Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

MY

IMT Lille Douai

Ecole Mines-Télécom
IMT-Université de Lille

Ecole Doctorale

SCIENCES des Sciences

ET TECHNOLOGIES

EDSPI

Ecole doctorale n® 072 : Sciences Pour I'Ingénieur
THESE DE DOCTORAT

pour obtenir le grade de

Docteur de I’Université de Lille 1
Spécialité : Génie Civil
présentée et soutenue publiqguement par

Mouhamadou Al Amine AMAR

le 13 Décembre 2017

Traitement des sédiments de dragage pour une
valorisation dans les matrices cimentaires

JURY D’EXAMEN

Rose-Marie DHEILLY Professeur, Université de Picardie Rapporteur
Salim MEZAZIGH HDR, CNRS de Caen Normandie Rapporteur
Eric WIRQUIN Professeur, Université d’Artois Examinateur
Catherine GONZALEZ Professeur, IMT Mines Ales Examinateur

Mahfoud BENZERZOUR Professeur, IMT Lille Douai Directeur de these
Nor-Edine ABRIAK Professeur, IMT Lille Douai Co-directeur de these

IMT - Institut Mines Télécom - Lille Douai
Département Génie Civil et Environnemental
Laboratoire Génie Civil et géo-Environnement (LGCgE).

© 2017 Tous droits réservés.

lilliad.univ-lille.fr



Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

ABSTRACT

n France, construction sector annual needings for granular materials are close to 400
Imillion tons, of which 96% are natural origin. Therefore it becomes highly necessary to
find alternatives solutions, particularly in the valorisation of industrial by-products (IBP)
such as dredging sediments. Marine sediments are designated as a secondary raw material
in this study. However, the latter may present varying levels of pollution, with the presence
of organic matter (5% to30%), relatively high water content (50% t0200%) and a fairly
fine granulometry (< 300um). Currently, research target to use them as a supplementary
mineral addition in concrete after efficient methods of treatment that improve some
physico-chemical properties. The aim of this this study is to establish a profitable
methodology for the use of sediments in cementitious matrix. In this report, we present
first a bibliographical review on this subject. At the experimental level, a physico-chemical
characterization was carried out, determining the major parameters to be considered,
the effects of the treatment on material properties, the likely impact of the presence of
sediments in the cementitious matrix, and an experimental methodology to quantify these
various effects. The cementitious materials formulated will be analysed and characterized
at four scales : physico-chemical, mechanical, durability and the environmental impact.
The analysis of the mechanical results makes possible to assess the activity of this material

and to implement adapted formulation laws.

Key words : Dredged sediments - Characterization - Treatement - Formulation - Durability
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RESUME

n France, les besoins annuels en matériaux granulaires pour le secteur du BTP sont
Eproches de 400 Millions de tonnes dont 96 % sont d’origine naturelle. Il est donc
inéluctablement nécessaire de trouver des solutions alternatives dites éco-responsables
notamment par la valorisation de sous-produits industriels (SPI) tels que les sédiments
de dragage. Les sédiments de dragage marins sont désignés comme matiére premiere
secondaire dans le cadre de cette étude. Cependant, ces derniers peuvent présenter des
niveaux de pollution variables, avec présence de matieres organiques (5% a30%), une
teneur en eau relativement élevée (50% a 200%) et une granulométrie assez fine (< 300pum).
Ce qui requiert, de mettre en place en vue d’une utilisation efficiente, des procédés de
traitement qui permettront in fine d’améliorer certaines propriétés physico-chimiques du
matériau. L’objectif de nos travaux porte sur le traitement physique et thermique des
sédiments de dragage puis leur valorisation dans les matrices cimentaires. Nous présentons
dans ce présent rapport, une étude bibliographique autour de la problématique posée.
Au plan expérimental, une caractérisation physico-chimique a été effectuée, déterminant
ainsi les parametres majeurs a considérer, les effets du traitement sur les propriétés des
sédiments, I'impact probable de la présence des sédiments dans les matrices cimentaires
ainsi qu’une méthodologie expérimentale pour quantifier ces divers effets. Les matériaux
cimentaires formulés seront par la suite analysés et caractérisés a quatre échelles :
physico-chimique, mécanique, durabilité et environnementale. Une analyse des résultats
mécaniques permet de suivre lactivité des sédiments et d’implémenter des lois de

formulation adaptées.

Mots clés : Sédiments de dragage - Caractérisation — Traitement - Formulation — Durabilité
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« Un probléme sans solution est un probléme mal posé. »

Einstein (1879 - 1955)
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INTRODUCTION GENERALE

C2

a problématique des sédiments de dragage s’inscrit dans le cadre d’une problématique

plus large qui est celle de I’environnement. A I'aube du X X I¢ siecle, la problématique
environnementale est désormais considérée comme étant d’ordre majeur (Cop21, Paris,
2015). La 21¢™¢ conférence de I’environnement tenue en 1992 au Brésil précédée par le
célebre rapport BRUNDTLAND intitulé « Our Common Future » en ont posé les principes
officiellement fondateurs. Présentement, le besoin de trouver des solutions alternatives
en vue de la préservation de l'environnement et des ressources est plus que nécessaire :
il est d’ordre vital. Dans cette optique, la substitution des matériaux naturels par des
matériaux valorisés se présente comme une solution du moins partielle vis-a-vis de ce
défi socio-économique et environnemental. Désormais, la loi des 3R "Reduce, Recycle,
Reuse" (Réduire, Recycler, Réutiliser) [1][2](Fig. 1.2) semble prévaloir dans bon nombre
de secteurs et la gestion durable des déchets est plus que jamais fortement encouragée,
sinon exigée (Directive UE 2008/98/EU, Loi de transition énergétique (2015), etc)[3]. Ce
principe constitue une articulation et une synergie entre les ressources actuelles et les
potentielles ressources futures (Fig 1.2).
Un sédiment est constitué par la réunion de particules plus ou moins grosses ou de
matieres précipitées ayant, séparément subies un certain transport [4]. En France, environ
50 millions de m? de sédiments sont dragués annuellement, stockés, traités et/ou rélargués
en mer [5]. Les sédiments, selon leur degré de pollution (teneur en métaux lourds,
hydrocarbures : HAP, PCB, TBT, etc.), peuvent étre considérés comme des déchets et posent
alors le probleme de leur devenir. Plusieurs filieres de traitement et donc de valorisation
sont aujourd’hui explorées. Parmi celles-ci, la valorisation en technique routiere en tant
que couche de base ou couche de forme [6][7], la fabrication de briques de construction [8],
la mise en place de butes paysageres [9], ainsi que leur utilisation en tant que matériaux

de substitution du ciment et/ou du sable dans le béton [10][11][12][13][14][15].
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Force est de constater d’ailleurs leur utilisation dans certains pays dans des ouvrages
importants : Port de Rotterdam, I'lle des palmiers a Dubai, théatre national de Londres,
ou encore l'ile artificielle de Chek Lap Kok ou est située 'aéroport de Hong Kong, etc [16].
Selon SAN Nicoras [17], la production industrielle de ciment est particulierement
polluante (1 T Clinker & 1 T CO3), cotiteuse en énergie (8000 Joules / 1 T Clinker)
et relativement cheére (150 €/ 1 T Clinker) [18]. Pour MEYER [19], I'industrie cimentaire,
quelque peu victime de son succes produit environ 7% des émissions de COs dans le monde
[20]. Dans le secteur du BTP, les besoins en granulats furent de 349 Millions de tonnes en
France en 2014 dont 96 % sont d’origine naturelle [21][22]. Le chiffre d’affaire du secteur
a atteint & la méme période 3664 millions d’euros [21] et celui du béton prét a I’emploi
(BPE) s’établissait a 3770 millions d’euros [21]. La consommation cimentiére en France
s’est quant a elle élevée a pres de 15,6 millions de tonnes en 2015. Ce qui représente une
manne financiére conséquente et un poids pour Ienvironnement [23].

Fu égard a ces enjeux économiques et écologiques, les sédiments sont potentiellement
valorisables en tant que matériaux de construction. Ces derniers se sont d’ailleurs montrés
efficaces en tant que produit de substitution dans le béton [24][10]. En effet, face a
des ressources naturelles déclinantes et des réglementations environnementales de plus
en plus contraignantes, 1'utilisation de ces matériaux dans le secteur de la construction
est une solution pertinente [25]. Par ailleurs, les solutions initialement envisagées quant
au devenir des sédiments et qui le sont d’ailleurs toujours dans certains cas, sont le
stockage ou le relargage en mer. Ces derniéres sont régies entre autres par 'Arrété du
09 Aottt 2006 fixant les valeurs de référence pour la mise en immersion et ’Arrété du
28 Octobre 2010 relative a la mise en stockage de déchets inertes. Aussi, le recyclage
et l'utilisation des sédiments comme ressource, pronés dans de plus en plus de projets
européens (USAR, SETARMS, etc.), peuvent étre considérés comme treés appropriés dans une
ambition commune de développement durable. Cependant, un certain nombre de verrous
scientifiques méritent d’étre levés. Parmi ceux-ci, la teneur éventuelle des sédiments en
polluants minéraux tels que les métaux lourds (Plomb, Fer, Chrome, etc), les sels, les
cyanures. Mais aussi ceux organiques comme les hydrocarbures, HAP, PCB, TBT, etc [26].
Notre étude visera exclusivement la formulation de mortiers. Il faudra en conséquence
traiter de la problématique du dosage optimal en sédiments, celle en eau du fait notamment
de la finesse du matériau (D59 < 100pm), mais aussi la durabilité des matrices cimentaires

produites.
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L’objectif de cette theése porte donc sur un traitement des sédiments de dragage au sens
large et leur valorisation dans les matrices cimentaires. La ligne scientifique adoptée est la
suivante : Les sédiments sont adéquatement traités afin d’accroitre leur efficacité en tant
qu’addition minérale dans I'optique d’une amélioration des caractéristiques mécaniques des
mortiers et/ou bétons. Les modifications physiques et chimiques eu égard au traitement
seront appréciées et quantifiées (forme, texture, réactivité, etc). Puis, les multiples séries
de matrices cimentaires formulées avec des taux divers de sédiments permettrons d’établir
des lois de formulation adaptées. Enfin, il sera question d’évaluer 'impact environnemental
des matrices produites et les aspects liés a leur durabilité.

Ce rapport vise a établir une synthése du travail scientifique et expérimental effectué dans
le cadre de cette these. Tout d’abord il sera rappelé la problématique tantét posée, les
enjeux, ainsi que le contexte notamment législatif et normatif. Ensuite il sera décliné
le cahier des charges fixant ainsi les objectifs. La Partie 1 portera sur la synthese
bibliographique relative aux différents aspects scientifiques et techniques abordés ainsi
que l'application des méthodes de traitement. Ensuite, il sera question dans la Partie
2 de décliner la méthodologie scientifique employée (méthodes de caractérisation), et de
présenter les matériaux utilisés et leur impact probable. Puis, la Partie 3 se focalisera
sur les résultats obtenus, leur discussion et la critique qui sied. Ainsi, sur la base des
résistances mécaniques observées, des lois de formulation adaptées aux mortiers a base de
sédiments seront proposées et la durabilité étudiée. Enfin, la conclusion mettra en valeur
les résultats les plus forts de ce travail, les apports de la these et les perspectives, offrant

ainsi une projection sur les pistes de recherche futures.
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Premiere partie
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es sédiments sont issus des opérations de dragage des fonds marins, fluviaux, et des
L cours d’eau en général. Ces opérations de dragage sont nécessaires a la bonne circulation
des flux d’hommes, de marchandises, etc. Il existe en France six ports autonomes dont les
opérations de dragage générent annuellement 30% des 50 millions de m3 de matériaux
dragués au niveau national (voir Fig 1.1). Le dragage s’effectue également dans les voies
navigables et cours d’eau longs de 525000 K'm. Le tableau ci-apres représente un énuméré
non exhaustif des chiffres clés permettant d’avoir un visuel d’ensemble de la problématique

au niveau européen.

Sédiments (Mm?) Totaux
Pays Marins Continentaux Volumes (Mm?) Taux (%)
Belgique 5 9.2 14.2 7.2
Danemark 4.5 . 4.5 2.27
France 50 6 56 28.5
Allemagne 41 5 46 23.2
Irlande 0.8 . 0.8 04
Italie 4 4 2.0
Pays Bas 19 9 28 14.1
Portugal 4 . 4 2.0
Espagne . 8.5 8.5 4.3
Sueéde 1.38 0.1 1.5 0.7
Grande Bretagne 30 0.7 30.7 15.5
Total 168.2 30.8 198.2 100
84.9 % 15.1 % 100 %

Tableau 1.1 — Volumes de sédiments dragués en Europe (CEDA*, 2008)

La problématique des sédiments de dragage nécessite une analyse multi-échelle et
complexe. Subséquemment & son ampleur, elle requiert la mise en place d’artifices
techniques, une prise de conscience écologique, notamment par le respect des reglements
en vigueur, mais également le volet socio-économique [27]. Notons qu’au sens de l'article
L541-1-1 du Code de ’environnement, la valorisation des déchets est relative & I’ensemble
des opérations visant l'utilisation de produits, matieres, matériaux ou substances pour
une application spécifique. Un certain nombre d’enjeux d’ordre divers existent. Ceci du
fait notamment de I'impact économique, sanitaire et environnemental que peut susciter la
gestion des sédiments de dragage. Il s’agit donc comme évoqué plus haut de trouver un
accord socio-économique et environnemental efficient entre les ressources disponibles et les

besoins actuels (Fig. 1.2).

1. CEntral Dredging Association
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Figure 1.1 — Quantités de matériauzr dragués dans les divers ports Frangais [28].

1.1 Enjeux et stratégies

Nos travaux de these s’inscrivent dans le cadre de la chaire ECOSED (ECOnomie

circulaire des SEDiments). Ce projet vise a trouver des solutions innovantes et durables en

vue de la valorisation des sédiments de dragage dans des filieres du génie civil. Il s’agit

en effet d’'une volonté commune autour de laquelle s’agglomerent plusieurs partenaires

industriels (EQIOM, COLAS, EDF, NEO-ECO, ARF, Carriéres du Boulonnais), régionaux et

administratifs (GPMD : Grand Port Maritime de Dunkerque, la Région des Hauts de France,

Lille Métropole), de recherche et institutionnels (Ecole de Mines Douai, DREAL, VNF : Voies

Navigables de France). Les sédiments marins ayant été utilisés dans le cadre de cette étude

sont exclusivement issus du GPMD. Pour référence, ce port s’étend sur une superficie de

70 Km?. Il a recu au 31 Décembre 2015 pres de 6431 navires et ce fiit le théatre pour escale

ou transit de marchandises pour un tonnage de plus de 46,59 millions [29]. Les opérations

de dragage sur le port ont généré prés de 3,5 millions de m? de matériaux en 2013. 11 est

pour cela le 3¢ port francais et le

7éme

au niveau Nord européen. Ces éléments permettent
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en partie de justifier de I'importance des enjeux qui sont & échelle régional et national et
aussi d’ordre environnementaux, sanitaires, réglementaires, et socio-économiques.

Par ailleurs, l'utilisation des sédiments comme matiére premiere secondaire dans des
matrices cimentaires nécessite un certain nombre de préalables scientifiques et techniques.
Des auteurs ont déja largement mené des études de caractérisation du produit. Pour
d’autres, il s’agissait d’étudier le traitement de ces derniers [30][31] ainsi que la durabilité
[32]. Pour nous, il s’agira d’aller plus loin dans la caractérisation physico-chimique,
le traitement efficient et la valorisation en tant qu’addition minérale. On déterminera
initialement plusieurs filieres de traitement. Ensuite, il s’agira d’étudier le comportement
mécanique des mortiers a base de sédiments en vue d’établir des lois de formulation

adaptées ainsi qu’une étude de la durabilité.

@ Aggregates @ Cement

= 400 Millions of tons/year
(France) ®® e 1T of Clinker

1T of €O,
\\ / g EOEnet*gyDSOOOMJilT
SEDIMENTS h %= ¢ Cost = 150€ /1 T Clinker

Hauts de France
* 6500 Km of coasts

* 6 autonomous ports

* 69 commerdial ports
» 20 departmental ports
» Etc.

France

Country _Semme"t (M"fa’ Total
Marine 3
France 50 6 56
Occidental Europe 118.2 24.8 142.2
USA 300 57 357
China 287 o6 343

(3) Dredging (4) pons

Figure 1.2 — Schématisation des interactions dans le cadre du principe 3R [33].

1.1.1 Les enjeux environnementaux et sanitaires

Les sédiments issus des opérations de dragage sont des matériaux pouvant étre
considérés comme inertes, non dangereux ou dangereux selon leur degré pollution ou encore
leur toxicité. Du fait d’une prise de conscience collective vis-a-vis de ’environnement, une
réglementation a progressivement vue le jour. De prime abord, les sédiments, quel que soit
leur degré de pollution sont considérés a priori comme étant des déchets relativement au

décret n°® 2002-540 du 18 avril 2002. Les axes évoqués ci-dessous justifient de la pertinence

1. 3R = "Reduce, Recycle, Reuse"
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d’utiliser les sédiments en tant que matiere premiere secondaire en vue de préserver
I’environnement et les ressources naturelles : poids environnemental des matériaux du
génie civil, origine naturelle des sédiments (fonds des cours d’eau), etc. Cependant,
Iouverture de nouvelles carrieres en Europe est désormais soumise a une réglementation
tres sévere notamment a travers I’article R515 du code de I'environnement placant une
tres forte catégorie de carriéres sous la rubrique installations classées pour la protection
de l'environnement (ICPE). Les sédiments immergés peuvent par ailleurs engendrer de
nombreux problémes éco-toxicologiques.

Relativement a leur degré de pollution, les sédiments peuvent favoriser un
dysfonctionnement des équilibres aquatiques tres souvent fragiles. Il est d’ailleurs non
moins pertinent de rappeler que selon le CEREMA, environ 91% des volumes de sédiments
dragués sont immergés en mer, donc un poids non négligeable pour ’environnement.
Enfin il est utile de rappeler le grenelle de 'environnement et de la mer relevant d’une
politique synchronisée et cohérente de mise en place d’engagements visant la protection de
I’environnement et le renfort de la biodiversité. Parmi les engagements préconisés lors de
ce projet national, il y’a la mise en place d’un cadre stratégique de protection de milieux
marins, conformément a 'article L 219-6 du code de I'environnement. Il y a également la
rédaction de guides et de bases de suivi contribuant a la bonne gestion des sédiments en

terre comme en mer (GEODE, guides MEEDDM, SEDIMATERIAUX, etc).

1.1.2 Les enjeux reéglementaires

De par leurs fonctions régaliennes, Etat et les autorités régionales sont responsables
des opérations de dragage et la gestion des sédiments. En conséquence, dans un cadre
législatif national et européen, un certain nombre de regles de bonne gestion ont été mises
en place. Les reglementations suivantes méritent d’étre rappelées a cet effet :

m La convention OsPar (1992) : Elle vise a fixer des lignes directrices de protection

de la mer sur la partie nord atlantique.

m La convention de Barcelone (de 1976 amendée en 1995) : donne les lignes
directrices de protection en zone méditerranée a travers ’application des principes
de précaution, pollueur-payeur, études d’impact, coopération inter-états, etc.

m Le Protocole de Londres (1996) : est une version actualisée de la convention dite
de Londres et vise la prévention de la pollution marine.

Il existe aussi un certain nombre de mesures au niveau communautaire comme
national. Ces derniéres ont toutes pour objectif, une volonté du législateur de préserver
I’environnement par la mise en place de mesures de protection et de prévention. Elles
régissent donc les opérations de dragage et d’immersion selon le principe commun
d’interdiction d’éléments impactant négativement 1’équilibre écologique marin. On peut

citer parmi celles-ci :
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w La directive cadre sur les déchets 2008/98/CE du 19 novembre 2008

w La directive cadre stratégie pour le milieu marin 2008/56/CE du 17 juin 2008 ;
w La directive cadre sur I’eau 2000/60/CE du 23 octobre 2000

m Les articles L. 214-1 & 6 du Code de I’environnement

w La circulaire n° 2000-62 du 14 juin 2000

w T’arrété du 9 aotit 2006 modifié ;

w Le protocole H14 du 1" Octobre 2009 [34]

m [ ’arrété du 28 Octobre 2010

m [arrété du 12 Mars 2012 fixant les seuils de stockage de déchets non dangereux

m [arrété 10 Octobre 2012 fixant les seuils de stockage des déchets dangereux.

1.1.3 Les enjeux socio-économiques

Les sédiments valorisés sont susceptibles d’étre utilisés comme matériau granulaire pour
des filieres du génie civil. Ce qui ne sera donc pas sans conséquence socio-économique
a travers le développement de filieres éco-industrielles a fort potentiel. Selon ALZIEU
[35], il existe plusieurs types de dragage : le dragage hydraulique, le dragage mécanique,
rotodévasage, etc. Le dragage d’entretien est une opération de dragage nécessaire au bon
fonctionnement des ports. Le processus de sédimentation entraine une phase d’envasement
rendant les voies navigables moins profondes. Ce qui peut potentiellement pénaliser
I'activité maritime et fluvial; et également peser comme une menace publique d’ordre
sanitaire (inondations, crues, etc). Du fait des restrictions sur les opérations de relargage
ou de stockage, des filieres de traitement des sédiments sont aujourd’hui au stade de
recherche ou d’exploitation. RAMAROSON [31] a cité les méthodes suivantes : la désorption,
la pyrolyse, I'incinération, etc. On a aussi le cyclonage, la biolixiviation, la phosphatation-
calcination, etc [30]. Ces filieres peuvent représenter un poids économique conséquent.

