observations ont été effectuées la 4 le mortier M1. Avant
cette échéance, le mortier présente une cohéslativeenent faible, notamment
entre la pate et les inclusions. Ceci engendreddebaussements de billes lors du
sciage et du polissage des échantillons. Par eillée film de Bioden adhére avec
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beaucoup de difficulté sur une matrice trop humitle-dela de 24 h, le matériau
peut étre découpé sans difficulté majeure et iladsis possible de réaliser une
réplique de la surface polie.

La Figure 1 ne met pas en évidence de microfigsurale la matrice du mortier
M1. Méme a des grossissements plus élevés, ilasaépe possible de distinguer de
microfissures du matériau. On remarque qu’au cala dhatrice et en périphérie de
certaines billes de verre, le film de Bioden esthii® par endroits (Figures 1 et 2).
Ceci semble indiquer une faible qualité d’adhérededilm sur la matrice et une
interface pate de ciment/bille de verre tres pare@et aspect trés dégradé du film
n'est pas présent autour de tous les grains.

Compte tenu du rapport E/C élevé de la matricesstl peu probable que la
dégradation du film autour des inclusions soit du&in endommagement de la
matrice causée par du retrait endogéne empéché& Bletnoménes peuvent étre
avanceés pour expliquer la rupture du film :

- le premier est li¢ aux conditions de préparatiofiéhantillon. Le sciage et
le polissage peuvent engendrer un léger déchaussetaecertaines billes,
invisible a I'ceil nu, qui entraine un décollemern¢mscopique entre la bille
et la matrice cimentaire. Lors de la réalisationlaeéplique, le film de
Bioden ne trouvant pas de support dans cette zendédollement, il se
déchire au cours de son application ou de son emiest ;

- La seconde explication tient au comportement duér@t. Pour des
rapports E/C moyens ou élevés Q,50), le matériau peut étre sujet au
ressuage d’'une partie de son eau de gachage. diagesest un phénomene
qui se produit a deux échelles : a I'échelle mawpgue, il se manifeste
par une couche d'eau superficielle au-dessus dériaatet a I'échelle
microscopique, il se localise autour et, principsat, en partie supérieure
des granulats. Ce phénomene est ici amplifié pdaiteque les billes de
verre sont non poreuses et n‘absorbent donc pasi dla mélange (Figure
2). Il en résulte une interface pate de cimentigetntrés poreuse sur
laquelle le film Bioden adhére trés peu et se digra

Les répliques obtenues sur la matrice de rapp@t%£0,30 et présentées a la
Figure 3 sont de meilleure qualité : le film ne g@dte pas autant de dégradations
que les répliques du mortier M1. Par ailleurs, &rine du mortier M2 apparait plus
dense. On observe clairement une rupture netteildu de Bioden autour de
l'inclusion, indiquant, comme précédemment, d'uretpune interface pate de
ciment/billes de verre plus riche en eau et d'ayest, un décollement entre
I'inclusion et la matrice cimentaire. La largeur aidte « interface », correspondant &
I'épaisseur de la déchirure du film, augmente aurcdu temps. Ceci semble mettre
en évidence une évolution dimensionnelle de laiogatue I'on peut assimiler a du
retrait endogene. Notons qu’aucune microfissuratiest visible au sein de la
matrice cimentaire. En effet, dans la zone obsenesedéformations de la pate de
ciment ne se trouvent pas empéchées par la prédeniaeclusion.
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Figure 1. Observation de l'interface pate de ciment/inclusisur répliques du
mortier « M1-20 » (T = 20+1°C) a différentes échéas. A. Age : 24h; B. 72h;
C. 120h (x56 — Electrons secondaires, sous vide)
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Figure 2. Dissymétrie de l'interface pate de ciment/inclusrobablement liée a
un ressuage localisé. Observation sur répliquesndutier « M1-20 » (T = 20£1°C)
a différentes échéances. A.Age: 24h; B. 72h 120h (x56 — Electrons
secondaires, sous vide)
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100 pm'  EHT =19.4 ignal A= SE1
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Figure 3. Observation de linterface pate de ciment/inclasiocsur répliquesdu
mortier « M2-20 » (T = 20+1°C) a différentes échéas. A. Age : 10h ; B. 24h;
C. 120h (x268 — Electrons secondaires, sous vide)
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3.2.0bservations a 40°C