Il faut aussi noter les différentes filieres de valorisation des sédiments a savoir : les
applications en technique routiere [36][37], ils ont également été utilisés pour la réalisation
de briques [38], aussi dans la formulation de bétons et mortiers [39]. Dans ces filieres
le sédiment sert en tant que substituant partiel du ciment et/ou du sable et apparait
donc jouer un réle important du point de vue économique. On peut également citer a
titre d’exemple, des outils d’optimisation tel que le logiciel d’optimisation opérationnel
développé dans le cadre d’un projet inter-européen dénommé PRISMA [40]. Ce dernier
regroupant plusieurs acteurs, vise dans le cadre de la valorisation des sédiments, la mise
en place d’outils de gestion et d’optimisation économique : du dragage a la valorisation

effective.
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1.2 Objectifs et méthodologie

a finalité des sédiments de dragage, considérés dans bon nombre de réglements

comme déchets est une problématique majeure. Problématique tant environnementale
(pollution), économique (saturation des voies navigables) mais aussi sécuritaire (crues).
Parmi les pistes explorées, il y a celle de la valorisation des sédiments de dragage dans les
filieres de la construction. Notre étude portera donc sur une caractérisation mécanique et
environnementale des matrices cimentaires a base de sédiments. Ce qui d’ailleurs est une
sorte de propédeutique car 'aspect mécanique, tel que nous le concevons, a tres peu été
abordé par de précédents auteurs.
Dans l'optique d’aboutir & l’objectif escompté, la démarche scientifique adoptée sera
basée sur les trois volets suivants : Une phase théorique, un volet expérimental et une

consolidation par validation.

1.3 Visées de la theése

L’objectif global de nos travaux est le traitement et la valorisation des sédiments de
dragage en tant que matiere premiere secondaire dans les matériaux cimentaires. Dans
I'idée d’atteindre efficacement cette visée, il sera nécessaire de prendre en considérations
de multiples parametres. Ces parametres sont notamment : les caractéristiques physico-
chimiques initiales du sédiment, la mise en place de procédés de traitement adaptés,
la valorisation efficace des sédiments dans les matériaux cimentaires notamment par la
quantification de l'activité (pouzzolanicité), la résistance mécanique des mortiers produits,

et enfin la prise en compte du volet environnemental et de la durabilité.

1.4 Meéthodologie

La méthodologie de travail adoptée est décrite sur le schéma ci-dessous (Figl.3). Celle-

ci est articulée sur trois axes : Matériaux, Formulation et Caractérisation.
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Sédiments de dragage

Formulation des matrices

o Matiére premiére secondaire ~» Sédiment

e Optimisation du squelette granulaire
e Optimisation des dosages (C,S,G)

e Optimisation du dosage en eau

e Etudes comparées (MK, FS, FC)

Figure 1.3 — Schéma méthodologique de travail adopté.

o Echantillonnage et préparation

e Caractérisation physico-chimique

o traitement thermique || physique
o Classification du sédiment;

sss Etape facultative

== Ftape obligatoire

Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

Caractérisation des matrices

e Comportement rhéologie
o Flexion ; Compression ; Porosité
o Durabilité et Performances

o Btablissement de lois de formulation

o Outil numérique (Logiciel, Perspectives)

C=ciment; S=sable; G=granulats; MK=métakaolins ; FS=fumées de silice ; FC=fillers calcaire

La caractérisation des matériaux en général et des sédiments en particulier se fait selon

la démarche méthodologique détaillée a la Figure 1.4. Celle-ci permet de déterminer les

de leur utilisation en tant qu’additions dans des matrices cimentaires.

caractéristiques principales des matériaux afin de mieux cerner leur probable impact lors

Analyse

physique

ps
w
Granulométrie
Limite de liquidité
Limite de plasticité
Argilosité (VBS)

Matieres organiques

ATG

Determination de :

Surface spécifique

Analyse

Minérale

Caractérisation des sédiments

Analyse

de lactivité

Analyse

Composition minérale
Dosage du carbone
(Corga et Cinorga)
Analyse Fluo X
Analyse DRX

Analyse MEB

Test Chapelle
Test Frattini

Conductivité

Indice mécanique

Figure 1.4 — Schéma méthodologique (non ezhaustif) de caractérisation des sédiments.

Calorimétrie

Chimique

Analyse

Environnementale

Polluants : Organiques

Polluants : Minéraux

Concentration et Seuils

Détermination de :
pH

Dosage des composés
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Filiéres de valorisation
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1.5 Matériaux

La valorisation des sous-produits industriels est au coeur des thématiques de recherche
au Département Génie Civil et Environnemental de 'IMT Lille Douai (Ez Ecole des Mines
de Douai). Nos études de recherche ont été exclusivement orientées vers la valorisation des
sédiments de dragage dans la confection de mortiers et/ou bétons. La conception d’'un
béton induit nécessairement des granulats de taille et de morphologie divers. En ce qui
concerne le composition granulaire, on aura alors les sédiments, le sable et accessoirement
des additions minérales telles que les fillers calcaires, les fumées de silice, les metakaolins,
du quartz broyé, etc. Les sédiments de dragage utilisés sont alors soumis ou non a un
traitement en amont. Dans la présente étude, un sable normalisé de référence CEN, de
nature siliceuse, a grains arrondis et dont le diametre du plus gros granulat est inférieur
a 2 mm (Dmax = 2 mm) a été utilisé. Sa teneur en silice est d’au moins 98%. Pour
des raisons d’adéquation ainsi que ses caractéristiques "standard", nous choisissons de
travailler avec un ciment CEM 1 52.5N (EQIOM usine d’Obourg) puisqu’utilisable pour tous
types de mortiers ou bétons avec des résistances élevées a moyen et court termes. Ce
ciment est & 95% de teneur en clinker et un temps de début de prise inférieur & 4h. Aussi
sa chaleur d’hydratation moyennement élevée et sa faible demande en eau (30%) convient
du fait que la présence des sédiments pourra générer une chaleur et une demande en eau

supplémentaires 4.2.4.

1.6 Le traitement des sédiments

Les sédiments utilisés dans les matrices cimentaires sont soit a 1’état brut, soit
traités. Les traitements envisagés sont la voie physique par optimisation des processus
de broyage et de séparation. Mais aussi thermique par l’exposition du produit a des
températures élevées (= 600°C). Ces traitements visent a améliorer des caractéristiques
physico-chimiques a l'instar de la demande en eau, 'aptitude & réagir en présence de
chaux (caractére pouzzolanique), ’élimination de la fraction organique ou encore les divers

polluants en présence.

1.7 Formulation

L’objectif de ces travaux de thése porte sur la formulation de mortiers a base
de matériaux valorisés. Deés l'instant ou les sédiments sont des matériaux fins, hauts
demandeurs d’eau, la mise en place préalable d’une campagne d’essais visant a déterminer
la demande en eau s’avere nécessaire. Ces essais seront ’essai de pate homogene ou pate
lisse introduit par SEDRAN [41] ou encore 'essai de pate normale [42], ou par évapométrie.

Ces méthodes permettent de déterminer les caractéristiques a 1’état frais ainsi que la
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quantité d’eau optimale pour laquelle la consistance du mélange sera jugée correcte.

Visant a formuler des matériaux composites et poreux tels que le béton, il nous a
semblé pertinent de nous intéresser aux grandes théories de la compacité des matériaux
granulaires. Ces théories visent la détermination des proportions optimales des différents
constituants. On pourra in fine former un squelette granulaire le plus compact possible par
optimisation de la courbe granulométrique et ainsi optimaliser les parametres importants
(compacité, résistance, durabilité, etc.). Je citerais a titre d’exemple la méthode de FERET
(1897), la méthode d’ABRAMS (1920), la méthode de BoLOMEY (1925) [43][44][45], la
méthode de DREUX-GORISSE [46], etc. Selon le cas, on fera varier certains parameétres
prépondérants tels que le rapport Eau/Liant (E/L), le taux de substitution (p(%)), le
temps de maturation, etc. Mais aussi la nature du sédiment utilisé ainsi que le type de
ciment seront des parametres pris en ligne de compte. Ceci permettra de dégager des lois
de formulation objectives, adaptées aux matrices cimentaires a base de sédiments comme
addition minérale. La prise en compte de I'influence de ’addition sur la matrice se fait par
la considération de parameétres influents tels que la morphologie, la finesse, la composition,

etc (Fig 1.5).

Finesse Fines minérales
1 FS - Fumée de silice
Otz Quartz broyé
MK . Métakaolin
CM : Cendres volantes micronisées
cM
Composition
+

+

Morphologie Legende - +
Composition . monophasique  polyphasique
Morphologie . sphérigue plaguettes
Finesse fin rés fin

Figure 1.5 — Critéres importants lors du choix d’une addition minérale [47].

1.8 Caractérisation - Analyse et exploitation

Il sera utilisé dans le cadre ces travaux, des méthodes de quantification du caractere
pouzzolanique des sédiments. Ces méthodes seront basées sur des analyses physico-
chimiques. On peut citer la méthode de mesure de la conductivité électrique (LUXAN et

al.) [48][49][50], I'essai CHAPELLE [51][52][53], la méthode chimique du test de FRATTINI
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relative a la NF' EN196-5 :(2013) [54][55][56] , ou encore la méthode de détermination de
I'indice d’activité mécanique modifiée [43].

Les éprouvettes préparées subissent dans le cadre de nos études, une batterie d’essais pour
une caractérisation mécanique consistante. Ces essais concernent des mesures de résistance,
de détermination des caractéristiques physiques (module, porosité, etc). Ce qui permettra
de déduire a l'issue d’une étude comportementale, des lois de formulation générales et
adaptées.

Il a été également abordé les aspects liés a la durabilité. Une série de tests visant a évaluer
et les performances et la durabilité des matériaux ont été donc appliqués. On peut citer
a titre d’exemple des essais alcali-granulats, la diffusion des ions chlorures, des tests de

gel-dégel, etc.
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2.1 Les sédiments de dragage

2.1.1 Définition

es sédiments sont désignés communément sous le nom générique de vases ? relatifs aux

matériaux fins. Les sédiments sont souvent de nature argilo-calcaire avec des fortes
teneurs en éléments organiques et en eau, ce qui leur vaut parfois 'appellation révolue de
boues. Selon BOUTIN [57], les sédiments peuvent étre définis comme correspondant a des
particules fines minérales avec quelques petits éléments de roche auxquels sont mélangés
des débris d’origine végétale ou animale. On verra plus loin que ni cette nature fine ni
I’éventuelle cimentation naturelle entre les particules ne seront pas sans conséquences, une
fois employée dans des matrices cimentaires.
Pour BEAUCHAMP [58], les sédiments peuvent étre définis comme étant des matériaux
fins issus de 'usure des continents. Ces actions d’usure sont d’ailleurs de nature physique
(fragmentation) ou chimique (lessivage) suivi d’un transport et d’'un dépot assuré par
un fluide vecteur. Enfin I'encyclopédie universelle qualifie les sédiments comme étant les
produits de phénomeénes sédimentaires relatifs a des "phénomeénes actuels" a la surface des

continents, au fond des mers.

2.1.2 Origine

Les sédiments peuvent étre de caractéristiques divers selon leur nature, morphologie et
leur origine, mais sont en tout état de cause, issus de phénomenes de dépot. Dans le jargon
géologique, on distingue les sédiments d’origine endogéne ou exogene selon SCHNEIDER
[59]. Par endogene, il faut comprendre des sédiments dont 'origine est interne au milieu.
Ce sont généralement des débris d’animaux ou de végétaux (débris de macrophytes).
Cependant, 'origine exogene est le produit d’un apport externe au milieu immédiatement
voisin. Pour cela, un écoulement d’un fluide (eau ou air)(Fig. 2.1), assure le transport de
matieres d’origine naturelle (érosion des sols, décomposition de la matiére végétale), ou
anthropique (apport de matiéres, rejets industriels, etc.). Une autre description proposée
par BEAUCHAMP [58] donne une définition selon l'origine physique ou chimique. Il distingue
ainsi :

I Les roches sédimentaires détritiques provenant de la destruction de roches, ou

d’organismes : cailloutis, sables, gres;

I Les roches sédimentaires chimiques issues de la précipitation des corps dissous dans

I'eau : sel gemme, potasse (roche saline a base de K9COs3), tufs calcaires, silex;
B Les roches sédimentaires biochimiques provenant de D’activité synthétique des

organismes : charbons, tuf calcaire continental (roche calcaire continentale).

2. nom d’origine néerlandaise
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Origine des matiéres en suspension et des sédiments dans {"environnement aguatique
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Figure 2.1 — Origine des sédiments marins ou fluviauz [60].

2.1.3 Composition générale

Pour SCHNEIDER [59], un sédiment se caractérise essentiellement par :

4 sa granulométrie;
4 sa composition minérale;
4 sa teneur en eau, en matiéres organiques et en éléments divers (métaux lourds,
polluants et micropolluants organiques).
Les fractions les plus petites dans les sédiments sont responsables de bons nombre

de propriétés. Ces fractions appelées 'fines" sont communément admises comme

correspondant a la phase inférieure a 63 um.
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Figure 2.2 — Classification des sédiments dans le diagramme de Keil-Rankine.
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Il est intéressant de recourir & un diagramme dit diagramme ternaire des sols fins (Fig

2.2) pour apprécier certaines caractéristiques. Celles-ci portent sur les caractéristiques
suivantes [61](Fig. 2.3).

= Matrice minérale (quartz, feldspaths ou carbonates) ;

= Argiles, fraction inférieure & 2um (kaolinite, montmorillonite, illite ou smectite)

= Fraction organique (débris végétaux, micro-organismes, humine, acides fulviques et
humiques) ;

%= Relative forte teneur en eau, présence de polluants organiques et minéraux

D =
fglly \g zj =
=" = (4
W% /i% N . O\\\\\\g\\\\\ % argile
C =
%\ﬁ \\\\\\\\\\\\\E \M\Q\\\\ ’ calcite
" =N -
?\\\\ == quartz
\///// b=
///% \\\\\ § \\\\\ “m’ ?rillt:rsthicllc
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fx/ //// f/ﬂ = “gx;‘% /W m
AR e = 50 pm

Figure 2.3 — Structure des sols limoneuz argileuz [62]

2.1.4 Composition granulométrique

Les sédiments bruts étudiés sont composés de particules minérales de diametre D,y
< 300 pum. DuBoIs [6] et TRANH [37] ont déja établi que les sédiments issus du GPMD sont
essentiellement argilo-limoneux voir sableux par endroit. La granulométrie joue un réle
majeur dans la capacité de fixation de contaminants ainsi que I'aptitude au traitement
GOSSELIN et al. [63] a déja mené une étude granulométrique des sédiments de Hambourg
et de Montréal. Il a été montré que la contamination de la fraction grossiere était quasi

nulle, tandis que la fraction fine (<45 pum) elle, cumulait plus de 70% des contaminants

Ce point sera discuté plus amplement dans ce qui suit

2.1.5 La Fraction fine — Fraction argileuse

Pour ce qui de la fraction argileuse, elle est souvent le lieu de multiples phénomenes
physico-chimiques. Du fait de leur structure en feuillets, les argiles possédent la capacité
de fixer de ’eau ou des microparticules. En plus, les argiles sont constituées de molécules
de silicates de calcium hydratés (Fig 2.4) & morphologie phylliteuse (en feuillets : kaolinite
illite, smectite, chlorite,etc) ou fibreuse (sépiolite, attapulgite, paligorskite,etc)

Pour le premier groupe, la structure se présentant sous forme de feuillets (Fig. 2.4)
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composés de deux unités de base : le tétraedre de silice et 'octaedre d’alumine [64][65].
Chaque unité de base (particule) est le plus petit empilement typique de feuillets qu’on
peut isoler en laboratoire. Elle est constituée de la superposition d’un nombre variable
de ces feuillets, leur nombre étant fonction des forces d’interaction. Cette propriété,
dénommeée hygrophylie, est & I’origine de la captation massive d’eau des argiles, avec parfois
un phénomene de gonflement relativement important. C’est pourquoi d’ailleurs nous avons
au début de nos études, mené une série de tests évaluant la demande en eau de sédiments.
Les argiles peuvent également étre caractérisées par des propriétés thixotropiques. C’est a
dire leur capacité de déstructuration voire de liquéfaction sous contrainte mécanique.

Du fait de leur finesse et de leur électronégativité, des échanges de charges peuvent avoir
lieu notamment en présence d’ions de métaux lourds. Il survient alors une substitution
isomorphique des cations At et Si*t qui sont remplacés par des ions de valence inférieure
[64][65]. C’est donc par un phénomene d’adsorption que les sédiments sont capables de
capter, de retenir et d’accumuler des contaminants qui serviront a compenser partiellement
le défaut de charges. Outre les propriétés physico-chimiques du matériau, la capacité

d’échange cationique est d’autant plus importante que le cation est petit [30].
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Figure 2.4 — Les différentes structures des minérauz argileuz [58].

Enfin, une des propriétés importantes des argiles est leur capacité a développer des
propriétés pouzzolaniques. C’est a dire leur capacité a réagir afin de former des hydrates en
présence de chaux Ca(OH )2 ou CaO. Pour cela, un traitement thermique peut étre souvent

nécessaire [66]. SAN NICOLAS [17] a déja travaillé sur des Kaolins?®, qui aprés traitement

3. appelée « argile blanche », les Kaololins furent découverts dans la région du Kao Ling en chine d’ou
leur nom
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thermique adéquat ont développés des aptitudes pouzzolaniques similaires au ciment
hydraulique, voir meilleures. Certains sédiments fins possédant des argiles faiblement
cristallisées peuvent présenter une activité pouzzolanique relativement importante [18].
Il existe aussi d’autres méthodes expérimentales que nous expliciterons dans la section
4.1. Dans le cadre de leur utilisation dans des matrices cimentaires, les travaux de LE
Roux et UNIKOWSKI [64][65] avaient tantot établit les quatres propriétés suivantes :

©® Absorption d’eau : du fait de la structure en feuillets ;

@ Effet d’écran : Des grains de particules argileuses aux interfaces matrice — granulat

peuvent empécher les liaisons;
® Effet pouzzolanique : Développement d’hydrates en présence de chaux

O Action sur la compacité : Optimisation de la compacité granulaire.

2.1.6 Eau

Les sédiments sont des matériaux fortement caractérisés par leur relative forte teneur
en eau. Celle-ci existe sous différentes formes a ’'intérieur des matériaux. La teneur en eau

calculée sur la base de la masse séche est donnée par la formule ci-apres :

w = My,/M, (2.1)

M,,= Masse d’eau en présence.

M= Masse de la fraction solide.

Selon son degré de liaison avec le matériau, I’eau est disponible & différents niveaux dans
cette derniere. Il convient de distinguer communément quatre catégories :

® L’eau libre est I’eau remplissant les macroporosités du sol. Elle est libre de s’infiltrer
et de percoler sous 'action de la pesanteur. Elle peut étre éliminée par une simple
décantation.

@ L’eau capillaire est présente dans les microporosités du milieu. Les forces inter-
capillaires de 'ordre de = 12 atm indisposent cette eau a la gravitation par la loi de
Jurin®. Cependant elle est accessible par évaporation ou par succion. L’épaisseur de
la frange capillaire varie en raison inverse de la granulométrie.

® L’eau liée est fixée a la surface des grains des sols par des forces intermoléculaires.
Elle comprend deux catégories :

% L’eau "hygroscopique" ou aussi "eau adsorbée”, adhérant directement au
grain et ne pouvant étre extraite que par dessiccation ou un vide poussé.

*¥ L’eau dite "pelliculaire" adhérant a I’eau hygroscopique (voir Fig.2.5). Par
ailleurs I'eau liée ne peut se déplacer sous 'effet de la gravité et ne transmet

pas les pressions hydrostatiques.

4. Enoncée par James Jurin, médecin anglais, cette loi exprime les phénomenes de capillarité a la surface
d’un liquide, aux interfaces liquide-paroi solide
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@ L’eau de constitution ou eau chimiquement liée entre dans la composition

chimique du matériau. Elle n’est accessible que par des procédés thermiques poussés.

Eau solidement 1ides Eau faiblement 1liée Eau Tlibre
réorientée (\
osmotique
multicouches l l

Figure 2.5 — Les catégories d’eau dans le sol [65].

2.1.7 Les polluants
2.1.8 Les polluants minéraux

Des I’émergence de filieres de valorisation des matériaux tels que les sédiments, s’est
posée la problématique des contaminants en présence. A fortiori, du fait de leur nature
fine, de la présence de matieres organiques, de ’activité microbiologique, les sédiments ont
tendance & emmagasiner des substances dont certaines présentent un caractere toxique
prononcé : métaux lourds, hydrocarbures polyaromatiques (HAP), les organochlorés (PCB),
les organostanniques (TBT), pesticides et biocides divers [35]. Pour MAC FARLANE [67],
I'origine de cette pollution est entre autre les retombées d’activité industrielles, pollution
atmosphérique, ordures ménageres, etc.

Les principales propriétés physico-chimiques des sédiments qui contrélent les interactions
entre le sédiment dragué et les contaminants sont selon ALZIEU [35] :

D la quantité et le type de particules fines (pélites) ;

D le pH du milieu;

D le potentiel d’oxydoreduction ;

D la quantité et la nature des ions présents;

D la composition en matiére organique (spécialement les acides humiques) ;

D la salinité.

SCHNEIDER [59] suggeére que certains de ces matériaux sont cancérigénes et mutagenes.
Parmi eux, le mercure (Hg ~~ effets sur les reins-teratogéne), le plomb (Pb ~~ retardement
de lintelligence), I’Arsenic (As ~» cancer de la peau) et le cadmium (Cd ~» accumulation
dans le cortex rénal) sont les plus toxiques pour la santé humaine [35]. La présence de
bon nombre de ces polluants minéraux n’est pas sans effet sur la correcte formation de la
matrice cimentaire. Les effets particuliers du Zinc (Zn), du cuivre (Cu) ou du Plomb(Pb),

seront particulierement présentés dans la section 4.2.6.
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2.1.9 Polluants organiques
2.1.9.1 Le tributylétain (TBT)

Le TBT ou tributylétain (TBT) est utilisé comme matiére active des peintures
antisalissures. Ces types de peinture sont utilisés pour protéger les navires contre la fixation
d’organismes vivants sur leur coque. Ces peintures diffusent de I’ordre de 5 jug/cm?/jour
du fait des opérations de stationnement et d’entretien [35]. Dans les sédiments, les TBT
font partie de la famille des composés organostanniques et peut exister sous 02 différentes
formes organiques dégradées : monobutylétain (MBT) et dibutylétain (DBT). Toutefois, le
TBT est une molécule dégradable par action photolytique ou microbiologique et est stable
car sa durée de demi-vie peut aller jusqu’a 19 ans selon des études en mésocosmes. Enfin
le (TBT) peut avoir des impacts négatifs sur les organismes vivants marins et les hommes.
On citera par exemple 'imposex chez les mollusques, correspondant a une modification
possible de leur sexualité. On peut citer également l'influence sur la calcification de

certaines huitres, les problémes de croissance ainsi que de reproduction des poissons [35].

2.1.9.2 Les polychlorobiphényles (PCB)

Les polychlorobiphényles désigne une famille de composés organochlorés de formule
chimique C19H19—nCl, et regroupant pas moins de 209 congénéres (fonction du nombre
d’atomes de chlore). Il est important de signaler que les PCB sont utilisés comme additifs
dans les peintures, les encres et possedent des propretés suivantes : composés semi-volatils,
hydrophobes et persistants [35]. Les PCB sont issus des rejets urbains, des décharges de
matériaux usagés et sa présence dans les sédiments de dragage et accentuée par la finesse
et la présence de matiéres organiques [61]. Leur toxicité ont été prouvée comme étant
a lorigine de bon nombre d’anomalie chez des étres vivants : hypertrophie hépatique,
effets cancérigenes, chloro-acné, altération des fonctions reproductrices, etc [35]. Des cas

de mutations géniques ont été observés chez le dragonnet par ALZIEU [35].

2.1.9.3 Les hydrocarbures polyaromatiques (HAP)

Les hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP) sont des noyaux aromatiques
associés a des atomes de carbone [61][35]. Pour NEFF, ils pourraient avoir pour origine :
m la sécrétion par des organismes vivants (biosynthese) ;
m 'utilisation de carburants d’origine fossile tel que le pétrole et ses dérivés (essence,
gazole, etc.) ou encore le charbon ;
m la pyrolyse des matieres organiques a haute température, feu de foréts, combustion
des charbons et pétroles.
Les HAP peuvent étre accumulés dans les sédiments, ceci du fait de leurs propriétés

lipophiles selon les niveaux rencontrés. BAUMARD [68] a déja identifié des teneurs en HAP

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 40

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 2. LES SEDIMENTS DE DRAGAGE ET LES MATRICES CIMENTAIRES Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

totaux atteignant 20 p1g/g sur des sédiments portuaires d’Ajaccio. Enfin, les HAP peuvent
avoir un effet ecotoxicolgique et affecter les mécanismes cellulaires d’organismes vivants.
Ils peuvent notamment causer des anomalies cancérigénes ou mutagénes notamment
pour les mammiferes. On peut citer ces quelques 16 molécules déclarées toxiques
par ' "Environment Protection Agency' aux Etats Unis (naphtaléne, acénaphtylene,

Pacénaphténe, dufluoréne, du phénanthrene, etc).

2.1.10 Matieres organiques
2.1.10.1 Composition

Les matieres organiques présentes dans les sédiments ont une origine minérale ou
végétale. Elles sont le fruit de l'altération d’organismes vivants dégradés puis transportés
et déposés par '’eau ou l'air. Dans les sédiments issus des cours d’eau vives, la fraction
organique représente 2% a 10% [59]. Sa présence, conféere au sédiment des propriétés
spécifiques en terme de texture (la matieére organique peut étre sensible au toucher ou
visible) et de coloration (coloris noir ou gris) voir de senteur. MUSTIN [69] a déja proposé
une catégorisation de la matiére organique en 4 classes :

« la matiére organique active ou vivante (biomasse active) ;

« la matiére organique dite fraiche (végétaux, débris animaux, excréments,. .. );

¢ les complexes organiques évolutives dits transitoires ;

« les composés organiques stables (minéraux ou organiques).

Matiére organique vivante

Y

Matiéres organiques fraiches

Y

Composées transitoires

Y

Minéraux Humus (& 90 % COT) T CO2

Y

Acides fulviques
Acide humiques Humine
(= 85%COT™)

Figure 2.6 — Principales phases d’évolution de la matiére organique [69].

*COT=Carbone organique total.
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Dans le cas des sédiments, il semble bien adéquat de rappeler la définition suivante proposée
par TRANH [37] subdivisant la matiére organique dans les sédiments en deux catégories :

a) Les substances non humiques : constituées de composées minéraux simples ;

b) Les substances humiques : constituées de macromolécules organiques d’origine
naturelle et représentant jusqu’a 90 % de la fraction organique totale selon COLIN
[36].

L’humus est constitué de 03 phases en transformation continue :

@ Les acides humiques insolubles dans les acides mais solubles dans les bases. Il sont
constitués de couches tres fines et planes liées entre elles, formant un matériel
réticulaire spongieux.

@ Les acides fulviques solubles dans les acides et dans les bases et constituant a 85%
le carbone organique total [70].

® L’humine qui est-elle insoluble dans les acides et les substances humiques et est en
interaction avec la fraction minérale solide ou dissoute. Ce qui induit la formation
de complexes ou conglomérats. Il se forme alors par associations organo-minérales
soit :

a) par physiosorption ~» induisant ’agglomération de particules;
b) par complexation mixte ~» formant des cations métalliques dits, humates ou
fulvates plus ou moins solubles en milieu liquide [70].
Les substances humiques sont des complexes organiques constituées de composés
phénoliques ou benzéne carboxyliques (50% & 70 %), et de chaines peptidiques et
polysaccharidiques (30% a 50 %) [30].

Eléments Acide humique [%)] Acide fulvique [%)]
Carbone ~ 55 ~ 45
Oxygene ~ 34 ~ 45

Hydrogene ~ 4.5 ~ 5,4

Azote ~ 2,5 ~ 2.1
Soufre ~ 0,8 ~ 1,9

Tableau 2.1 — Proportions des éléments chimiques dans la matiére organique [37].

2.1.10.2 Propriétés des substances humiques

® La couleur : La couleur noire des sédiments peut étre attribuée a la fraction
organique décomposée ou en phase transitoire de décomposition.

@ L’eau : La matiére organique peut contenir jusqu’a 20 fois son poids [30] du fait
notamment de l’acide humique qui peut retenir jusqu’a 16 fois son poids en eau.
Ce phénomene peut également étre amplifié par la formation de complexes argilo-

humiques ou limono-humiques. Ceci retarde alors le séchage et la pénétration de
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I'eau dans le sédiment et amplifie la présence de contaminants [6].

® Activité biologique : La présence de matieres organiques est a l'origine de

multiples processus de dégradation, de croissance et de minéralisation. La matiere
organique stimule également 'activité biologique par des phénomenes d’aération,
d’apport et de transfert. Il existe notamment dans les sédiments marins, certaines
micro-algues produisant des toxines telles que les ichtyotoxines, mortelles pour
certains organismes du phytoplancton. Des toxines diarrhéiques DSP ou paralytiques

PSP peuvent également étre produites [35].

2.2 Le Prétraitement et le Traitement

La gestion des sédiments de dragage repose sur des défis et des enjeux techniques,
socio-économiques et environnementaux. Dés lors, des processus de prétraitement et de
traitement ont été mises en place. Par ailleurs, le traitement des sédiments de dragage
peut viser divers et multiples objectifs & des fins de valorisation. Ces objectifs peuvent étre
de détruire, extraire, immobiliser ou neutraliser les contaminants, la fraction organique,

la complexation des polluants, etc [61].

2.2.1 Le Pré-traitement

Le prétraitement est la procédure initiale a appliquer en vue d’une valorisation. Les
opérations de prétraitement portent plusieurs intéréts. Elles visent en général a limiter
le volume de sédiments a traiter par optimisation des volumes recyclables, de réduire la
teneur en eau en vue d’une facilité de transport et de stockage, le caractere pelletable, etc.
Les techniques de prétraitement existantes sont [61] :

4 Séparation : Technique d’attrition, bassin de séparation, coagulation / floculation,

criblage, etc;

4 Déshydratation : lagunage en bassin (GPMD), évaporation, tissus géopolymeres,

etc.

On rappellera ici la technique de bassin de lagune actif car c’est elle qui est utilisée dans le
cas des sédiments du GPMD avec lesquelles nous travaillons essentiellement dans le cadre
de nos études. Cette technique concerne principalement les produits de dragage extraits
par dragues hydrauliques. A l'issue du procédé, des siccités allant jusqu’a 65%; ce qui
facilite le transport et la mise en dépot [61].

Dans le gPMD, les sédiments dragués non immergeables sont stockés en zone aménagée.
Cette zone est composée de bassins de lagunes ou les sédiments sont placés initialement

dans des bassins de décantation afin d’optimiser le séchage [61].
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2.2.2 Le Traitement

La mise en place de politiques en faveur de ’environnement passe par le développement
de procédés de traitement performants. Ces procédés visent I'amélioration de propriétés
spécifiques ou la neutralisation des polluants. Ces techniques de traitement se différencient
par leurs moyens de mise en ceuvre, leur efficacité, leurs intéréts, les limites et les coiits.
MAROT [70] propose la typologie des techniques de traitements suivante :

¢ les traitements physiques (flottation, extraction sous vide,...), utilise les

propriétés physiques tel que la gravité ou l'attraction interparticulaire ;

¢ les traitements mécaniques (filtre presse, filtre sous vide ...);

¢ Les traitements chimiques : par ajout d’'un oxydant chimique en vue de favoriser

une réaction d’élimination (par exemple I'eau oxygénée Hy0s) ;
¢ les traitements physico-chimiques (phosphatation, acidification, dechloration,
lessivage,. .. ), qui permettent par le mélange avec des agents chimiques ou l’envoi
d’un courant électrique, d’attirer et séparer les particules polluées, etc. Il existe par
exemple le procédé Novosol™utilisant la phosphatation (stabilisation) 4 calcination.
Cette technique est en outre une technique industrialisée. Le traitement de sédiments
ayant une teneur en eau de 50% avec ce procédé cofite environ 70€/t [13]

¢ les traitements biologiques (bioremédiation, phytoremédiation, Sesatec™
bioréacteur, compostage, épandage sous serre, Rotamix™) : utilisation d’organismes
vivants tel que les bactéries, champignons, algues, enzymes, etc; afin de précipiter
la biodégradation des polluants organiques tel que les HAP ou les huiles;

¢ les traitements thermiques (désorption thermique, incinération, vitrification,

pyrolyse, oxydation), procédé visant sous haute température (600°C — 1200°C), la
désintégration totale ou partielle de la matiére organique;

¢ la stabilisation solidification consiste en 'ajout d’un liant hydraulique tel que

le ciment, la chaux, les pouzzolanes, ou argileux, ou a basse température (110°C -
150 ° C) grace a des liants organiques (bitume), puis stabilisation apres moulage [61].
Dans le cadre de nos études de these, on s’intéressera particulierement aux traitements

thermiques et aux méthodes physiques d’optimisation de la finesse par broyage.

2.2.3 Traitement thermique par calcination "DIRECTE"

L’incinération ou la calcination des matériaux de dragage est une méthode thermique
utilisée pour le traitement des sédiments. Elle consiste en une calcination a haute
température 600°C — 1200°C en vue d’éliminer entiérement et les contaminants organiques
et la totalité de ’eau en présence; mais également de rendre inerte certains polluants

métalliques. Son cott peut étre estimé a 40 a 120 €/T de MS [61].

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 44

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 2. LES SEDIMENTS DE DRAGAGE ET LES MATRICES CIMENTAIRES Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

Il sera utilisé dans la suite de nos études une série de mortiers a base de sédiments
bruts et une autre série a base de sédiments traités par calcination. Ces derniers ayant

subi un traitement respectant un protocole pouvant étre décrit comme sur la Figure 2.7 :

Gases evacuation

O

system
Refractory Temperature
coating Thermocouple screen
850 °C

©

Temperature

Electric
resistance

S S
O,

Time

A\

Material Bed Ceramic container
(=100g ; = 1.5 cm height)

Figure 2.7 — Unité de calcination traditionnelle (Thése AMAR, 2017).

2.2.3.1 Les étapes du processus

Le traitement est effectué en utilisant un four statique de laboratoire. Ce systéme
au demeurant immobile, favorise néanmoins la formation d’un lit de particules souvent
collées par frittage. Il est alors nécessaire de les séparer par un broyage secondaire. Dans
I'industrie cimentaire par exemple, les fours utilisés sont des fours rotatifs de 60 & 90m de
long et 4 & 5m de diametre. Ces fours tournent autour de leur axe de révolution permettant
alors une cuisson plus homogene et plus uniforme du matériau mais nécessitent cependant
des temps de préchauffage et de refroidissement conséquents. Ces types de fours ne sont
pas utilisés dans nos études. Les étapes du processus proposé sont les suivantes :

@ Un étuvage a 40 ° C pendant 24 heures est effectuée préalablement sur les matériaux
afin d’en déterminer la teneur initiale en matieres organiques (NF P94-050 :(1995))
et aussi éliminer ’eau en présence. Aussi ce choix permet d’éviter 'influence éventuel
d’un étuvage a 105 ° C.

@ Les produits sont broyés (séparation) grace a un broyeur automatique type RETSCH
de type RS200 initialement réglé & 1000 tr/min pendant 2min ou en utilisant un
broyeur a machoires équipé d’'un tamis a sa base. Cela permet alors d’obtenir un
produit fin (on peut atteindre un diametre maximum des granulats D,,q, < 10um)

et une granulométrie ainsi controlée.
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® Des quantités déterminées de sédiment sont préparés, pesés et introduites dans un
four préchauffé a une température T adéquate (par exemple 750 ° C). La cuisson est
prévue pour varier entre t = 01 et 03 heures. L’optimisation du choix de ces deux
parametres sera discuté dans la section 4.2.5.

O Le produit de cuisson subit un processus de séparation secondaire en réalisant un
broyage secondaire visant uniquement a désolidariser les grains agglomérés lors du

frittage.

La méthodologie proposée est décrite a la Fig 2.8 :

Echantillonage des sédiments bruts

'

Caractérisation initiale

Y

Pré-traitement Traitement
Etuvage a 40 °C Préchauffage du four a T °C Post-traitement
Elimination de Peau. Introduction des sédiments. _ | Caractérisation finale.
Teneur en matieres Cuisson pendant t heures. | Essais de Lixiviation.
organiques (NF P94-050). Refroidissement. Impact du traitement
Broyage et calibrage. Séparation et tamisage. .:
: 5
' : '
. ; R

Activation thermique des sédiments

Figure 2.8 — Méthodologie de calcination "DIRECTE"

2.2.3.2 Impacts du traitement

D’aprés BENKADDOUR [66] et ANGER [39], le tamisage ainsi que le broyage peuvent
avoir des effets bénéfiques car permettent d’accroitre la finesse du produit (augmentation
de la surface spécifique) et donc en loccurrence sa réactivité. Ces résultats sont au
demeurant conformes a ceux de GUTTERIDGE et DALZIEL [71] qui ont déja établit la
favorisation des réactions d’hydratatin du ciment lors de la présence de fillers réactifs ou
inertes. L’ensemble des analyses effectuées sur le sédiment brut sont aussi effectués sur le
sédiment calciné afin d’évaluer 'impact de la cuisson.

L’inertage des métaux survient a des températures entre 200°C et 700 °C [31]. Les métaux
les plus volatils sont transformés sous forme d’émission gazeuse treés souvent sous forme
de HCI, SOy, NOy, les dioxines et furanes [31]. Il est toutefois utile de signaler que le

traitement de ces fumées est requis (notamment vis-a-vis de la législation actuelle).

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 46

lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 2. LES SEDIMENTS DE DRAGAGE ET LES MATRICES CIMENTAIRES Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

m HCI : produit de combustion de composés chlorés, résidus organiques, matieres
plastiques non dégradées, etc;
m SO, ou (SO3 ou SO3) résidus de la combustion de produits sulfureux, de produits
chimiques industriels ;
m NO, ou (NO ou NO;3 ou N20) produit d’oxydation de l'azote;
m les dioxines et furanes : forment un groupe de composés organiques polycycliques
halogeénes (& base de Chlore et de Benzene).
Des études précédentes basées sur I’analyse des résidus de combustion et émissions volatils
ont permis d’établir les températures de combustion des carbonates fréquemment présents

dans les sédiments [72](Tab 2.2).

Carbonates Décomposition [ ° C] Efficacité
Calcite 675 90% en 4h
Aragonite 645 -
Dolomite 450 20% en 16h
Magnesite 425 80% en 16h
Siderite 425 93% en iheure

Tableau 2.2 — Température de décomposition des principaux carbonates [72]

A Tévidence, il semble qu’on ait aussi des effets sur I'activité pouzzolanique ou sur
Pactivité chimique de maniére générale. LIMEIRA et al. [16] suggere que cet impact pourrait
étre la conséquence du traitement thermique. Par des analyses thermogravimétriques
(ATG) combinées a la calorimétrie différentielle a balayage (DSC), I’évolution de la perte
de masse par combustion peut étre suivie. Elles permettent de suivre a température

donnée, les constituants en état de transformation.

2.2.4 Traitement calcination FLASH

La calcination flash est une technique de traitement thermique consistant en une
exposition rapide des matériaux finement divisés, en présence d’air, sous des températures
élevées [? ]. Cette technique a été initiée et développée par le professeur SALVADOR [? |.
La technique de calcination flash a été initialement utilisée pour activer chimiquement
certaines argiles telles que la Kaolinite visant ainsi a leur conférer des propriétés
pouzzolaniques [73].

Lors de l'application de cette technique a certaines catégories d’argiles telles que les
Kaolins, il a été relevé un processus de dehydroxylation. Cela correspond a I’élimination
d’une liaison hydroxyle (—OH) [74][75]. La calcination directe peut permettre d’aboutir
a de tels résultats. Cependant, les colits énergétiques notamment sont trés souvent tres
élevés dans ce cas ou sinon exorbitants pour ne pas encourager ce choix. En plus, du

fait de I'instantanéité du processus, la calcination flash laisse émerger une déstructuration
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partielle du matériaux, un état d’amorphisation, et donc une potentielle réactivité du
produit [75]. Deux parameétres sont cependant prépondérants : le temps d’exposition
(de 'ordre de quelques dixiemes (1/10)°™¢ de secondes), et la température de cuisson ;
celle-ci pouvant aller jusqu’a plus de ~ 1200°C au niveau du cceur de la flamme. La
température est judicieusement choisie en se basant notamment sur les pics thermiques
de la courbe ATG/ATD mais aussi de la DSC, de sorte a avoir a l'issue, un caractére
amorphe, relativement prononcé dans le matériau.

Nous proposons dans nos études d’adapter ce procédé au traitement des sédiments de
dragage. Il s’agira d’une adaptation visant a activer selon le méme principe, certaines

phases du sédiment (notamment les phases argileuses).

2.2.4.1 L’unité de calcination flash

L’unité de calcination flash utilisée est celle de la société Argeco DEVELOPPEMENT
située sur le site de Fumel (France). Nous présentons dans la suite, la tour de calcination
dont le schéma de montage est & la figure ci-apres (Fig. 2.9b). Il s’agit d’une unité semi-

mobile. Cette unité est capable de produire 800 kg de matériaux/heure. Un bruleur produit

des gaz chauds dans la chambre de combustion (Cyclone) (Voir Fig 2.10). Celle-ci peut
atteindre ~ 8002a 1200 °C.

=
@
3
@
=
)
{=]
c
<
a
(1]

Burner source
—_— -

Calciner unit

Air compressor

Output - Treated
product

(b) Schéma de principe (Thése AMAR, 2017)

Figure 2.9 — Image d’une unité pilote et schéma de principe de l'unité de calcination flash
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2.2.4.2 Etapes du processus de calcination flash

Il convient de suivre les étapes suivantes lors de la calcination flash de matériaux :
® Echantillonnage
Les matériaux étuvés, sont finement broyés et calibrés. La finesse est un parametre
majeur de leur future réactivité. Selon les études, il convient d’avoir un passant a
80um > 80 % [73].
® Pré-chauffage
de l'ordre de 100°C a 500°C permettant de faire monter en température des
matériaux.
® Introduction des produits
Les matériaux sont introduits dans la chambre de combustion griace a un courant
d’air. Les particules résident quelque dixiéme de secondes dans la chambre de
combustion. C’est en ce moment que surviennent les transformations physico-
chimques nécessaires, notamment du fait de la finesse et des températures élevées
(chargement de forme, gazéification, déshydratation poussée, etc).
O Récupération-Refroidissement
Elle est effectuée grace a deux sous-unités :
m Sous cyclone ~» par simple gravité, la matiére est récupérée.
m Sous filtre ~» par trempe a air frais pour refroidissement et séparation des gaz

et des matériaux.

Solid input

Airinjection
(] ]
Gas of burner

Flame =1200 °C

Gas

Particle motion

Solid +Gas

Figure 2.10 — Unité principale pour la calcination flash (cyclone)(Thése AMAR, 2017)
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Le matériau préparé, séché, finement broyé, est introduit dans la cellule décrite a la
Fig.2.10 grace a un courant d’air chaud. En lieu et place de la technique conventionnelle
de calcination prolongée, la calcination flash permet d’avoir des gains énergétiques
conséquents, 'activation efficace du matériau, mobilité du process de transformation, etc.
Ces gains peuvent aller jusqu’a 75% en énergie (= 8000 M J/t pour un clinker pur) contre

(== 2200 M J/t pour un metakaolin)[17].

2.2.5 Le frittage

Outre les multiples réactions précitées, un des états majeurs observés lors de processus
de calcination est le frittage. Du fait des hautes températures, 'influence de la chaleur,
les particules subissent un phénomeéne de collage correspondant a une consolidation par
fusion totale ou partielle d’un matériau pulvérulent [76].

On pourrait définir le terme de frittage comme étant un processus de traitement thermique,
avec ou sans application de pressions extérieures, au moyen duquel un systeme de particules
individuelles ou un corps poreux modifie quelques-unes de ses propriétés dans le sens de
I’évolution vers un état de compacité maximale, c’est & dire de porosité nulle (Fig 2.11).
Le frittage correspond & une liaison interparticulaire par D’attraction moléculaire ou
atomique sous impulsion de la chaleur (voir Indice de Hausner). Ceci entraine la
densification du matériau apres recristallisation. Le frittage survient en général a la
température dite de TAMANN = 0.4 = 0.5 * T'ysion-

Les différentes phases du processus de frittage sont :

o« Etape 1 : Réorganisation granulaire et montée de la température;

o Etape 2 : Fermeture des pores extérieurs et densification de la matrice;

o Etape 3 : Consolidation des particules et élimination de la porosité fermée.
Rappellerons que le frittage n’est pas systématique. Il peut se produire un grossissement

a la place le tout dépendant de la source de matiere, conformément a la Fig 2.11 et la Fig

2.12.
[
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Figure 2.11 — Evolution de la masse volumique lors du frittage [76].
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Figure 2.12 — Processus de frittage [76].