Afin d’étudier l'effet de la température de conssion sur I'évolution de la
microstructure du mortier M2, une série d'éprowe®th été conservée a 40°C
pendant toute la période d'investigation. Les Fégur4 et 5 présentent les
observations réalisées sur les répliques de ceienaat différentes échéances.
Comme pour les répliques réalisées a 20°C sur Idienoon ne constate pas de
dégradation du film de Bioden, excepté a l'inteefgte de ciment/bille de verre.
Les mémes raisons exposées plus haut (paragraphpedivent étre avancées pour
expliquer ce phénomeéne.

Par ailleurs, I'examen des prises de vue microspms fait apparaitre la
présence de microfissures a l'interface pate desmifimclusion, visibles dés 10 h
d’hydratation (Figure 4). Ces microfissures trased rayonnent particulierement
depuis l'inclusion et se propagent de quelquesimigavoire quelques centaines de
microns au cceur de la pate de ciment. Deux phérssnpeuvent expliquer le
développement de cette microfissuration :

- D’une part, une dilatation différentielle des irgiins de verre et de la pate,
engendrant des contraintes de traction au seia defrice ;

- Drautre part, la génération de contraintes liéeléweloppement accéléré du
retrait endogene du mortier soumis a 40°C. |l aeffat été montré que
'augmentation de la température engendrait ursifiion plus rapide des
péates de ciment Portland (Mounaregal, 2011).

Le découplage de ces deux phénomenes (microfigmsat’origine thermo-
mécanique et/ou d'origine chimio-mécanique) dewaaef I'objet de travaux de
recherches supplémentaires.

/

o SR - Migrofissure
Bille dewvertre,: LN b “‘M%Qf S 4
U(@,3.85 i)« e i AN

‘ P ¥ .
200pm'  EHT=15.00kV  Signal A= SE1 Chambre = 5.71e-004 Pa
=H20mm  Grand.= 237X

Figure 4. Microfissuration de la matrice observée sur répbgdu mortier « M2-
40 » (T = 40£1°C) a 10h d’hydratation (x237 — Eleahs secondaires, sous vide)
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Figure 5. Evolution de la microfissuration de la matrice ebge sur répliques du
mortier « M2-40 » (T = 40+£1°C) a différentes échéas. A. Age : 8h; B. 12h;
C. 24h (x400 — Electrons secondaires, sous vide)
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4. Conclusions

L'objectif de cette étude préliminaire était doublé s’agissait d'évaluer la
pertinence de l'utilisation de la méthode de lampte réplique » pour étudier la
microstructure de matrices cimentaires au tresgdige et d'analyser I'évolution de
cette microstructure dés les premieres heuresrguizdabrication du matériau. Les
premiers résultats obtenus sont prometteurs maisuagent a étre approfondis :

- L’humidité trop importante et la faible cohésion thartier de rapport E/C
moyen (E/C = 0,50) n'ont pas permis de réaliserdmiques avant 24 h
d’hydratation. Au dela de 24 h, les répliques demmatier ont clairement
mis en évidence une dissymétrie de la zone d'imterfdue au ressuage
microscopique qui se développe autour des inclgsion

- Concernant le mortier de rapport E/C = 0,30 corésér20°C, on observe un
écartement progressif au cours du temps entre iles lde verre et la
matrice, qui est probablement lié & une évolutionetisionnelle au jeune
age de la matrice maintenue en conditions endogénes

- A 40°C et dés 10h, ce mortier présente des migwies rayonnant depuis
les inclusions et se propageant de plusieurs digale microns dans la pate.
Les contraintes a l'origine de cette microfissumatpeuvent étre d’origine
thermo-mécanique ou chimio-mécanique. L'identifmatplus précise des
causes fait actuellement I'objet d’une nouvelle pagne d’essais.
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