2.2.6 Les méthodes chimiques

Le traitement chimique vise a éliminer la fraction organique. Le processus de traitement
décrit ci-apres est issu de la norme belge : Norme NBN 589-207 §3 « Fssais des sables
de construction - Teneur en matiéres organiques -§3 - Procédé de laboratoire d l’eau
oxygénée » - 1969. Cette norme fournit les lignes directrices pour la détermination des
caractéristiques des sols grace a un traitement a ’eau oxygénée de la fraction organique

oxydable (Eq. 2.2).

CeH1206 + 609 — 6 H,O +6CO4 (2.2)

Notons toutefois que divers produits chimiques peuvent étre utilisés tels que
I'’hypochlorite de sodium (NaOC!) [77] et le proxidisulfate de disodium (Na4P>207) [78],
mais le plus largement utilisé depuis son introduction dans ’analyse des sols par ROBINSON
(en 1922), est l'eau oxygénée (H202) [79]. Tous ces produits visent 'oxydation de la
fraction organique mais peuvent présenter des conséquences connexes notamment par
modification de la structure minérale [79]. Des études précédentes (Tab. 2.3) ont déja
suggérés certains protocoles pour I’élimination efficace, mais toutefois pas totale de la

matiére organique par voie chimique [80][81][82][83][84].
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Masse Protocole Conséquences Réf.
30 g de sol Utiliser 500 ml d’une solution concentrée 83 & 94% d’élimination de  [80]
et d < 20um entre 15 et 30% de (H203). Sous la MO. Impact sur le
Température ambiante puis & 70°C. Durée squelette granulaire
= 24-72 heures
1 g de sol Utiliser 50 ml d’une solution concentrée 66 & 97% d’élimination de  [84]
entre 6% de (H202) répété 5 fois. la MO. Impact sur la
Température : 80°C surface spécifique
4.5 g desol  Utiliser 250 ml d’une solution concentrée & 49 & 81% d’élimination de  [85]
6% de (NaOC!) répété 6*6 heures. la MO. Isolation de la
Température=25°C; pH=8 MO stable
0.5 g de sol Utiliser 20 g de (Na4P>07) avec solution 16 & 99% d’élimination de  [78]

tampon de avec 22g (NaHCOs3)

la MO. Isolation de la
MO stable

Tableau 2.3 — Divers méthodes de traitement chimiques et leurs impacts

2.3 Réglementation relative aux sédiments

Comme évoqué dans le chapitre précedent, les sédiments, quel que soit le degré de

pollution sont consideres comme étant des déchets relativement au décret n°® 2002-540 du

18 avril 2002. Les regles mises en place visent en général la prévention et la protection de

I’environnement marin des opérations de dragage et d’immersion.

(Circulaires/ arrétés )

T 08/ 1 ; AL ! / i ]
.-\11etf.~, 097 F)S i Circulaires 04/07/08 || £rréte 25/01 2?10 Arréte 28/10/2010
et23/12/09 Gesti di Evaluation de I'état Déchets i
Rejets eaux/sédiments estion sediments écologlque | échets inertes
/\ Natura 2000 /\ s D
= ~Terre Directive Cadre Eau
QEJ -Mer
\
g Loisurl’ //—\\ Directive E.
= o nla Projet de dragage 17/06/08
g . < Extraction Protection milieu marin
= Engagement 29a Ml Tl Directive Cadre
= Stockage 25/06/
= et29c. Valorisation Eliminati 25/06/2008
& |- s o Strategie milieu marin
~
=]
\~/

ICPE [2010] \\__/
(rubrique nomenclature)

[ Directive E.12/08
Déclassificationstatut

)

SIAdAII(

L déchet

Guide CETMEF

2008 Guide Geode

Grenelle de la Mer
Groupe N711

( Guide technique )

Figure 2.13 — Organisation réglementaire sur la gestion des sédiments [32].
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2.3.1 Reglementation au niveau international

Les reglementations suivantes méritent d’étre rappelées :

» La convention OsPar(1992), signifiant littéralement OSlo-PARis, elle fut entérinée
définitivement par la France en 2004. Elle vise dans une large mesure la protection
d’espaces maritimes par la mise en place de regles de prévention et minimisation de la
pollution aquatique. En 2009, ’OSPAR a publié un guide destiné a la gestion durable des
sédiments ainsi qu'une étude de spécification et de spéciation des polluants généralement
en présence.

» Le Protocole de Londres (1996) est une version actualisée de la convention dite
de Londres et vise la prévention de la pollution marine éventuellement issus d’opérations
d’immersion. Cette convention met en place des mesures de précaution, la prise en compte
du principe de pollueur-payeur, mise en place de mesures de protection selon les capacités
économiques et scientifiques en vue d’une préservation efficace de I’environnement et des
ressources.

» La convention de Barcelone (1995) adoptée le 16 Février 1976 amendée en 1995,
elle vise la protection de la Mer Méditerranée. Composée de 22 parties signataires, ses
principaux objectifs sont : I’évaluation de la pollution, intégration de I’environnement
comme partie entiere d’'un développement socio-économique, la protection de la nature
et Pamélioration de la qualité de vie, etc. Ces lignes directrices visent la protection de

I’environnement marin de la méditerranée ainsi que des projets de développement durable.

2.3.2 Reglementation au niveau national

4 Les articles L. 214-1 a 6 du Code de l’environnement soumettant les opérations de
dragage sous régime de déclaration ou autorisation du préfet.
4+ La circulaire 2000-62 du 14 Juin 2000 relative aux conditions d’utilisation du
référentiel de qualité des sédiments marins, les normes de caractérisation applicables.
<+ L’arrété du 9 Aodt 20006 fixe les niveaux de référence a prendre en compte lors d’une
analyse de sédiments marins ou estuariens présents en milieu naturel ou portuaire.
Il définit les seuils N1 et N2 de référence pour huit métaux lourds et sept congéneres
de PCB.
— Modification par I’arrété ministériel du 23 Décembre 2009 : fixant les seuils du
TBT.
— Modification par 'arrété ministériel du 17 Juillet 2014 : fixant les seuils de 16
type de HAP.
* L’arrété du 28 Octobre 2010 consolidé par larrété du 27 Juin 2014 : Elle est
relative aux installations de stockage de déchets inertes; Selon le méme arrété, un
déchet inerte est un déchet qui ne subit aucune modification physique, chimique

ou biologique importante. Parallelement aux tests de lixiviation, le présent arrété
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définit des valeurs seuils des contaminants minéraux et organiques au-dela desquels,
le déchet ne peut étre considéré comme inerte. Cet arrété définit les seuils a respecter
pour les parameétres physiques (pH, température, etc), en contenu total (COT,
BTEX, etc) et sur le lixiviat (métaux, chlorures, indices phenols, etc).
Rappelons qu’il existe également I'arrété du 9 Septembre 1997 modifié par Arrété du
12 Mars 2012 fixant les seuils stockage de déchets non dangereux ainsi que 'arrété
du 30 Décembre 2002 modifié par I'arrété du 10 Octobre 2012 définissant les seuils
de stockage des déchets dangereux.

4+ Le protocole H14 : Il s’agit d’un protocole d’indexation de la dangerosité des
sédiments marins comme continentaux. Il est applicable aux matériaux dépassant
le seuil S1 (Arrété du 9 Aot 2006), pour au moins un contaminant dangereux [34].
Elle se base sur la mise en place d’une batterie de tests ecotoxicologiques. Il permet
également de ne pas donner un attribut dangereux a des matériaux dépassant le seuil

N1(GEODE), c’est & dire immergeables.

Réglementation As Ba Cd Cr Cu Mo Ni Pb Sb Se Zn Hg
Arr. 28 octobre 2010 0,5 20 004 05 2 05 04 05 006 01 4 0,01
25 . 1,2 90 45 .37 100 - . 276 04

14 juin 2000 (GEODE)
N2 50 . 24 180 90 . T4 200 . . 552 08

Tableau 2.4 — Contaminants minéraux et seuils de pollution (en mg/kgde MS)

Arr. 28 Octobre 2010

Chlorure( ®*) 800
Fluorure 10
Mercure 0,01

Sulfate( %) 1000
Indice phénols 1
COT (Eluat)( ") 500

FS (8%) 4000
COT (solide) 30000
BTEX 6
PCB 1
Hydrocarbures 500
HAP 50

Tableau 2.5 — Contaminants organiques et autres (en mg/kgde M S)

8. Ces valeurs limites peuvent étre dépassées dans le cadre de dispositions spécifiques selon I’ Arrété.
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2.3.3 Réglementation Allemande

En Allemagne comme au Pays-Bas, les politiques de gestion des sédiments concernent
globalement la sécurité nationale vis & vis des crues, stopper et réduire ’érosion, mais aussi
la protection des iles germaniques de la Frise et de North Frisian constituant une barriere
naturelle contre les inondations [86]. Autour de plusieurs acteurs (ministeres, agences
gouvernementales, etc), on organise ainsi I'amélioration du cadre de vie en mettant en
avant la notion de "taches communes". La gestion des sédiments et des boues de dragage
est régie par le décret sur la qualité du sol du 18 avril 2013. Celle-ci met en acte le
"Environmental Protection Act" et le "Soil Protection Act" instaurant la nécessite de
permis dans certains cas. Elle définit trois seuils limités par rapport au devenir des volumes
a éliminer : I’élimination en mer ou la réutilisation en mer. Il est présenté sur le tableau

Tab 2.6 un extrait des valeurs seuils en vue d’une valorisation de type industriel.

Hg Cd Pb Cr Cu Zn Ni Ti Co PCB
Seuils 4,8 43 530 180 190 40 100 900 190 40

Tableau 2.6 — Contaminants minéraux et seuils de pollution (en mg/kgde MS)

On peut ainsi remarquer que ces seuils sont trés proches des seuils N2 (GEODE,
France). Sauf pour certains éléments tels que le Pb ou le Hg par exemple ol on peut avoir

des facteurs multiplicatifs de 'ordre de 10.

2.3.4 Réglementation Canadienne

Au Canada, la gestion des sédiments est régie autour de la définition de seuils
qualifiants le degré de nocivité. Trois niveaux sont alors définis N1, N2, N3 correspondant
respectivement aux seuil sans effet, effets mineurs, effets néfastes (Tab 2.7). Pour des seuils
inférieurs au niveau N2, les sédiments sont potentiellement utilisables dans des ouvrages
moyennant dans certains cas une étude complémentaire. Pour des seuils compris en N2
et N3, ils peuvent alors étre destinés a des sites pollués. Ainsi au Québec, il est définit 5
criteres seuils de concentration [87] :

+ Effet produit (CSE) : En dega de ce seuil, les effets défavorables sont rarement

observés.

+ Effets probables (CEP) : Au-dela de ce seuil, les effets défavorables sont fréquemment

observés

+ Effets rares (CER) : afin de prévenir la contamination éventuellement des sédiments

du fait d’activités industrielles

+ Effets occasionnels (CEO) : celui-ci prévoit que le rejet ne peut étre autorisé que si

le risque pour les espéces marines est levé.

+ Effets fréquents (CEF) : le rejet en eau libre est alors totalement proscrit
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Les valeurs seuils pour les sédiments marins sont données au tableau Tab 2.8.

Hg Cd Pb Cr Cu Zn Ni
N1 0,05 0,2 23 55 28 100 35
N2 0,2 0,9 42 55 28 150 35
N3 1 3 170 100 86 540 61

Tableau 2.7 — Seuils de pollution des contaminants minérauzx (St Laurent)(en mg/kgde M S)[88]

Hg Cd Pb Cr Cu Zn Ni Fluoréne Pyréne

CSE 00051 032 18 30 11 70 - 0,01 0,041
CEP 013 067 30 52 19 120 - 0,021 0,15
CER 029 21 54 96 42 180 - 0,061 0,42
CEO 07 42 110 160 110 270 - 0,14 1,4
CEF 1,4 7.2 230 290 230 430 - 1,2 3,8

Tableau 2.8 — Contaminants minérauz et seuils de pollution (en mg/kgde MS)[87]

On remarque donc que pour le Canada, le seuil N2 est moins sévere que le seuil N1
(GEODE, France) et que leur seuil N3 est sensiblement équivalent au seuil N2 (GEODE,

France).

2.3.5 Réglementation aux USA

Les sédiments, et plus globalement les matériaux issus de dragage peuvent y étre
valorisés. Cependant la politique en place prévoit de prouver que l'usage qui sera fait
des sédiments ne présente pas de risque pour l'environnement, la faune et la flore, qu’il
est sans danger pour la santé et la sécurité des Hommes. Il faut aussi montrer que la
valorisation envisagée n’est pas contraire aux lois de 'Etat [89]. La réglementation est
trés spécifique & chaque Etat. Par exemple dans I'Etat du Maryland, c’est le Maryland
Department of the Environnement (MDE) qui décide. Dans I'Etat du New Jersey, c’est
le "New Jersey Department of Environnemental Protection (NJDEP)" qui décide suivant
différents textes de loi tel que : Waterfront Development Law, Rules on Coastal Zone
Managment, Water Pollution Control Act [90][91]. Généralement les tests sur les sédiments
se font avant méme que les sédiments ne soient dragués et I’échantillonnage est réglementée.
Le rejet en mer des sédiments dragués est régulé par le "US Army Corp of Engineers
(USACE)" et le "US Environnemental Protection Agency (USEPA)". L’article 404 de
la Loi sur I’assainissement de 'eau (CWA) permet pour les matieres draguées dans les
eaux américaines, une utilisation pour ’alimentation en sable des plages ou au placement
dans les terres immergées. Le "National Environmental Policy Act" (NEPA) et la Loi sur
les especes en voie de disparition (ESA) exigent la prise en considération des impacts
spécifiques dans le cadre de pojets de valorisation. La "Resource Conservation and

Recovery Act (RCRA)" et le "Toxic Substances Control Act (TSCA)" sont également

ar, Lille 1, 2017
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a prendre en compte lors de projets de valorisation. Méme si les matériaux de dragage
sont réglementés dans la catégorie des déchets solides dans certains Etats, il existe des
exceptions a cette classification en fonction des résultats des tests de caractérisation et des
utilisations finales. Plusieurs voies de valorisation sont alors préconisées [89].

4 Remblaiement des plage lorsque Diq.(63um) < 75%

4 Habitations et outils de protection marines, Iles artificiels,

4+ Matériaux de remplissage structurel ou non

4 Usage sur des terres agricoles, ect.
Ci-dessous (Tab 2.9) un extrait des seuils de certains éléments pour ’Etat du Wisconsin ;
seuils au-dela desquels une déclaration-autorisation est nécessaire.

Hg Cd Pb Cr Cu Zn Ni Toluéne Fluoréne Cyanides
Seuils 14 1 400 — 600 1500 250 1000 2300 1100

Tableau 2.9 — Contaminants minéraux et seuils de pollution (en mg/kgde MS)[89]

Ces seuils sont donc plus élevés de I'ordre de 5 a 10 fois plus que les seuils N2 (GEODE,

France), ce qui correspond donc & plus de flexibilité et de possibilités de valorisation.

2.3.6 Projets de valorisation des sédiments : Une ambition mondiale

Le GPMD a ordonnée en 2013 la construction de 110 blocs de béton a base de
sédiments. Ce projet a visé la valorisation de ~ 600m?> de sédiments de dragage & travers
la construction de blocs brise-vagues de 4 & 6 m3. Les sédiments sont alors initialement
traités & 4% a base d’un ciment sulfo-alumineux ALIPRE ®. Les blocs produits intégrent
12% et 20% de sédiments et des résistances de 39 MPa ont été atteintes & 28 jours. Un suivi
environnemental est assuré et la durabilité étudiée dans le cadre de la thése de ACHOUR
[32] et a permis de qualifier les blocs & 12% comme durables [32]. Il existe également la
route Freyssinet12 dans Ienceinte du GPMD sur lequel 450 m? de sédiments secs issus du
port ont été utilisés dans sa couche de fondation.

Egalement, aux USA, les sédiments sont utilisés dans divers projets de valorisation
(& hauteur de 230.000m?) comme par exemple & Cleveland en tant que matériau de
terrassement dans un projet de développement d’une zone industrielle. Ou encore au
Wisconsin dans la formation d’iles-barrieres anti-inondations (~ 2.350.000 m? ; $20 million
)[92].

En Belgique, les sédiments sont par exemple utilisés pour la formation de digues comme a
Vlassenbroek ot1 105.000 m? de sédiments sont traités et aménagés par la société ENVISAN
afin protéger des phénomenes de crues.

Il existe aussi partout a travers le monde des ouvrages & base de sédiments (Port
de Rotterdam, I'lle des palmiers a Dubai, théatre national de Londres, ou encore 1'ile

artificielle de Chek Lap Kok, etc [16] comme tantot précisé.
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2.4 Les matériaux cimentaires

e béton est un matériau ancien et largement utilisé du fait de ces propriétés mécaniques

appréciées depuis fort bien longtemps. Les égyptiens I'utilisaient déja vers —2600 ans
avant J-C dans la pyramide d’Abou RAWASH. Le béton est le matériau manufacturé le
plus utilisé dans le monde apres ’eau. Ce matériau n’a cessé d’évoluer jusqu’a l'invention
du béton armé en 1867 par Joseph MONIER (1823 - 1906) ou précontraint en 1928 par
Eugene FREYSSINET [93].
Le matériau béton est un matériau multiphasique constitué d’un squelette granulaire
et d’une matrice cimentaire. Du fait de réactions chimiques d’hydratation suivie d’'un
durcissement, ’ensemble se rigidifie. Ce qui procure au matériau des propriétés physico-
chimiques spécifiques : des propriétés élastiques, une résistance a la compression élevée
et a la traction faible, une perméabilité, etc. Ces propriétés ne sauraient exister sans une
ribambelle de réactions chimiques en chaine, enclenchées des le contact entre le ciment
anhydre et I'eau. Ces réactions donnent ainsi naissance initialement a la portlandite
(Ca(OH)2) qui fait office de gichette a la prise, puis aux hydrates divers (C-S-H, C-A-H,

C-A-S-H, etc) représentant la "colle" de la matrice.

2.5 Le Ciment et sa fabrication

Le ciment? est un matériau artificiel issu de la cuisson pendant 1h & 1450°C d’un
mélange de 75% a 80% de calcaire et de 15% a 20% d’argile et éventuellement de correcteurs
(fillers, laitiers, bauxite, etc.), donnant ainsi naissance au clinker. Cette phase est précédée
d’un processus de décarbonatation (vers 700°C - 950°C) tres polluante et endothermique
(il faut 1776kJ/kg de calcaire pir) [94]. On peut estimer 1’énergie nécessaire a la cuisson
du clinker comme étant 3 MJ/kg < E <8 MJ/kg [95][74], le tout dépendant du type de
cuisson et du four. Quant & la consommation électrique, elle s’établit a 12 — 19 KWh/t
de clinker et 115 — 130 KWh/t de ciment [94] & raison de 55 — 60 €/MWh (Tarif EDF).
En plus, il faut prendre en considération 1’énergie nécessaire a ’extraction et le transport
des matiéres premieres, le broyage, le stockage, etc. Pour ces quelques motifs soulevés,
il demeure évident que promouvoir des matériaux a empreinte économique et écologique
moins forte est nécessaire. Ci-apres un schéma descriptif du principe de fabrication de

ciment par voie séche qui est la moins énergivore (Fig 2.14).

9. On parle généralement de ciment portland en référence a la pierre calcaire de I'ile de Portland se
trouvant outre-manche (Angleterre)
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Mass balance for 1 kg cement

Dry process; five stage preheater; precalciner; grate cooler; vertical raw mill

Fuel: 100% petroleum coke Kiln feed: 1.66 kg/kg clinker

Clinker factor: 0.75 Heat consumption: 3300 kJ/kg clinker
Air moisture: 1% Petcoke NCV: 33500 kJ/kg fuel

Raw material factor: 1.52 kg/kg clinker; moisture: 5% Clinker/cement factor: 0.8

CO, 672g (421 g CO, from raw material

Emissions: 251 g CO, from burning)
0, 389¢g
N, 1975g

H,0 132¢g

Air

Burning

1214 g raw material

79 g pet coke

Preheater

800 g clinker . .
Grlndlng !1000 [+] cement!

2605 g air
(Cement mill)
71gH,0 ()
Gypsum
e Air
Filler
200g Blast furnace slag
Fly ash
(") Includes raw material, fuel moisture and injected raw mill water Others

Figure 2.14 — Equilibre de fabrication du ciment par voie séche [95]

2.6 Hydratation du ciment

Il convient de rappeler par ailleurs que le ciment est un liant hydraulique (réagissant
avec leau). En réalité, lors de sa fabrication, le calcaire fournit I'apport en oxyde de
calcium (CaQ), les argiles eux, la silice (Si02), alumine (Al2O3) et Poxyde de fer (FeaO3)
[96]. 11 est également nécessaire de procéder a un broyage fin (< 100 um) a la fin du
cycle, ainsi qu'un mélange des constituants. Il faudra cependant y incorporer du gypse
((CaS04,2H50)) nécessaire au retardement de la prise ainsi que des additions éventueles
afin d’obtenir des propriétés rhéologiques et mécaniques spécifiques. Les proportions des

principales constituants sont données dans le Tab 2.10.

Nom Formule chimique Proportion
Silicate tricalcique ou alite 38 = 3Ca0Si0y 55 & 70%
Silicate bicalcique ou bélite CyS = 2Ca0, Si0- 18 & 20%
Aluminate tricalcique ou célite C3A = 3Ca0, Al>,O3 8a 10%

Aluminoferrite tétracalcique ou brownmillerite CyAF = 4CaO, AloO3Fes03 6 a10%

Tableau 2.10 — Principales fractions chimiques dans le ciment hydraulique ainsi que leur
proportions respectives [93].

Les ciments ne possedent pas réellement des propriétés pouzzolaniques propres mais
plutdt des propriétés liantes. La définition proposée par LEA [? ] est celle qui est souvent
présentée et est semblable & celle reprise dans les normes ACTM C 125-07 : « Les
pouzzolanes sont communément définies comme des matériaur n’ayant pas de propriétés

liantes en euzr-meémes mais qui, en se combinant avec de la chaux a température ordinaire
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et en présence d’eau, forment des composés insolubles stables possédant des propriétés
liantes ».

L’hydratation du ciment passe par la tenue de multiples réactions chimiques. Ce sont ces
réactions qui donnent naissance a des hydrates (les silicates de calcium hydratés ou C-S-H)
et aux composées indispensables a la durabilité des matrices tels que la portlandite ou les

hydrates divers. Les schémas réactionnels durant I’hydratation sont les suivants [93][96] :

CyS + H0O C—S—H+CCL(OH)2
038 + Hy0 C—S—H+Ca(OH)s

CyAHg + C4AH13+ C3AHg
C3A, 3CaS0Oy, 32H20 (AF, ou Ettringite)

C3A + HyO ~
CgA, CCLSO4, 12H20 (AFm)
Co(A, F)Hg + Cy(A, F)Hy3 + C3(A, F)Hg
C3(A, F), 3CaS0y, 32H,0
CLAF + HyO ~ | oA ), 30aS04, 32H,
Cg(A, F), CGSO4, 12H20
Cy4(A,F)Hqs

Selon MAZARS [93], une part de ciment portant de rapport pondérale g = 0,5 a les
proportions suivantes a 'issue des réactions d’hydratation (& 28 jours) :
% — 86% d’hydrates dont :
D ~56% de C-S-H
D ~ 20 % de portlandite (Ca(OH)2)
D ~ 10 % de sulfoaluminates
# = 7% d’eau
# = 7% de vides

2.6.1 Les silicates de calcium hydratés ~~ C-S-H

Il s’agit de la principale phase hydratée produite. La famille des C-S-H regroupe un
grand nombre de composées de la base ternaire (mCaO,nSiOy,pH20). Les C-S-H sont
souvent appelés gel C-S-H du fait de la faible cristallisation et de sa forte teneur en
eau. Au microscope, les C-S-H semble correspondre a des feuillets trés minces qui par
enchevétrement, s’enroulent sur eux méme donnant naissance a des tubes creux [93].
Ils sont généralement de densité située entre 2,00et2,65¢g/cm? avec une forte surface
spécifique (de l'ordre de 10m?/g) [96]. Des auteurs ont déja proposé des modeles de

structuration quant aux particules élémentaires des C-S-H (Fig 2.15). Sa structure est
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généralement décrite comme étant un microcristal a interlamelaires enchevétrées [93].
Celle-ci se dépose autour des grains et en assure la liaison entre celle-ci et la matrice
[97]. D’ou son importance car elle joue un role de premier ordre dans certains mécanismes

de prise, de résistance, de durabilité, etc.
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Figure 2.15 — Représentation schématique du gel C-S-H [96]

SIERRA se basant sur les travaux de FELDMAN (cité par [93]) considére que la cohésion
et donc la résistance de la matiere a pour origine :

m La cohésion et les soudures interlamelaires ;

m La structuration de I'eau interfeuillets et de ’eau interlamelaires fixée par des forces

superficielles type VAN DER WAALS gréace a des ponts hydrogene.

Des recherches utilisant la diffraction aux rayons X ou encore les nanotechnologie ou
des techniques divers d’identification [98][99][100][101][102], sont arrivées & la conclusion
que la structure des C-S-H ressemblerait plutot a celui de la tobermorite (Voir Fig 2.16)
[CaySicO15(0H)a Hy0] dite 11 A([103]) ou jennite [CagSigO18(OH )esH20] [104] ou &
leur association [105][106].

Légende : Ca (gros bleu) Si (intermédiaire + rouge) OH (intermédiaire - violet) O (petit turquoise)

Figure 2.16 — Représentation moléculaire de la Tobermorite [103].

Comme souligné tantot, les C-S-H sont issus de 'hydratation de l'alite (C3S) et de
la bélite (C2S5). Leur germination et leur maturation correspondent & 'existence d’une

structure dont les auteurs divergent sur sa nature physico-chimique (Fig 2.17; Fig 2.18) :
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Cement grain
Sio,* C-S-H

Membrane Ca(OH),

Figure 2.17 — Modéle colloide du gel C-S-H [107].

Ca(OH),

Ettringite
&«
—

Ca(OH),

Iy —

C-S-H Tobermorite

Figure 2.18 — Modéle cristal du C-S-H [107].

Les C-S-H jouent sans nul doute un réle primordial dans les matrices cimentaires.
Ils sont les principaux éléments responsables de la cohésion et du durcissement du
ciment. MANZANO [97] considére qu’ils sont les principaux facteurs déterminants les

caractéristiques physiques et chimiques des matrices cimentaires.

2.6.2 La portlandite Ca(OH),

Issue de I'hydratation de Dalite (C2S) et de la bélite (C5S5), sa formule chimique
est Ca(OH)y. Lors de 'hydratation, sa germination donne naissance par cristallisation
a des plaquettes hexagonales empilées (2.19b). HENDERSON (citée par [96]) propose la
représentation atomique disposée a la Fig.2.19a et donne les caractéristiques suivantes :

Masse volumique p = 2,25 g/em?; pH = 12,5; Solubilité (20°C) = 1,2 g/1 [96].

(a) Structure moléculaire de la

tlandit o=
portianaie (b) Analyse MEB de la portlandite (LERM)
Figure 2.19 — Modéle moléculaie et structure de portlandite [96]
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Les cristaux de portlandite présentent un clivage particulier [93][108]. Son début de
précipitation sert par ailleurs de gachette a la prise. Ce qui fait qu’il joue un réle non moins
important notamment dans la résistance mécanique du béton, au niveau des interfaces
pate-granulat (auréole de transition ou ITZ). En effet, pour des bétons courants, a la
rupture, les laminations dues aux contraintes principales, sont observées en ces endroits.
L’hydratation des C3A et des C4 AF passent par la formation d’autres types de composées.
Il y a notamment la formation précoce d’ettringite CgAS3H3s '” sous forme de prismes
enchevétrés autour du granulat cimentaire. Sa formation est requise en vue d’éviter les
phénomenes dits de prise « flash ». Sa transformation en monosulfoalumunate C4AS3H1
structurée en plaquettes hexagonales est observée par la suite. Il y a également d’autres
types d’hydrates (aluminates) qui peuvent étre formées (C,AH,,). La cinétique globale
d’hydratation du ciment décrite par divers auteurs pourrait étre représentée comme ci-

apres (Fig 2.20.
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Figure 2.20 — Cinétique d’hydratation du ciment.

Ces différentes étapes de formation sont typiques de I’hydratation d’un ciment
courant. Leur connaissance permet d’apprécier les différents processus se déroulant lors
de I'hydratation. Ce qui permet de favoriser ou de bloquer des mécanismes cibles, afin
d’avoir des effets spécifiques tels que : la prise rapide ou retardée, controle de la chaleur

d’hydratation, etc.

10. Identifié initialement par E. CANDLOT en 1890, l’ettringite est également appelée « sel de CANDLOT »
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2.7 La porosité dans les matrices cimentaires

Il ressort de travaux antérieurs que la porosité est un facteur important dans la
détermination du module élastique [93], de la résistance la compression (POWERS,
BALSHIN, HASSELMAN et RYSHKEWITCH)[109]. La porosité du béton est une fonction
évoluant inversement au degré d’hydratation (Eq.2.3a;2.3b)[109] et reste croissante

proportionnellement au rapport Eau/Ciment [93].

tr 0.2
g~1-05 <t) (2.3a)

o =00(1—P)* (daprés BALSHIN) (2.3b)

Dans ces equations :
q = degré d’hydratation ; tg= temps de référence (= 3 jours); t = age de la matrice.
o = Résistance en compression de la matrice; o9 = Résistance en compression pour une

porosité nulle; P = porosité de la matrice; A = constante expérimentale.

m Pour un rapport E/C croissant, le volume des pores ainsi que leur diameétre croissent
au méme titre (Fig 2.21).

m La variation de 1% de la porosité entraine une chute de résistance de ~ 2 MPa et
une perte d’élasticité de ~ 2000 MPa (Fig 2.22)[93].

m Il existe une valeur de porosité critique en deca de la quelle, le chargement de la
matrice cimentaire entraine son effondrement [109].

AV V:Volume de mercure intraduit

R R:Rayon minimum des pores pénétrés
| par le mercure

L0 {

q bt ol Lt bladas F—— - i
10! 102 103 10
———» diamatre de pore en A

Figure 2.21 — Distribution de la porosité relativement ¢ E/C (VERBECK et HELMUTH [93]).
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Figure 2.22 — Variation de la résistance et du module élastique en fonction de la porosité

(FELDMAN et BAUDOIN [93]).

Il existe selon MAZARS[93] et NIELSEN[109] deux types de pores a considérer (Fig 2.23) :
(a) Les pores fins des C-S-H de dimension de I'ordre de 50 & 100 A.
(b) Les pores capillaires résultats des vides laissés par 1’eau effective ayant réagi, et de

dimension pouvant aller jusqu’a 1000 A.
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Figure 2.23 — Porométrie et phases d’une matrice cimentaire(MEHTA (1986)).

Méme si BALSHIN considere que c’est la porosité totale qui déterminait la résistance
(Eq.2.3a), des travaux effectués par GRANJU et Maso [108][110] ont semblé prouver que

seuls les pores capillaires impactaient sensiblement cette derniere.
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2.8 L’interface matrice-granulat

Le béton peut étre considéré comme triphasique avec une structure particuliére au
voisinage des granulats [111]. Cette zone dite auréole de transition ou 1Tz (Interfacial
Trasitional Zone) désigne un milieu physique gouvernant la qualité de I’adhérence entre
la matrice et le granulat. Cette zone est munie de certaines propriétés spécifiques. Dans
un béton ordinaire, ’endommagement surviendrait a cet endroit. En plus il joue un réle
déterminant, & travers sa perméabilité, sur durabilité de la matrice (diffusion, lixiviation
des granulats, etc). Elle possede les propriétés suivantes selon SCRIVNER et PRATT [110] :

O La porosité est croissante a ’approche de '17z. Ceci notamment du fait de la pellicule
d’eau d’épaisseur environ 10 um entourant le grain lors du gachage [108]. Cette
porosité résulte en fait d’un effet de paroi;

O Les cristaux de portlandite sont en proportion croissante et présentent un clivage
particulier mis en évidence par les travaux de FARRAN et BARNES [93] notamment ;

O Le taux d’ettringite y augmente considérablement notamment du fait de son réle
lors du gachage.

Ces propriétés ont bien slr un impact sur les caractéristiques de la matrice [112]. Pour
Mazo [108], on peut citer parmi ceux-ci les parametres suivants : le module élastique,
le seuil d’élasticité, la génération des fissures, etc. D’autres études ont cependant limité
I'éventuel impact ; le qualifiant de faible, notamment sur les granulats calcaire [113][114].

La structure de I'1TZ a été étudiée antérieurement et 4 modeles principaux en ressortent,
décrivant deux zones principales :

1. Un film duplex constitué d’un film d’épaisseur 0,5 um de cristaux de portlandite
orientés préférentiellement, superposé a un film de C-S-H de méme épaisseur selon
BARNES [115]. Par contre pour ZIMBELMANN [116], MONTEIRO [115] et BENTUR
[115], le film duplex est d’épaisseur 2 um a 3 um (Fig 2.24) et est constitué de gros
cristaux de portlandite clivés ainsi que de l'ettringite.

2. Cette zone est d’épaisseur 20 pum selon BARNES [117] mais est de 50 um pour
ZIMBELMANN [116](Fig 2.24).

Les auteurs divergent également sur sa composition :
(a) II serait constitué de gros cristaux de portlandite ainsi que des C-S-H [117];
(b) De cristaux d’ettringite enchevétrés (selon ZIMBELMANN [116]);
(c) De grains de Hadley ! (Fig 2.25) (pour MONTEIRO (1986)).

11. Ce sont des grains de ciment anhydres, c’est & dire non hydratés
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Figure 2.24 — Modéle de I'ITZ selon ZIMBELMANN [116].
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Figure 2.25 — Modéle de I'ITZ selon BARNES/[115].
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Bilan de la Partie
— = C———————

0 Les sédiments sont des matériaux de nature silico-argilo-calcaire, issus de
phénomenes d’érosion/dépot et possédant des propriétés spécifiques. Ils sont
constitués essentiellement de :

Une matrice minérale (quartz, feldspaths ou carbonates, etc). Des fractions
argileuses (kaolinite, montmorillonite, illite ou encore les smectites)

la fraction organique (débris de végétaux, micro-organismes, humine, acides
fulviques et humiques)

une relative forte teneur en eau, et la présence de polluants organiques et
minéraux divers.

I Du fait de leur finesse, la fraction argileuse et les matieres organiques présentent
sous différentes formes transitoires successives ou concomitantes, sont favorables a
la captation de certains contaminants minéraux (Pb, Cr, Zn etc) ou organiques (HAP,
PCB, etc) ; ces derniers fixés dans des complexes argilo-humiges.

I A linstar des méthodes thermiques, physiques ou chimiques, les techniques de
traitement visent I’élimination d’une fraction spécifique, ou I'amélioration de
certaines propriétés cibles ou encore la modification d’autres caractéristiques physico-
chimiques du matériau. Dans nos études, les techniques physiques (broyage) et
thermiques (calcination) sont privilégiés du fait leur aptitude a activer le matériau
et pouvoir ainsi permettre 'utilisation efficace des sédiments en tant qu’addition
minérale dans les matrices cimentaires. Un intérét singulier sera par ailleurs accordé
a la calcination "flash" du fait notamment de son manque d’antériorités quant a son
application dans le domaine du traitement des sédiments.

I La réglementation actuelle permet de fixer des valeurs seuils, définissants la
dangerosité, la possibilité d’utilisation dans les filieres de valorisation. On fera
référence aux seuils GEODE (N1 et N2) et ISDI dans nos cas d’étude.

I Un matériau cimentaire est toujours un conglomérat de plusieurs composés : résultats
de I’hydratation. Il est nécessaire d’évaluer avec pertinence les effets de la présence
de sédiments. Il existe au sein des matrices cimentaires deux catégories de pores.
Les pores fins (5 100A) des CSH et les pores capillaires de I'ordre de 5 1000 A
qui peuvent étre modifiées a divers niveaux par la présence d’additions minérales en
général et des sédiments fins en particulier.

Dans la suite, la deuxiéme partie de ce travail sera consacrée a la présentation des
principales méthodes expérimentales qui seront utilisées tant dans les méthodes de
formulation ainsi que dans 1’étude de l'impact physico-chimique de la présence des

sédiments sur la matrice cimentaire.

>0 20 0<>
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es précurseurs du domaine de la formulation des matrices cimentaires tels que FERET,
LABRAMS, GRAAF, OU BOLOMEY ont suggéré que la résistance d’un mortier ou d’un
béton dépend en premier lieu de :
(a) de la qualité du ciment, de la durée et du mode de durcissement ;
(b) du rapport des quantités de liant et d’eau de gichage, ainsi que la compacité du

squelette.

R = f(K,C,E) (3.1)

Il existe plusieurs méthodes de formulation, permettant la détermination des différentes
proportions (ciment, eau, sable, granulats). Ces méthodes visent globalement a définir
un mélange optimal en déterminant les dosages volumétriques ou préférentiellement
pondéraux, des différentes fractions [118]. Selon BARON et LESAGE [46], il est loisible
de distinguer trois catégories de méthodes :

@ Les méthodes basées sur un ajustement de la courbe granulométrique
dite de référence, construite a partir des courbes granulométriques partielles des
granulats. Il s’agit du cas des méthodes de CAQUOT, FAURY, BOLOMEY, JOISEL,
CALIFORNIENNE, ABRAMS, GRAAF, FULLER.

® Les méthodes basées sur la recherche expérimentale de la compacité
maximale a partir du dosage théorique, ’énergie de serrage ou de mise en place.
C’est le cas des méthodes de VALETTE, LEZY, BUISSON, TEXAS, DREUX-GORISSE
ete.

® FEnfin les méthodes dites innovantes ou novatrices telles que la méthode des
empilements compressibles (MEC) [113]. En 2004, il y a eu I’approche dite du mortier
de béton équivalent (MBE), ou encore les plan d’expérience(PdE).

L’ensemble de ces méthodes semblent avoir en commun le principe suivant dit principe
de la compacité optimale déja énoncé en 1936 par BOLOMEY : « Le probleme de la
granulation consiste ainsi a trouver un ballast offrant le minimum de vides qui pourront
étre complétement remplis par un volume minimum de pite liante. C’est la condition
de compacité ». Par ailleurs, I'utilisation des sédiments dans le squelette granulaire peut
modifier certaines propriétés du béton (résistance mécanique, durabilité) [39][66][11][18].
Ceci notamment du fait de sa finesse, de la demande en eau supplémentaire, la nature
physico-chimique des sédiments (présence de contaminants), et de certaines propriétés

argileuses etc.
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3.1 La méthode de Feret (1892)

L’ingénieur frangais FERET [119] a jadis établi en 1892 'expression de la résistance en

compression d’un mortier ou béton par la formule suivante [43] :

(&
ch = KFperet * (6 T U) (32)

Cependant, cette formule s’est avérée tres peu exacte et peu généralisable. C’est pourquoi
cette expression sera remplacée par 'auteur quelques années plutard par ’expression de

I'Eq 3.3 :

c 2
ch = KFeret & (1 — S) (33)

En remarquant que pour une unité de volume de béton ou mortier on a un volume unitaire

de 'ensemble des phases, on peut alors écrire la célebre formule (Eq 3.4) :

2
(&
ch = Kperet * <C Tt U> (3.4)

Dans ces expressions :
o R.,= résistance en compression a 28 jours en MPa ; Kpe,e; = coefficient de résistance.
Il est fonction du type de ciment et de sa qualité, mais également de la durée et du
mode de durcissement (cure)
e ¢ = volume du ciment par unité de volume du béton (em?); s = volume du sable ou
des gravillons par unité de volume du béton (em?)
« e = volume de I'eau par unité de volume du béton (cm?) ; v = volume des vides (air)
par unité de volume du béton (cm3).
Les formules ci-haut expriment ainsi une relation de proportionnalité entre la résistance
du mortier et le dosage en ciment de la pate liante. ’importance de la compacité du

squelette granulaire est exprimée également a travers le terme (1 — s).

3.2 La méthode de Bolomey (1925)

3.2.1 Optimisation du squelette granulaire

Il s’agit d’une méthode inspirée de la théorie dite de FULLER pour laquelle le parametre
A (décrit dans la suite) est pris nul. Elle permet une optimisation granulaire, ciment
compris, permettant le tracage de la courbe de référence sur la base des courbes granulaires
partielles de sorte que cette derniére soit la plus proche possible de la courbe de référence

théorique décrite par la formule ci-dessous. Son tracé dans un repeére semi logarithmique
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correspond & un quart d’ellipse complétée par une portion de parabole.

d
D max

P = A+ (100 — A) (3.5)

p = pourcentage des grains de diameétre inférieur a d | D = diametre du plus gros grain

A € (8;16) = parametre de calibrage relative a la forme des grains et au dosage en ciment.

3.2.2 Calcul de la résistance

En 1925, en se basant sur des travaux de FERET, BOLOMEY [45] proposait une formule
de prédiction de la résistance d’'un mortier connaissant le dosage en eau, en ciment et la
masse volumique. Il disait & ce propos : « La résistance des mortiers et bétons est influencée
par : le dosage et la qualité du ciment ; la quantité d’eau de gachage ; la durée et le mode
de durcissement ; la densité du béton, fonction elle-méme de la compacité, c’est-a-dire de
la plus ou moins grande porosité ; la composition granulométrique et la nature du ballast,
le degré de serrage et la consistance du béton ». Il proposait la formule de chantier suivante

(Eq 3.6) :

ch = KBolomey *x (g — 05) (36)

Ce dernier est un cas particulier d’une formule générale (Eq 3.7) pour le cas Ptié =1

et B=1et B € (0.9 — 2.5). La formule générale intégre l'influence de la compacité ou

encore de la masse volumique.

. KBolomey) [( P ) C:|B
RCP_( 2 " N\pneo) " E 3.7

Dans les formules ci-dessus :

e R.= Résistance & la compression, a I’dge considéré, en kg/cm? ou MPa.

o p= Masse volumique du béton lors de sa mise en ceuvre || pipso = Masse volumique
théorique (kg/cm?); % = Rapport de la masse du ciment a celle de I’eau de gachage.

o B = Coefficient dépendant de la nature du ciment B € (1.2 — 2).

* KBolomey = Coefficient de résistance, fonction de la qualité du ciment, la durée et

le mode de durcissement du béton. Kpgomey peut varier dans la plage de valeurs

suivantes (Tab.3.1) (Valeurs en MPa) :

Type de ciment 7 Jours 28 Jours
Ciments ordinaires 14 ~ 18 18 ~~ 25
Ciments & hautes résistances 20 ~~» 28 28 ~~ 35

Tableau 3.1 — Valeurs du coefficient Kpojomey [43]
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3.2.3 Quantité d’eau de gachage d’un béton.

La quantité d’eau de gachage est un parametre tout aussi important que le dosage
en ciment. BOLOMEY en 1936 [43], établissait que dans un mortier ordinaire, ajouter
1dm?(11) d’eau en plus est équivalent & la suppression de 2 kg de ciment ou une baisse en
résistance de 0,2 MPa. Au méme titre, une variation de 1% du rapport E/C ferait chuter
la résistance de 2 MPa [44]. La quantité d’eau de gichage est fonction de la granulation

du squelette, de la consistance, etc. La formule proposée est la suivante (Eq 3.8 [44] :

7 = ;e = [p*N] (3.8)

= (di * digr)'?

e; = poids de I'eau nécessaire pour gacher le poids P, exprimé en kg ou en % du poids
total des matieres seches, d’'une des composantes du béton dont le diametre des grains est
compris entre d; (enmm) et d;11 (enmm).

N = Coeflicient variable avec la densité absolue de la roche d’ou provient le granulat, avec
les caractéristiques physico-chimique du granulat (forme, rugosité, etc.), avec la consistance

désirée. La parametre N peut admettre les valeurs suivantes (Tab 3.2) :

Consistance du béton Grains arrondis Grains anguleux
(ballast roulé) (ballast concassé)
Terre humide (béton damé) 0,080 0,095
Pateuse (béton armé) 0,090 ~» 0,095 0,100 ~» 0,110
Fluente (béton coulé) 0,100 ~ 0,110 0,120 ~ 0,130

Tableau 3.2 — Valeurs du coefficient N [43]

Pour les granulats fins (les fines) ainsi que les poudres, il convient d’admettre (Tab

3.3) :
Matériaux Eau (E)
Ciment 0,23x P
Poudre de pierre, limon 0,35« P
Sable fin de riviere 0,35 P
Hydrate de chaux, trass 0,50 x P

Tableau 3.3 — Calcul de l’eau de gdchage [43]

Il est utile de noter que cette méthode permet de calculer E & 5% prés, selon les

résultats d’expérimentation de BOLOMEY [43].
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3.3 La méthode d’Abrams (1920)

3.3.1 Optimisation du squelette granulaire

Cette regle d’optimisation granulaire fiit énoncée par ABRAMS (en 1920) en vue
de trouver un mélange optimal basé sur une régulation du module de finesse. Son
principe repose sur la détermination des proportions volumiques du mélange granulaire
(du squelette granulaire) sur la base d’'un module de finesse global du mélange [118]. Ce
dernier est fonction du dosage en ciment et du D4, du granulat le plus gros, et est choisi
de sorte a obtenir une quantité de vides réduits au maximum. Sa dépendance peut méme
étre étendue a divers parametres : forme, nature et dimension des granulats, dosage en
ciment, résistance et plasticité désirée, etc [120]. La regle de calcul est rappelée ci-dessous :
elle permet de calculer les pourcentages relatifs de granulats de modules de finesse My
et Mgy pour obtenir un module My choisi pour le mélange. Parce qu’il est logique de
considérer que 'eau d’apport est proportionnelle & la finesse de granulat et des vides
devant étre remplis. Les proportions des différents granulats sont données ci-apres (Eq 3.9

[118][120] :
My — My My — My
= —"—— %100 = | ——— %100 3.9
. (MfleQ* ) b2 (JWfl‘]Mf2>k ) (39
Cette méthode peut étre étendue aux mélanges triphasés. On au aura alors : Soit My,

Mo, Myz avec My < Myps < Mys. On considere tout d’abord un mélange virtuel
de module My, constitué des fractions 1 et 2. Ces deux fractions seront en proportion
Sy et So (S1+ S 100 %) dans le mélange binaire virtuel. Dans le mélange réel final on
a alors :

My

- (-

Mgz — Mgy

— M
(100 % sl))

n = (-

My

— My
—— (100 = S3)
Mys — Mgy

» = (-

My — Myg

Mgz — Mg

)

(3.10)

Il est primordial de choisir un module de finesse en cohérence avec le cahier des charges
et des matériaux a disposition. Toute la pertinence du modele dépend en effet de ce

parameétre.

3.3.2 Calcul de la résistance

En 1920, ABRAMS sur la base de milliers d’essais, proposa une relation de calcul de la
résistance en compression d’un mortier. Cette derniére est fonction des volumes d’eau de
gachage, du volume apparent du ciment et de parametres-fonctions de la qualité du liant.

La relation est décrite ci-dessous (Eq 3.11) :

K
ch:$ —zxlnA

~ logarithmique : In R, = In K Aprams (3.11)

x = Vg/Veo = Rapport du volume d’eau au volume apparent du ciment.
K et A sont des coefficients fonction de la qualité du ciment, la durée et le mode de
durcissement. ABRAMS a indiqué les valeurs (essais de 1920 sur éprouvettes 15 cm*30cm)

a 28 jours [43] : K = 98.5 (MPa) et A = 7. D’autres auteurs ont également donné des
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valeurs pour ces parametres (Tab 3.4).

Parameétres 7 Jours 28 Jours
KAb’/‘ams ~ 63.45 ~ 96.55
A ~ 14 ~ 8.2

Tableau 3.4 — Valeurs des coefficients K aprams et A [121][122]

3.3.3 Quantité d’eau de gachage

Pour BoLoMEY [123], il est logique de supposer que la quantité d’eau de gachage
doit étre proportionnelle au volume des vides d’un ballast, c’est-a-dire inversement
proportionnelle a sa densité apparente. Si parallelement, on estime que chaque particule
devra étre entourée d’une mince pellicule d’eau, on peut aussi convenir que la quantité
d’eau de gachage doit étre proportionnelle a la surface des grains ou en encore a leur
surface spécifique. Ce qui semble d’ailleurs mathématiquement mieux quantifiable, car elle
peut étre déterminée, indépendamment de la morphologie ou des caractéristiques physico-
chimique du grain, grace a un essai type essai BET (Brunauer-Emett-Teller). L'une ou
lautre méthode permet de calculer E a 5% prés. La formule ci-dessous est celle proposée

[123] :

E=— 12
e (3.12)

b est un facteur dépendant de la consistance du béton et de la nature des matériaux. Ces
valeurs sont consignées dans le tableau (Tab.3.5).

M = Module de finesse du mélange (ciment + granulat). I correspond au centieme de la
somme des refus cumulés des tamis considérés.

L’application correcte de cette formule impose d’avoir un M; > 2 mais a l'avantage de
permettre le calcul de I’eau de gichage avec une précision de 5%, ceci quel que soit le

dosage en ciment [120].

Mi Grains arrondis Grains anguleux
ise en ceuvre

(ballast roulé) (ballast concassé)
Béton sec damé 34 41
Béton mou 38.5 45
Béton coule 43 52

Tableau 3.5 — Valeurs du coefficient b [125]
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3.4 Meéthode de Powers (1946)

Il existe également la formule de POWERS [113]. Cette relation fait intervenir le rapport
"gel /espace" . Les parameétres pris en compte dans ce modele font intervenir implicitement
le degré d’hydratation du ciment [122]. Celle-ci prend la forme décrite par 1’équation (Eq
3.13) :

Ry = Axx™®P (3.13)

Dans cette équation :
A et B sont des parametres a déterminer expérimentalement.

x = E/C = Rapport de la masse d’eau efficace et la masse de ciment.

3.5 Meéthode de Faury (1942)

FAURY proposait en 1942 une loi de granulation du type "continu" et inspirée théorie
de CAQUOT en rapport avec la compacité d’un granulat monodimensionel compacté avec
un serrage moyen. FAURY définissait donc une courbe granulaire de référence bilinéaire
dans un repére en d'/5, dont 'ordonnée du point de brisure est d’abscisse Dypae/2 [124].
Théoriquement, cette courbe de référence dite « idéale », tracée pour I’ensemble du mélange
(ciment compris), conduirait & la compacité maximale [118]. L’ordonnée du point de brisure

se calcule par la formule suivante :

B
P(Dpan/2) = A+ 174 /Doy + —g———— — (3.14)
+0.

max

avec A = 224 38 coefficient la maniabilité (A augmente quand la maniabilité augmente
et lorsque le granulat est anguleux) ;

B = coefficient de serrage; serrage énergique B = 1, serrage courant B = 1,5;

R = V,/S. = rayon moyen du moule, avec V; volume de béton et S. surfaces totales

mouillées par le béton (effet de paroi).

3.6 La méthode de Dreux — Gorisse (1970)

3.6.1 Squelette granulaire

Cette méthode repose essentiellement sur des constatations expérimentales effectuées
sur des milliers de bétons dits satisfaisants. La compilation de ces courbes granulaires,
a permis 'approche menant a la détermination d’une courbe granulaire de référence
(Fig.3.1). Cette derniére correspond, dans un repére semi logarithmique, & une courbe

bilinéaire avec un point de brisure & l'abscisse Dua./2 pour Dpee < 20mm [118].
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Elle représente théoriquement la granulation donnant une matrice "correctement" graduée
(controle de la ségrégation, absence de fraction granulaire de coupure, etc.) et permet
de déterminer les proportions volumiques du squelette granulaire (excluant le ciment

contrairement a FAURY (1944), et estime que ce dernier était affaire de résistance).

100

80

60 |-

40 -

Passants [ % ]

Y =50 - vDpar + K

| | |
0.08 mm 7D7§az Dmax

Log d

Figure 3.1 — Courbe granulaire de référence de Dreux [118]

L’ordonnée de point de brisure d’abscisse D,,q,/2 est donc donnée par :

Y =50 — v/Donas + K (3.15)

Ot on a:
Dy = diametre du plus gros granulat.
K est un terme correctif prenant en compte le dosage en ciment, efficacité (énergie) du

serrage, la finesse et la forme des granulats, notamment par le module de finesse.

3.6.2 Calcul de la résistance

A partir du cahier de charge et de la formule de BoLOMEY (Eq.3.6), la quantité de
ciment est déterminée. La quantité d’eau est-elle déduite du rapport E/C. Aussi il faut

inclure des termes correctifs tenant compte de D4, et de I'eau d’apport des granulats.

3.7 Le modéle d’empilement compressible (MEC)

C’est bien parce que, la prévision de la compacité d’un mélange granulaire est d’une
importance primordiale pour le béton [125] que le probléme de fond reste le méme. Le
MEC fourni une approche relativement nouvelle, méme si toutefois inspirée de travaux

antérieurs de CAQUOT. Le MEC est la version améliorée du Modele Linéaire de Compacité
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pour mélanges granulaires [126], modele devenu plutard, Modele de Suspension Solide
[127][128]. Il s’agit d’'un modele de prévision de la compacité des mélanges granulaires
secs. Ce modele autorise désormais la prédiction de la compacité réelle (noté ¢) d'un
mélange & plusieurs classes & partir de la connaissance des compacités de chaque classe
monodimensionnelle, de la distribution granulométrique et de I’énergie de la mise en place
[37]. Pour décrire le modele, on peut dire qu’il est basé sur trois principes fondamentaux
que nous expliciterons dans la suite :

m la notion de compacité virtuelle,

m ['énergie de serrage,

m Les effets d’interaction granulaire que sont 'effet de paroi et 'effet de desserrement.
DE LARRARD [113] déclare que, ’hypothese principale de ce modeéle est celle de I'additivité
des contributions a l'indice de serrage global. Notez également que cette méthode ne
tient guerre compte de la nature physico-chimique des grains mais uniquement de leur

caractéristiques géométriques (aspect physique).

3.7.1 Notion de compacité virtuelle

La compacité virtuelle est la compacité maximale, qu'un mélange peut théoriquement
atteindre si ses grains, avaient été arrangés une a une, chaque gains gardant sa forme
originelle [113]. C’est I'exemple typique d’un arrangement cubique face centré dont la
compacité est de 74% = (B\H@) En laboratoire, un mélange de spheres parfaites, arrangées
aléatoirement avec une énergie maximale (vibration+compression) ne dépasse 63% et ne
serait que de 56% par simple versement (arrangement naturel). Toutes les valeurs situées
entre ces deux bornes (74% ; 64%) sont donc théoriquement atteignables [41]. Il s’agit en
conséquence de la compacité réelle du mélange supposant une énergie de mise en place
infinie. Dans un mélange granulaire, la compacité virtuelle peut étre présentée comme
étant fonction des compacités résiduelles propres (f3;), des proportions volumiques, et de
parametres d’interaction (effets de parois et effet de desserrement). Sous les conditions
suivantes :

m mélange de n classes i; la classe i étant dominante (en volume); 1 < ¢ < n.

m chaque classe ¢ étant une fraction monodimensionnelle de grains d; ;

m le diameétre d; étant compris entre ¢; et ¢;+1 avec ¢;/dir1 < 1,26 12,

La compacité virtuelle de la classe ¢ est :

Yi = i—1 [il n B; (3.16)
1-Y [1—5i+bz’j5i (1—5)] vi— D [1_‘”]’52} Yi
= J j=it+1 J

12. Ce sont les tamis normalisés du systéme francais; série de RENARD en progression géométrique de
raison r = W10 = 1,26
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La compacité virtuelle du mélange est donnée par :
v = infy) (i)

Dans les formules ci-dessus, on désigne par :
e ~; : compacité virtuelle du mélange pour le cas ou la classe ¢ est dominante.
e n :nombre de classe granulaire dans le mélange.
o (i : compacité résiduelle de la classe dominante i (son calcul est donné dans la suite)
e y; : proportion volumique des grains ¢ dans le mélange.
e a;; : coefficient de desserrement ; effet exercé par les grains fins j dans un empilement
de gros grains i (dominants).
e b;; : coefficient de paroi; effet de dimension ; effet exercé par les gros grains j dans

un empilement de grains fins ¢ (dominants).

3.7.2 Coefficient de desserrement a;;

Il s’agit d’un effet local de desserrement provoqué par 'inclusion d’un grain de taille
inférieure dans un milieu dominé par des grains de taille plus importante. Ceci du fait
que le vide intergranulaire est insuffisant aux grains de petite taille pour leur insertion
dans la matrice dominée par gros grains [113]. Ce qui, de ce fait, se passe comme si une
diminution de la compacité résiduelle des gros grains devait étre enclenchée du fait d’un
effet d’éloignement et de décompaction entre les gros grains [41]. Dans la pratique, la
détermination du coefficient de desserrement a;; doit se faire de maniére expérimentale
par calibration. Il faut alors tracer la courbe e = f (proportion de fins) ou e correspond
a l'indice des vides. La valeur de a;; est alors la pente de la courbe dans le cas gros

dominants.

dy;

ay = ( ae) (3.17)

DE LARRARD (2000), comme LECOMPTE (1997) ont travaillé sur un granulat calcaire
[129]. Sur la base d’essais réalisés également sur des granulats courants, les auteurs ont

proposé un calcul de l'effet de desserrement des grains j sur les grains 7 :

Meéthode aij
d. 1.02
DE LARRARD(2000) - ( _ dﬂ)
d. 0.414
LEcOMPTE (1997) <dj)

Tableau 3.6 — Valeurs du coefficient de désserement a;; [115][129]
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3.7.3 Coefficient de paroi b;;

Il représente l'effet de I'inclusion d’un gros grain, dans un milieu dominé par des fins.
Il se produit autour du gros grain, une perte de compacité du fait notamment du rapport
de dimensions [113]. Le gros grain agit donc comme une sorte de "barriére" induisant du
vide et donc la baisse de la compacité résiduelle des grains fins a proximité. Le calcul du
coefficient de paroi b;; de j sur 7 est donné par calibrage et correspond comme pour a;;, a

la pente de la courbe déja évoquée mais pour le cas fins dominants (Eq 3.18).

0
bij = g (8;]) (3.18)

Méthode bij
d 1.5
DE LARRARD (2000) 1—- (1 _ d)
d. 1.33 d. ’ d:
LECO 1997 % dj (1 _ J)
peompTe (1997) (dz> "4 d;

Tableau 3.7 — Valeurs du coefficient de paroi a;j [113][129]

: _ —Effet de
5 desserrement

| Effet de paroi du
granulat

—Effet de paroi du
1 conteneur

Paroi

Lo\

1854

Figure 3.2 — Représentation schématique des effets de paroi et de desserrement [113].

3.7.4 L’énergie de serrage K

Il s’agit de ’énergie de mise en place. Dans le modele de suspension solide, il
représentait tantdt la viscosité fondée sur la théorie de MOONEY et relative a la viscosité
d’une suspension. L’indice de serrage permet le calcul des compacités résiduelles, ainsi
que le passage des compacités virtuelles a la compacité réelle du mélange. Sa valeur est
obtenue par calibrage (de maniére expérimental) et est fonction du type de compaction
(versement, piquage, vibration, vibration-compaction, etc.) [113]. L’indice de serrage est

donné par la formule ci-apres :
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Bi

¢ : compacité réelle du mélange de n classes.

B; : compacité résiduelle de la classe 1.

Il correspond a la compacité virtuelle de la classe ¢ prise individuellement. C’est un cas
particulier de la formule ci-dessus pour le cas y; = 100% et v; = ;.

Des valeurs obtenues sur des mélanges de granulats courants, selon différents modes de

serrage ont été déterminées dans des études antérieures :

Procédés de Remplissage

Vibro-pression
Déversement  Piquage Vibration Pate lisse

10K Pa
K 4,1 4,5 4,75 9 6,7

Tableau 3.8 — Valeurs du coefficient de serrage K [113]

un ciment SB=~0,63
un sable £ =0,63
un gravillon f3~=0,66

K= 00
K =475 K
®=0,58
K = 4'5 :,::7,7::,:,:,7',7 777777777
® = 0,57 Tl . D
[? 1
compacité
K=41 virtuelle
D =0,56

Figure 3.3 — Représentation schématique de la notion de compacité virtuelle (BetonLab)
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On pose également qu’une classe de granulats polydispersés est constituée d’une
association de classes monodispersées. Une classe de grains monodispersés est constituée
de particules traversant le tamis d’ouverture ¢; et toutefois retenues par le tamis ¢; 41
avec ¢;/¢i+1 < 1,26. On distingue deux cas :

1. Pour une classe de grains ¢ monodimensionnels, elle est déterminée & partir de la

formule ci-dessous :

m La compacité résiduelle moyenne pénalisée par 'effet de paroi est :

F=(1+%)9 (3.20)

m La compacité résiduelle de la classe monodispersée dans un volume infini est :

B
8= ~ (3.21)
1—(1—Kw)[1—(1—g) (1—5)]

Dans ces formules d est la taille moyenne des grains et K, un coeflicient d’effet de

paroi. K, = 0,73 (granulats concassés) sinon K,, = 0,88 (granulats roulés).
2. Pour un granulat polydispersé, il est communément admis que 3 reste uniforme sur
la totalité de I’étendue granulaire. Pour chaque classe monodispersée, la compacité

résiduelle est donnée par (Eq 3.22
_ di\? d;
@:P-Q—&QP—Q—¢><LVJHB (3.22)

3.7.5 Calibration du modele pour les poudres

La calibration initiale du MEC s’est faite sur des mélanges binaires, ternaires, de
granularité diverse mais courante (par le LCPC, juin - 1995) et s’est avérée précise de
Pordre de 1% [41]. Cependant, le modele doit étre calibré pour les poudres (ayant un
Dipaz < 100um). En effet, des effets supplémentaires subsistent du fait de la finesse du
produit. Il y’a en en réalité la formation de grumeaux ou de floculats en présence d’eau.
Il y’a également 'effet d’une éventuelle utilisation d’un fluidifiant ou encore les nature
argileuse des sédiments de dragage qui peuvent impacter les prédictions du modele. Cette
calibration pour les poudres peut étre effectuée grace a l'essai de la « pate homogene »[41]
ou encore l’essai de la « pate normale »[130]. Une description détaillée de ces méthodes

est fournie en section 5.3.
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4.1 Généralités

ans la perspective d’une confection de bétons aux propriétés multiples et variées,
il existe une kyrielle d’additions minérales pouvant étre utilisées a cet effet. Ces

caractéristiques visent a remplir des fonctions données, dans un environnement spécifique.
Dans cette section, il sera abordé la normalisation relative & ces additions, la détermination
de leur activité ainsi que I'impact généré au sens large du fait de leur présence.
En matiere de normalisation francaise, c’est 'EN 206-1/CN(NF P 18-325/CN :(2014))
qui définit les additions minérales dans le béton ainsi que l'introduction de 06 classes
d’exposition. Les additions y sont définies comme étant des matériaux de granularité fine
et dont I'incorporation dans la matrice cimentaire vise I’obtention de propriétés spécifiques
tant au plan rhéologique (état frais) qu’a I’état durci (mécanique et durabilité).
Par ailleurs, TIRONI et al. [131][132] a déja appliqué le test de FRATTINI pour investiguer
Iactivité pouzzolanique d’argiles calcinées. La principale conclusion fit que le traitement
thermique améliore I’activité chimique a travers la transformation du kaolin en métakaolin
(MK) notamment.
DONATELLO et al. [133] dans une étude antérieure a effectué un test de quantification de
Pactivité pouzzolanique (Essai de FRATINNI et test sur solution saturée de chaux) sur un
MK, des cendres volantes et un sable naturel broyé. Les principaux résultats ont été que :

O les résultats du test FRATTINI ne sont exploitables que dans le cas ou la concentration

de [OH ] se trouve dans la gamme 35 — 90 mmol /I
@ Il existerait une bonne corrélation entre les tests FRATTINI et l'indice d’activité
mécanique.

UzAL et al. [134], a travers le suivi de la conductivité électrique a évalué l'activité
pouzzolanique de la clinoptilolite, des cendres volantes, des fumées de silice et d’une
pouzzolane naturelle. En fait, les mesures étaient basées sur le test modifié proposé par
PAYA et al. [135][136]. En outre, cette technique est appropriée dans le cas de matériaux
contenant des ions solubles tels que les sels marins (Na™,Ka™) ou le sulfures.
QUARCIONI et al. [53] au méme titre que GASTALDINI et al. [137] ont suivi l'activité
chimique de plusieurs matériaux (MK, fumée de silice, etc.) a travers leur consommation
de chaux et en utilisant donc la méthode de CHAPELLE. Il a été ainsi bien établi que les
pouzzolanes se caractérisent en effet par leur aptitude & fixer le calcium (ions Ca®*) lors
des réactions pouzzolaniques, ce qui permet au demeurant, d’attester de la présence de
phases amorphes.
Ces méthodes décrites seront par la suite adaptées afin d’attester de la réactivité

d’additions minérales telles que les sédiments.
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4.2 Activité physique et chimique des additions

4.2.1 Approche prescriptive

Il est d’emblée essentiel d’affirmer que 'approche prescriptive représente une obligation
de moyens et constitue a cet effet une approche « traditionnelle »[138]. Cette démarche
définit une composition du béton relative a ’environnement auquel ce dernier sera soumis.
Cette approche définit également le concept de liant équivalent L. . Pour cela, il est proposé
une théorie dans laquelle apparait un coefficient d’activité k, définit de maniere forfaitaire
et symbole de 'activité et de ’équivalence de ’addition par rapport au ciment.

Des lors, la formulation proposée adopte une configuration dans laquelle le prépondérant

& = — est désormais supplanté par un rapport pondéral
Ciment C

comme explicité dans 1’équation (4.1).

parametre pondéral
Eau
Liant,eq Leg

DO+ (ki x Ay)
=1

o FE = la masse d’eau effective (en kg)

e Lcy= la masse du liant équivalent (en kg )

o C'=la masse (en kg) du ciment dans le mortier substitué.
o k; ou x4, = Coefficient d’activité de ’addition .

o A;=la masse de 'addition ¢ (en kg )

Deux catégories d’additions y sont définies selon leur relative pouzzolanicité et leur nature

physico-chimique (Tab 4.1) :
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L. Coefficient
Type Matériaux Conditions
d’activité
Additions calcaires 0,25 =
Type I  Additions siliceuses 0,25 =
Autres additions = INERTE
) Autres cas ou sur prescription
Fumées de silice particuliere
(EN 15263-1) ) .si XAt~ E/C < 0,45 et C > 295kg/m?
. Sinon : ~ E/C < 0,45 et C > 280 kg/m?
Type 11 0,6 iog = 0,83 et igg = 0,95
Cendres de volantes
(EN 450-1) 0,5 198 = 0,80 et igg = 0,90
0,4 Sans objets
Laitier vitrifié moulu 0.9 i7 > 0,65 et iog > 0,85 (Classe A et B)
0.9 Type B (activité moyenne
Métakaolins P ( i )
(NF P 18-513) 1 Type A (haute activité)

i7, 128, 190 sont des indices d’activité déterminées selon les spécifications de 1’addition.

Tableau 4.1 — Valeurs du coefficient d’activité selon ’EN 206-1/CN

Les additions de type I sont dite inertes. Ceci du fait que leur hydratation ne provoque
guerre de réaction chimique sensible donnant naissance & des hydrates. Par ailleurs, les
additions de type I1 sont-elles dites pouzzolaniques. C’est parce qu’elles sont capables de
développer en présence d’eau (H20) et de chaux (Ca(OH)z) des hydrates de type C-S-H
[139][121]. Cette réaction est décrite ci-dessous par DODSON [140] (Eq (4.2); Eq (4.3) ) :

Cement + Water = C — S — H ("Glue”) + Ca(OH)2 (4.2)

Ca(OH)y + Pozzolan = C — S — H ("Glue”) (4.3)

4.2.2 Approche performancielle

L’originalité de cette approche porte sur sa possibilité offerte de définir des limites
performantielles en lieu et place a des limites de composition. En effet, eu égard aux
multiples défis environnementaux et au développement des bétons technologiques (BHP,
BAP, ect), l'utilisation de cette approche est particulierement adaptée [74]. Notons que
trois méthodes sont présentement utilisées dans le milieu de la construction :

m La transcription de données prescriptives

m La description de mécanismes de dégradation

m Le concept de performances équivalentes

C’est cette derniere méthode qui sera détaillé par la suite.
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4.2.2.1 Concept de performances équivalentes (CPE)

Son principe est le suivant : « I est autorisé d’utiliser un béton ayant une composition
non explicitement indexé par les normes en vigueur mais ayant une équivalence en termes
de performance vis-a-vis d’un béton de référence. Ceci en particulier pour ce qui est relatif
a sa résistance au vu de 'environnement auquel il est exposé, sa durabilité, etc (NF EN
206-1/CN, § 5.53.2). ». Subséquemment, ce concept ouvre la possibilité de qualifier un
béton de composition particuliére et se comportant au moins aussi bien qu’un béton de
référence dont le niveau de risque a été jugé acceptable, dans un environnement donné
[138]. Ce concept a servi dans de multiple cas & la validation de 'utilisation d’additions
minérales dites "nouvelles', en additions normées [141][142][17].

Pour ce qui est de la France, les aspects relatifs au différentes spécifications sur les essais
de durabilité pertinents sera détaillé dans la section 4.4. C’est donc cette méthodologie

qui sera privilégiée dans le cadre de nos études.

4.2.2.2 Exemple des autres pays (Belgique, Portugal, USA, etc.)

De nombreux pays ont développé le concept de performances équivalentes. Par exemple
au Pays Bas le BRL 9340 (2004) réglemente 'utilisation des laitiers dans les bétons
préfabriqués. En Belgique, c’est le NBN B 15-001 qui ouvre ’application au CPE.

Au Portugal le F 464-2005 reprend clairement la comparaison entre un béton de référence
et un béton d’étude (CPE). Aux USA, le projet nommé le Prescriptive to Performance
(P2P) ouvre la possibilité a l'utilisation de matériaux non normalisées sous réserve de

garanties de performances minimales spécifiques.

4.2.3 Etude de la réactivité : La pouzzolanicité
4.2.3.1 Meéthode de BOLOMEY "modifiée"

Le calcul de l'indice d’activité i = R.,/Ro permet d’estimer le degré de réactivité
d’une addition en tant que substitut du ciment dans un mortier ou béton. Cette grandeur
est déduite du rapport des résistances en compression du mortier normalisé (NF EN196-
1 :(2006)) et du mortier contenant une substitution de 25% par ’addition « pouzzolanique
en masse du ciment ». Sii(t) < 1, Paddition est dite moins réactive que le ciment et vice
versa.

BOLOMEY [43] a établi en 1929 que la résistance probable d’un mortier peut étre estimée

no_ (KBolomey) *( 14 *CO>3/2
@ 2 Ptheo E

C
La formule couramment utilisée : R, = Kpolomey * (EO -0, 5) en est une simplification

comme étant :

dite de "chantier" mais toutefois objective car en est un développement limité (Fig 4.1;

domaine en couleur azure).
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Figure 4.1 — Courbes de résistance en compression des bétons et mortiers selon la formule réelle

et celle approchée de BOLOMEY (Thése AMAR, 2017).

On a alors pour le mortier témoin (MT) : R, = (

K bolomey

Kbolomey) N ( p *6'0)3/2
2 Ptheo E

Pour les mortiers substitués, on écrira : R, = ( 5
Sachant que i = R.,/Ry , nous introduisons alors :
C+xx*xA

R. — <Kb0l0mey ) % < P "
o = | ———=
v 2 Ptheo E

3/2
RGeS
Ptheo E

)3/2 (C+XA*A>3/2

E

Ry = (Kbolom€y> *( 14 *00)3/2
2 Ptheo E

Etant donné que C = (1—p)xCpyet A=p=*Cy , on déduit alors I'expression :

Co 3/2
(%)

i = Rep/Ro =[1—p(1—xa)]*?

XA:1—|-<
p

P =1

)

e p=la masse volumique (kg/m?) du béton ou mortier.

e ptheo = la masse volumique théorique (kg/m?3) du béton/mortier.

o Cp= la masse (kg) de ciment dans le mortier de référence.

e (= la masse (kg) de ciment dans le mortier substitué.

o E = la masse d’eau effective (kg)

o p= Taux de substitution(%) || x4 = Coeflicient d’activité.

o Kpolomey = est un coefficient scalaire dépendant de la qualité du liant, de la durée et

du mode de durcissement.
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4.2.3.2 Meéthode cinétique (2000)

Une autre formulation est proposée par DE LARRARD [113] mais toutefois similaire
a celle décrite précédemment pour les additions pouzzolaniques. 11 convient de formuler
deux mortiers : un mortier normalisé ISO (NF EN196-1) et un mortier dont 25% en masse
du ciment est substitué par 'addition. Il est adéquat de s’assurer de I’équité en termes
de consistance, quitte a utiliser une certaine dose de superplastifiant. La formule proposée
correspond a un coefficient d’activité prenant en compte 'indice d’activité et la durée de

durcissement :

7,9

o (t) = =8I | L9l = e 0522 1 d 1) —d (O] ™ — 1

(4.5)

ou i (t) = indice d’activité : c’est le rapport entre les résistance en compression du mortier
substitué et le mortier témoin; d(t) = A. * log 28 avec A, un parameétre cinétique

fonction du ciment. ¢ = 4ge de la matrice cimentaire.

4.2.3.3 Meéthode d’analyse physico-chimique

Contre toute vraisemblance, il est possible de trouver une relation semi-empirique, de
type linéaire, entre le coefficient d’activité et la teneur en alcalins (Eq 4.6)[143]. Dans le
cas des fumées de silice, il a été montré que leur activité ne dépendait guerre du type de
ciment, mais de la teneur en alcalins [144]. La teneur en NagOeqyi peut étre obtenue par

analyse par fluorescence X sur des perles obtenues par fusion alcaline :

K, (28) = 2,8 — 0,7 % NagOequin (4.6)

ot NazOequiv st la teneur en oxyde de sodium équivalent. Elle est estimée sur des mortiers

substitués & 10% en masse du ciment [144].

Na20equi\/ = NaO + 0,658 x K50 (4.7)

4.2.3.4 Méthode de mesure de la conductivité

Il semble exister une bonne corrélation entre la baisse de conductivité et la formation
d’hydrates lors d’une réaction pouzzolanique. LUXAN et al. [48] a proposé une mesure
de la conductivité de suspensions basées sur pres de 100 pouzzolanes distinctes dans de
I'hydroxyde de calcium (Ca(OH)z) saturé, sous agitation continue a 40°C. Le principal
avantage de ce test est sa rapidité (stabilisation aprés 2 minutes), mais aussi la possibilité
de classer le matériau (Tab 4.2) en fonction de son degré de pouzzolanicité, comme décrit
par MECHLING [51]. En effet, le propos est que dés les premiers instants de la réaction

entre une pouzzolane et de la chaux, les auteurs ont relevé une baisse de la conductivité

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 90

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 4. ETUDE DE L’IMPACT DE LA PRESENCE DES SEDIMENTS Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

proportionnelle & sa réactivité du fait de la de la fixation précoce du calcium par la silice

amorphe. Le schéma du montage est proposé a la figure ci-dessous (Fig 4.2).

® f

72

conductivity

electrodes
A Thermostated

cells (25°C)
(AREEEN] i A ﬁ \

Conductimeter Acquisition system: PC
Conductivity+ Temperature

Figure 4.2 — Montage pour mesures conductimétriques [145].

Méthode de Luxan traditionnelle Méthode corrigée - Dégré de
[48] modifiée de Paya [135] pouzzolanicité [51]
Ac < 400mS/em LC < 33% Non pouzzolanique
400mS/em < Ae < 1200mS/em 33% < LC < 66% Pouzzolanicité modérée
Ac > 1200mS/em LC > 66% Forte pouzzolanicité

Tableau 4.2 — Caractérisation du degré de pouzzolanicité

La valeur Ag = C7 — C5 est la diminution de la conductivité induite par les réactions
pouzzolaniques initiales. Ici, C; est la conductivité initiale de la suspension chaux (CH)
et O, la conductivité du mélange chaux/pouzzolane apres 120 secondes.

Cependant, ce test comme évoqué tantdt a été réalisé initialement sur des pouzzolanes
naturelles et ne prend guerre en compte 1’effet éventuel des sels dissous qui augmenteraient
la conductivité dans le cas des sédiments par exemple. C’est dans ce cadre que PAYA et al.
[135], VALASQUEZ et al. [136] ainsi UzAL et al. [134] proposent de modifier la méthode de
LUXAN pour l'adapter aux matériaux contenant des ions solubles comme les sels marins
(Na™, Ka™) ou les sulfures. Dans le cas des sédiments, ils contiennent des sels marins
(NaCl, KCl, etc.) qui peuvent se dissoudre et contribuer a la conductivité totale de la
solution. A cet effet, la conductivité corrigée est obtenue en soustrayant la conductivité du
systéme pouzzolane/eau a la conductivité du mélange pouzzolane/chaux. Néanmoins, pour
une comparaison cohérente des données, cette perte de conductivité doit étre exprimée en
terme de pourcentage de la conductivité initiale de la solution de chaux (CH) [135][136]

[134] comme conformément détaillé dans les équations suivantes (Eq 4.8, Eq 4.9) :

Co — Cgp(t
gro — Co=Cer(t) (4.8)
Co
Cgp =Cra(t) — Cwal(t) (4.9)
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Avec

%LC(t) est le pourcentage de perte effective de conductivité électrique apres un
temps donné "t'

Cy est la conductivité initiale de la suspension de CH avant l'addition de la
pouzzolane ou des sédiments

Cr 4 est la conductivité de la suspension pouzzolane/CH & un instant donné "t"
Cwa(t) est la conductivité de la suspension pouzzolane/Eau & un instant donné "t"
Cgp est la conductivité corrigée correspondant a la perte absolue de conductivité a

I'instant "t".

Méthode

(1]

O @ © ©6 © ©

Introduction dans le bécher de 100 ml de solution saturée en Ca(OH )2, thermostatée
au bain-marie 4 25 +=1°C;

Mesure de la conductivité initiale notée Cy

Introduction d’une prise d’échantillon de poudre de 5,00 gr (matériau sec et fin) ;
Maintenir la solution sous agitation et effectuer des relevés réguliers de conductivité
Relever la valeur de la conductivité au bout 120 secondes. Cette valeur est notée Cs.
Poursuivre jusque 20000 secondes puis généralement jusqu’a stabilisation.

Pour la suspension pouzzolane/eau, les mémes étapes doivent étre respectées.

4.2.3.5 Meéthode Chapelle dite "accélérée"(1958)

Cette essai simule la réaction pouzzolanique entre une poudre réactive et de la chaux.

Son principe consiste & faire réagir (1 g) de la poudre avec (1 g) de la chaux vive (CaO) ou

éteinte Ca(OH )2 dans 200ml d’eau bouillante pendant 16 heures. Elle vise a estimer la

chaux fixée lors de la réaction avec la poudre comme traité par divers auteurs [53][137][51].

Le schéma du montage est donné a la Fig 4.3.

Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017
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Refrigerant
to maintain

volume constant

Metallic hanger
—_—

Connecting
pipe

Mix :

200ml HzO
+1g powder+1g lime

Heating system
(for 16h)

Base

A\

Figure 4.3 — Schéma de montage de l’essai CHAPELLE (Thése AMAR, 2017).

Méthode

@ Le dispositif décrit ci-dessus est mis en place.
O Au bout de lessai (apres 16h), refroidir jusque température constante de 60 °C +
1 °C puis solubiliser la chaux en exces avec 60 g de saccharose dilué dans 800 ml
d’eau.
® On peut alors déduire par dosage, la masse de chaux consommée sachant que
masse de chaux initiale est de 1 g et le volume total de la solution 1 litre.
Cette mesure se fait alors par compleximetrie (par exemple EDTA + emploi d'un
indicateur métallochrome) [51] ou tout autre méthode adaptée telle qu'une analyse
ICP (Inductively Coupled Plasma) par exemple.
Ce test Chapelle est par ailleurs celle utilisée dans le NBR 15895 :2010 (norme brézilienne)
s’appliquant aux pouzzolanes artificielles ainsi que le NF P18-513 :(2012) qui sont des
normes relatives aux métakaolins. Dans cette derniere un métakaolin est considéré comme
actif si 700mg/g de chaux (Ca(OH)2) ou un équivalent de 530mg/g de CaO sont fixés a
la fin du processus d’ébullition de 16h.

4.2.3.6 Meéthode de Frattini (NF EN196-5)

On précise ici de prime abord que cette méthode de quantification pouzzolanique
est basée sur la norme francaise des ciments NF EN196-5 :(2013). 11 s’agit d’une

technique utilisée pour déterminer la quantité de chaux (CH) consommée par un liant
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(ciment+pouzzolane) apres 8 et 14 jours (Fig 4.4). Il s’agit d’une évaluation de la
concentration en ions hydroxyles (OH ™) et calcium (Ca?*) exprimée en oxyde de calcium
(CaO) dans un mélange contenant 80% de ciment Portland ordinaire type CEM I et
20% de l’addition minérale. Dans cette optique, le mélange embouteillé a été maintenu
pendant 8 et 14 jours, dans une étuve controlée thermostatiquement a 40°C. Si le point
correspondant aux concentrations des ions (OH ™) et (Ca?T) est en dessous & la courbe
isotherme de solubilité de la chaux, I’addition est considérée comme chimiquement active ;
et en 'occurrence inactive le cas échéant. Rappelons que ce test a été appliqué dans

plusieurs études antérieures ou l'activité de multiples pouzzolanes fiit établie [3][146].

.................................................. .)
20°C [Ca0]
70 +
56 1 °
Non Active
@ 42 1
28 1 Active
°
14 1
@ 0 Il Il Il Il Il Il I I
0 10 20 30 40 50 60 70 g0 [OH]
Sampling: 100 ml H20 + St i t 40°C Analysis after 8 days .
80% cement + 20% pozzolan. caming a and 14 days. Pozzolanicity

Figure 4.4 — Schéma de montage de l’essai FRATTINI.

Méthode

O Préparer 4 g de matériaux finement broyé, séché et tamisé a au plus 120 um et 16 g
de ciment ;

® Préparer 100 ml d’eau eau fraichement bouillie et refroidie a 40 °C avant d’ajouter
les matériaux. Mélangez, fermer alors hermétiquement et secouer énergiquement la
bouteille ;

® Au bout de 8 et 14 jours, filtrer la solution (en utilisant un filtre de 80pum) sous vide ;

O Déterminer la concentration des ions hydroxyles OH ™~ (avec le méthyl-orange par
exemple et 'acide de HCI) et la concentration de calcium (Ca?*t) exprimée en oxyde

de calcium CaO (en utilisant une solution d’EDTA ou une analyse ICP).

4.2.3.7 Teneur en portlandite par ATG

La réaction pouzzolanique comme décrite tantét est une réaction en milieu aqueux
entre la portlandite et les constituants réactifs (exemple la silice amorphe) [140][147],
induisant a travers des mécanismes de dissolution-précipitation la formation d’hydrates
supplémentaires (type C-S-H). Cette réaction améliore subséquemment la résistance
des matériaux cimentaires ainsi que leur durabilité [74][148]. La Figure 4.5 donne

les températures de décomposition-transformation des différents produits d’hydratation
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présents dans une matrice cimentaire.

Signal ATG (pV)
101 CSH#+ Ettringite
9 Cristallisation wallastonite

5 - Carboaluminate de calcium

ATD

[N

(8]

[
4914°C

20 |- ; ¥
TG

0 200 400 600 800 1000 1200
Température (°C)

Figure 4.5 — Courbes ATG et température de décomposition des produits d’hydratation dans un
béton (d’aprés [149]

Comme expliqué par GARCIA-DiAz [147], au méme titre que CHIKOUCHE et al.
[150], la portlandite consommée lors de cette réaction peut étre estimée par analyse
thermogravimetrique (ATG). Consacrant ainsi cette méthode, un moyen d’estimer la
réactivité pouzzolanique d’une addition. Il s’agit d’un suivi massique d’un échantillon
exposé a un champ thermique variable (généralement entre 40°C et 1100°C) sous une
rampe croissante (& 10°C/min). Les auteurs ont cependant divergés autour de la plus
effective et idoine méthode de détermination de la quantité de portlandite mcq0m),
présente dans un échantillon donné ainsi que les mécanismes & prendre en considération.
Les formules suivantes sont applicables :

= D’aprés GARCIA-Di1AzZ [147] on a :

o @end |

MCa(OH)y — (1 _p)(me — Dm)

(1= p) ¥ mea(omy,(MT) = mca(om), (MS)]

Qca(0H), = ” (4.11)
= D’aprés WEERDT et al. [151] on a :
74 My50°C — M550°C
MOW(OH)> = <>x< 4.12
a(OH)2 18 Ms500C ( )
MypeC — M550°C
MHAydrates = ( > (413)
mMs50°C
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Dans les équations ci-dessus :
o Dy : Perte de masse de portlandite (entre ¢t = 450°C' et ¢t = 550°C en g)
o Dy : Perte de masse de calcite (entre ¢t = 550°C et t = 750°C en g)
e Dy, : Perte de masse totale (entre ¢t = 20°C et t = 1100°C en g)
e m, : Masse de I’échantillon (g) || p : Pourcentage massique de 1'addition (%)
o McaH),(MT) : Quantité de portlandite présente dans le mortier témoin (en
% ou en 1g de portlandite/ 1g de mélange)
o McaH),(MS) : Quantité de portlandite présente dans le mortier substitué (en
% ou en g portlandite/g de mélange)
e Qca(oH), : Quantité de portlandite fixée par gramme d’addition (en % ou en g
portlandite/g d’addition)
o mypoc : Perte de masse a 40°C || mys00¢ : Perte de masse a 450°C
o mgs0oc ¢ Perte de masse a 550°C || mzs00¢ : Perte de masse a 750°C.
o 44 = Masse molaire COy || 18 = Masse molaire HyO || 74 = Masse molaire
Ca(OH)s
En considérant ainsi un traitement adéquat des sédiments de dragage, on peut
supposer qu’une activité chimique (type pouzzolanique) pourra in fine étre générée.
Cette derniere peut alors étre estimée par analyse ATG comme décrit ci-dessus.
= Il existe enfin la méthode utilisée par MOUNANGA[152] au méme titre que dans les
méthodes d’essai LCPC N° 58 [149], permettant d’estimer le degré d’hydratation

a (t). Celle-ci est donnée par :

a(t) = (M) 100 (4.14)

74 mapoec — MM o
MCa(OH), = (18)*< = - o > (4.15)

o mg(t) : masse d’eau liée au ciment & l'instant ¢.

o me(t)=| Amigsoci1000c(t) | — | Ameogecssgoooc(t) | —ma1asec11000c(t) —
me * Pp

o Amiygsec~11000c(t)= perte de masse de I’échantillon entre 145°C' et 1100°C' (g)

o Amgooecssooec(t)= perte de masse de ’échantillon entre 600°C' et 800°C (g)
(décarbonatation)

o Mg 1450C~1100°C (t)= dérive de I'appareil (< 1gr)

o We(t) ou Ex : est la proportion massique d’eau nécessaire pour I’hydratation
complete du ciment (en %). On considére en général pour un ciment type
CEM I, on a : Wy (t) = 24,77% (voir section 5.2.2.1.1).

e m, : est la teneur en ciment de I’échantillon (en g)
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Méchantillon

A+S+E
<1++C+)*(1+Pp)

o Méchantillon= Masse initiale de ’échantillon (g)

[ ] mC:

o A= masse de I'addition (g)

o S= masse du sable (g)

o E= masse de l'eau (g)

o (= masse du ciment (g)

o Pp= perte au feu du ciment (%)

o 44 = Masse molaire CO; || 74 = Masse molaire Ca(OH)s

o mypoec : Perte de masse a 400°C || mgoooc : Perte de masse & 600°C.

4.2.4 Influence sur les cinétiques d’hydratation

La présence des additions minérales en général dans une matrice cimentaire est non
sans conséquence sur les processus chimiques initiaux. En guise d’exemple, la présence
d’additions a base calcaire comme les fillers calcaire peut conduire a la formation d’un
hemi-carbonate Cy AC 1 His et la stabilisation de I'ettringite. Dans ce cas le volume global
d’hydrates, le retrait et la résistance a la compression augmentent uniformément [151].
De nombreux facteurs influencent le temps de prise : rapport E/C, la température de
mélange, la composition minéralogique du clinker, la présence d’adjuvants [153][154]. Des
auteurs ont déja constaté la modification de propriétés telles que le retard a la prise par
réduction de la concentration de CaO et augmentation de la chaleur d’hydratation lors
de l'incorporation de sédiments ou de boues dans des matrices cimentaires [150]. Notons
par ailleurs que l'effet de retard de prise a été aussi constaté dans le cas ou par exemple
des ions sulfates (SO?7) sont libérés, ce qui est le cas des cendres volantes. Cet impact
pourrait également étre soupgonné dans le cas de 'addition des sédiments de dragage dans
les matrices cimentaires.

A cet effet, les travaux récents de SCRIVNER et al. [155] montre que deux phases principales
doivent étre distinguées (Fig 4.6a) :

1. Phase ou seule 'effet filler relative a la finesse est pris a contribution. Pour HU et al.

[156] cette phase correspond a l'initiation, I'induction et I'accélération (Fig 4.6b).

2. Phase correspondant aux effets chimiques et la poursuite de l'effet filler. Cette partie

est décélérative [156].
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Figure 4.6 — Chaleur d’hydratation de composées cimentaires

En outre, des additions a forte teneur en calcite (CaCO3) ou en chaux (CaO),
favoriseraient 1’hydratation de I’Alite (C3S) et la formation de composées hydratées
[157][158]. Cet effet est d’autant plus accentué que leur teneur est forte et la granularité
fine. En conséquence, on sait qu’a travers un processus thermique, la calcite peut
se transformer vers 675°C en chaux vive CaQO, qui elle est réactive. Ce qui renforce

I'importance qu'un traitement pourrait avoir.

4.2.5 Impact de la finesse

Il convient, selon BEssA BADREDINE [159], de distinguer trois effets des additions
minérales dans les matrices cimentaires :
» Effet granulaire : Il s’agit d’un effet physique impactant certains parameétres tels que
la rhéologie (friction intergranuaire), la compacité (arrangement granulaire et densification
de 'empilement), 'hétérogénéité du squelette granulaire (distribution granulométrique).
Ces effets précités engendrent une amélioration globale des performances du béton. Ceci
par amélioration de la consistance du mélange frais a eau constant (plus un mélange est
compact moins il est ségrégable [113]) ou encore 'optimisation de la quantité d’eau de
gachage; les grains fins remplissant certains vides intergranulaires [160][161]. Par contre
un effet défavorable peut étre relevé si des grains de formes irrégulieres sont utilisés [161],
ou lorsque des proportions importantes de substitution sont considérées. Dans le cas des
sédiments de dragage marins, on pouvait monter jusqu’a +40% a +60% de demande en

eau supplémentaire a consistance normalisée.

ar, Lille 1, 2017
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» Effet physico-chimique et microstructural : Cet effet est pris en compte lors de
I’hydratation du ciment. Il est connu que certaines additions de granularité fine peuvent
servir de site de nucléation aux hydrates [162][163]. Cet effet agit ainsi dans la prise
et le durcissement au jeune age et sur quelques propriétés a long terme. Pour les
particules fines de quartz de taille inférieur a 5um par exemple, il semble que ces derniers
soient concomitamment des sites préférentiels de nucléation-stabilisation des cristaux de
portlandite ainsi que des sources d’une certaine activité pouzzolanique [164] [66].
» Effet purement chimique : Cet effet concerne la contribution des additions
minérales aux réactions pouzzolaniques actrices majeures de la prise et du durcissement.
Les additions & caracteére pouzzolanaique (pouzzolane naturelle ou artificielle au sens large)
sont capables développer des hydrates avec la chaux, en présence d’eau. Ceci du fait
de la présence de constituants amorphisés tels que la Silice, I’Alumine ou la Ferite. Les
fumées de silice sont aujourd’hui, au sens de 'EN 206-1(NF P 18-325), I’addition la plus
pouzzolanique avec un coefficient d’activité de k = 2.
Dans l'optique d’évaluer les contributions liantes de chaque addition, des auteurs tels
que CYR et al. [160] ont mathématisé les contributions des effets physico chimiques
et chimique pure & la résistance mécanique. L’approche proposée montre que pour des
additions minérales dans les bétons, il convient de considérer non pas une valeur forfaitaire
pour k, mais celle-ci doit étre déduite d’une ribambelle de facteurs (nature minéralogique,
granulométrie, les dosages en eau, etc). L’estimation des contributions des additions
minérales fit effectuée par 'auteur a partir de plus de 2000 essais de compression faites
sur des mortiers contenant des additions minérales inertes comme pouzzolaniques, pour
des taux de substitution allant jusqu’a 75%. L’auteur met en exergue les aspects suivants :
s# La nature minéralogique de I’addition ne joue presque aucun role sur les résistances
a court terme;
s La résistance mécanique croit avec la finesse de ’addition ceci grace a un effet
physique;
s Enfin la contribution de ’addition pouzzolanique est évaluée par la différence entre
un mortier & base d’addition inerte et un mortier avec addition pouzzolanique mais

ayant la méme finesse.
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Decoupling the effects of mineral admixture
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Figure 4.7 — Schéma de découplage des effets physiques et chimiques (d’aprés CYR et al.[160]).

» L’effet de dilution correspond & la résistance mécanique induite sous l'effet de la
substitution d’une proportion p (%) du ciment par une addition inerte de granulométrie
plutdt grossiere (Qyer) afin d’éviter tout phénomene de nucléation. On a alors : Dy >

250 um et Sppr = 250em?/g.

(4.16)

Afclilution eref

» L’effet physique peut-elle étre découplé en : un effet filler modifiant la porosité
initiale, 'arrangement granulaire, la demande en eau nécessaire pour une maniabilité
normale. Il y’a également un effet de nucléation hétérogene, prépondérant, dépendant
de la finesse de I'addition et correspondant a une favorisation de la réaction d’hydratation
par la mise en disposition de sites de nucléation des hydrates (voir Fig.4.8). Cet effet est
évalué par la différence entre la résistance du mortier contenant p% d’addition inerte de

méme finesse que 'addition a qualifier et celui a base de ’addition inerte de référence (a

base de Q,cf), a proportion identique.

efficiency function

20 40 @ B W0

rate p (%)

100
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a) with admixture b) without admixture

[ cement M hydrates [ mineral admixture

Figure 4.8 — Effet d’une addition minérale lors de ’hydratation [165].

Afphysique (p7 SS; t) = ffiller (p7 S5'7 t) + fnucléation (p7 SS: t) (417)
Afphysique (p, SSa t) = ff'iller + [fp (p; SS7t) - eref (p, 857 t)] (418)
Afphysique (P, SSa t) = ff'iller + [fp (P, SSvt) - eref (pa 857 t)] (419)

» L’effet chimique est elle a caractere pouzzolanique, c’est a dire la capacité a
développer des hydrates en présence d’eau et de chaux. Cet effet correspond a la différence
entre la résistance d’un mortier a base d’addition pouzzolanique (comme les cendres

volantes par exemple) et un mortier & base de quartz inerte, mais de méme finesse.

Afpz (p, SS’ t) = fpouzzol (p; SSvt) - fQ (pv SS: t) (420)

p = taux de substitution (%); Ss = surface spécifique (m?/g); t = age de la matrice

(jours).

4.2.6 Impact des contaminants dans les matrices cimentaires

La morphologie et la constitution de la matiére organique d’origine diverse (Fig 4.9)
présente dans les sédiments, lui confere des propriétés typiques. Dans le cadre de la
valorisation de ces derniers, il semble que la présence des matiéres organiques et des
polluants induit des conséquences notables sur les propriétés physico-chimiques.

Pour BOOTH et DAHL [166], la présence de matiéres organiques dans les sédiments
impacte les limites de liquidité et de plasticité et les propriétés géotechniques [167]. Elle
réduirait également la masse volumique [168]. La présence de matiéres organiques peut
également influencer les processus d’hydratation. DERMATAS et al.[169] a montré que la
certaines catégories de matieres organiques pouvaient sérieusement affecter les réactions
pouzzolaniques. Il a été distingué un effet sur la prise et le durcissement du fait notamment
de la formation d’un film protecteur autour des grains de ciment [170][171].

Aussi leur présence peut modifier négativement la résistance en compression des mortiers

mais cette baisse de résistance ne serait pas systématique. Pour ZHU [172], il peut
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notamment provoquer une dépassivation du milieu par baisse de pH et consommation
des ions Ca®* indispensables & la formation des cristaux de portlandite et aussi diminuer
Pefficacité de 'adsorption des molécules organiques lors d’utilisation de superplastifiant. La
présence d’acide humique peut dans certains cas favoriser une réaction avec la portlandite

et donner naissance a des produits insolubles [172].

At hé '/H\W
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Adsorption/désorption
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Figure 4.9 — Mécanismes de transport et percolation des polluants [173].

Il a été identifié des interactions entre les grains de ciment et la présence de polluants
minéraux (Fig.4.10). Selon YOUSSUF et al. [107], c’est par des mécanismes d’échange, de
transformation que s’opérent ces réactions. C’est notamment par des échanges ioniques,
processus de précipitation, de substitution, etc (Fig. 4.10).

L’effet des contaminants métalliques a été abordé dans de multiples études antérieures
[174][175]. La présence de polluants minéraux dans les matrices cimentaires peut présenter
un effet généralement néfaste tant du point de vue mécanique que dans ses propriétés de
durabilité [175]. Par ailleurs, ’adjonction de polluants minéraux ainsi que des sels marins
entraine nécessairement quel que soit la concentration ou la nature, une augmentation
de la densité de la matrice cimentaire a base de ciment portland (CEM). Ces polluants
impactent donc négativement la résistance en compression en agissant sur la porosité
du milieu et la formation du gel C-S-H [176](Fig. 4.12). MALVIA et CHAUDHARY [177]
montrent que dans ce cas, les micropores ¢ =~ 1 um diminuaient et étaient remplacés par

des pores plus gros de ¢ Z 10 um.
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Figure 4.10 — Interaction entre polluants et les particules cimentaires [107].

o Le Plomb (Pb) peut précipiter a la surface des hydrates selon PARK [174] et induire
une baisse de résistance en compression. Cette baisse est peu sensible pour MINOCHA
et al [175].

o Le Chrome (Cr) peut s’inclure dans les produits d’hydratation tels que les C-S-H.
[174] et peut également intervenir dans le mécanisme de formation des pores.

e Le Cadmium (Cd) peut & son tour se substituer a Iion Ca?* et induire & la
formation d’ions CdCa(OH)4 (voir Fig.4.11).

o La présence de nitrate (Ni) engendre une baisse de I’hydratation de plus de 50%
mais cependant réduit la porosité totale. [176].

e Le mercure (Hg) n’aurait aucun effet sur le volume total de pores [176][177].

o Le Cuivre (Cu) peut induire une chute de résistance pour des concentrations
supérieures a 8% mais peut présenter un effet bénéfique en deca [175].

e Le Présence du Zinc (Zn) a l'impact le plus important que tous les autres
minéraux. Sa présence entrainerait fortement une baisse de résistance en compression
ainsi qu’une baisse de masse volumique. Pour ARLIGUIE et GRANDET [178], le Zinc
retarde ’hydratation des C3.5 et des C'3 A avec un effet plus prononcé pour le premier.
Ce phénomene est du fait de la formation d’une pellicule imperméable d’hydroxyde

de Zinc amorphe (Zn (OH),) autour des grains anhydres (voir Fig.4.11).

Zn*T +20H" — Zn(OH), (4.21)

Nonobstant ces effets primaires, la présence d’ions Ca?t et OH~ permettrait
la destruction de I’étanchéité de cette couche par formation d’hydroxyzincate de

calcium et in fine la poursuite de 'hydratation.

2 Zn(OH)3 + Ca® +2H,0 = (Ca Zn (OH),,2H,0) (4.22)
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o Les sels marins tels que l’hydrozyde de sodium (Na(OH)) ou les sulfates de
sodium entrainent pour des concentrations inférieures a 2% un accroissement des
résistances au jeune age mais cet effet s’inverse pour des concentrations au-dela de
8% [175].

En général la formation d’hydroxydes métalliques inhiberait I'hydratation du ciment
(Fig.4.12), impactant la formation correcte du gel tobermoritique (C-S-H) grace & des

processus de complexation-précipitation [176][179].
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Zn/
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{ Incorporation
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Figure 4.11 — Solidification/Stabilisation de polluants autour d’un grain cimentaire [107].
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Figure 4.12 — Mécanisme d’inhibition de Uhydratation par les polluants [179].
C’est donc par une prise en considération de tous ces éléments qu’il nous a semblé

important de mettre en place des processus d’élimination partielle ou totale de ces

polluants. Ceci notamment a travers un traitement thermique optimisé, ect.
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4.3 FEtude de la demande en eau des sédiments

4.3.1 Essai de la pate homogéne (Sedran (1999))

La présence de fines additions minérales génére dans les pates cimentaires une demande
en eau supplementaire a quantifier, relative a la finesse (surface spécifique) et a sa nature.
Ceci est probablement le cas des sédiments, de certaines additions telles que les fumées de
silice, les cendres volantes, les fillers calcaires, etc. Lors des essais de demande en eau ou
pour la formulation de mortiers, il est nécessaire de l'effectuer en présence du plastifiant
§’il y’a lieu et du ciment portland [41]. Il convient aussi d’ajouter de la chaux (Ca(OH )2)
car les ions Ca?t assurent une fonction primordiale de "pont" dans les phénomenes
d’adsorption des molécules organiques [180]. Une eau de ville & 20 ° C est saturée a 2 g/l
peut servir de recours [41].

La masse d’eau ayant permis de faire passer le mélange du stade de boulettes au stade de
pate homogene et lisse (Fig 4.13b) est noté M,. C’est cette quantité d’eau qui est nécessaire
pour remplir la porosité inter-granulaire du matériau et détermine en conséquence sa

compacité. La compacité du mélange est donnée alors par (Eq 4.23)

c-__ 1 (4.23)

M.
L+ ps (M)
e

ps = masse volumique de la poudre (norme ASTM C 188). M, = Masse du solide. Dans

le cas d’un mélange, la masse volumique du mélange est calculée comme suit :

et 0] 5 o ()] - S

=1 =1 i=1

Avec x; les pourcentages volumiques de chaque proportion.

(a) Mélange des constituants. (b) Passage boulettes d patte lisse.

Figure 4.13 — Essai de pdate homogéne [41].

Enfin il est utile de rappeler que le superplastifiant ne joue aucun réle connu dans les
propriétés physiques a long terme tel que la résistance. Cependant, au jeune age il peut

influencer la prise et/ou le durcissement [113].
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4.3.2 Essai de la pate de consistance normale

Cet essai permet une mesure objective de la demande en eau d’une poudre. Il est basé
sur les travaux de LECOMTE et al. [42], de SEDRAN et al. [130], ainsi que la NF' EN 196-
3 :(2009).

L’essai consiste a préparer une pate a base de ciment et éventuellement d’addition et a
utiliser I’appareil de VICAT munie de la sonde de consistance de 10 mm. La demande en
eau est alors la quantité d’eau permettant d’avoir un enfoncement de la sonde jusqu’a une
distance de 6 mm par rapport au fond du moule. Cette quantité d’eau est déterminée par

essais successifs permettant le tracage d’une courbe similaire & celle disposée a la Figure

4.14.

Hauteur de la sonde h (mm)

Masse d'eau Me (g)

Figure 4.14 — Evolution du dosage en eau par essai d la sonde Vicat.

En choisissant deux points respectant les conditions ci-dessous, il est possible
d’effectuer une interpolation linéaire et ainsi limiter le nombre d’essais.

mhy < 30mm

m hg > 5mm

m Mep— Mea < 5y
Cette technique sera appliquée a des pates cimentaires contenant des sédiments afin

d’étudier ce parametre de demande en eau.

4.3.3 Mesure de ’absorption par évapométrie

L’utilisation d’additions minérales fines peut contribuer tout compte fait a améliorer
les propriétés du béton ceci par de multiples facons : réduction du risque d’alcali-réaction
par fixation des alcalins libres [181], amélioration de ’hydratation ou diminution du retrait
[182], etc. Toutefois la forte surface spécifique ou encore méme la porosité intrinseque n (Eq
4.24) génerent souvent des demandes en eau supplémentaires qu’il est requis de quantifier

pour un bon dosage.
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Ab * Pabs

n=—— 4.24
1+ Ab * Pabs ( )

Ou Ay est Iabsorption ; pgps est la masse volumique absolue des particules solides.

Il s’agit ici d’'une méthode simple d’évapomérie consistant en la mesure de la demande
en eau des additions minérales par suivi de la vitesse d’évaporation de ’eau dans un
échantillon de matériau humide exposé a un environnement thermiquement contrélé. Un
changement de régime intervient car en effet un différentiel existe entre ’évaporation de
I’eau externe et celle retenue par des phénomenes de capillarité ou d’absorption. Ceci
laissant alors détecter un point d’inflexion correspondant & un changement de régime (Fig
4.15). Ce point critique (t.) est relevé comme étant la demande en eau du matériau [181].
Cette méthode est adaptée aux granulats poreux ou & minima absorbant une partie de

leau (due par exemple a la présence de phases argileuses ou les matiéres organiques).

@ Phase transitoire
8 0
=
: :
s
[ )
Phase
€. décroissante
| yd
0 1
0 te temps t 0 t temps t

Figure 4.15 — Les différentes phases lors d’un essai d’évaporomérie [181]

La méthodologie est la suivante : Le matériau imbibé d’eau (au-dela de la saturation)
pendant 24h est introduit dans une étuve maintenue a 40° C dans un bac de section
constante, jusqu’a masse constante. Le suivi de la perte pondérale de masse est assuré
grace a une balance reliée au plateau.

Selon MECHLING et al. [181], la demande en eau correspond au point de changement de
pente ou d’inflexion traduisant le changement du mécanisme de départ de I'eau. Enfin
cette méthode fit validée par I'auteur sur de multiples granulats : sable alluvionnaire,

fillers calcaire, cendres volantes, etc.

4.3.4 Comparaison des méthodes de substitution

Un mortier normalisé est constitué de ciment, de sable et d’eau dans des proportions
définies. L’utilisation de composées minérales telles que les fumées de silice, les cendres
volantes, les fillers, etc, est faite par substitution/addition du ciment et ou du sable. Cette

substitution est trés souvent effectuée en terme de proportion massique, notamment dans
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le cadre normatif comme celui de EN 206-1/CN (NF P 18 325). Cependant, du fait que
la masse volumique de 'addition, en I'occurrence celui du sédiment (brut), soit souvent
plus faible que celui du ciment, cela entraine alors que le volume absolu total considéré
soit supérieur a celui de la matrice de référence. En considérant un rapport E/C constant,
cela revient a minorer la porosité, ou inversement majorer la compacité ou encore la
résistance mécanique du mortier substitué. En opérant par substitution volumique, les
volumes absolus considérés sont égaux, ainsi que la compacité. Ce qui garantit une base
de comparaison logique et cohérente [159].

Dans I'exemple de la Figure 4.16, on consideére des quantités de matériaux permettant

de formuler un mortier normalisé conforme au NF EN196-1. On remarque alors que le

669,59
649,4

volume absolu est surestimé de AV = ~ 3,11%, la compacité est majorée de

AC = 8:;22? ~ 6,17 %. C’est seulement pour le cas d’une substitution volumique, que
les fractions solides et volumiques totales sont identiques et la comparaison relative au

mortier de référence est alors possible et pourra étre considérée comme valide (Fig 4.16).

4.4 Durabilité et impact environnemental

Il semble important de préciser en préambule que les matériaux cimentaires sont

destinés a étre utilisés dans un environnement possiblement agressif et avoir une certaine
durabilité vis-a-vis ce dernier. Par conséquent, il est nécessaire des la conception, de
prendre en compte la résistance que doit présenter le matériau au vu des agressions
du milieu. Egalemen‘c, il semble opportun de quantifier sont éventuel impact face a son
environnement extérieur immédiat.
Dans la perspective de répondre a ces problématiques, de multiples essais de durabilité
existent et sont détaillés dans ce qui suit. La notion de performance équivalente introduite
par ’EN 206-1, ouvre a la possibilité d’apprécier un béton a base de produits non qualifiés
explicitement par la norme, en se référant a un béton équivalent conforme sera utilisée.
Vis-a-Vis de la durabilité, des performances et de I'impact environnemental, les essais
pertinents & mettre en place seraient :

o Essais de diffusion des ions chlorure

o Attaques sulfatiques

o Réaction alcali-granulat

o Essai perméabilité a ’eau

o Essai de gel-dégel

o FEssais de carbonatation

o FEssai de lixiviation
Des fiches techniques simplifiées relatives aux différents essais de durabilité sont donnés
dans ce rapport. Ces derniéres sous formes de fiches synthétiques de laboratoire sont

disposées en annexe G.
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4.4.1 Alcali réaction : NF P18-454

L’alcali réactivité des granulats est un phénomeéne physico-chimique relatif a
I’expansion de granulats siliceux. Les désordres induits sont le fait de la naissance d’un gel
silico calcique expansif [183][184] au sein de la matrice cimentaire. FATT et BENG [185], &
I'instar de nombreux auteurs, estiment que la réaction est la combinaison de trois facteurs :
a) la silice réactive dans les agrégats; b) les alcalins de la solution interstitielle (Kt et
Na™) dépassant les seuils critiques et ¢) un apport externe d’eau ou d’humidité.

Cet essai permet d’estimer les potentialités d’expansion des granulats au contact des
alcalins. La norme NF P18-454 :(2004) en décrit les lignes principales. Le principe consiste
a suivre I’évolution des variations dimensionnelles d’éprouvettes 4*4*16 cm de mortier.
Ces dernieres sont exposées pendant 5h dans un milieu suralcalinisé et autoclavé a une
température de 127°C et a la pression relative de 0,15 MPa.

Des mortiers ayant des rapports C/G différents (0,5 — 1,25 — 2,5) sont alors prévus.
La préparation et le malaxage sont réalisés conformément & la norme NF EN196-1 en
prenant soin d’ajouter a I’eau de gachage 4,0 % d’équivalent NasO par rapport a la masse
de ciment en vue d’obtenir I’alcalinité requise. Les éprouvettes sont préalablement placées
dans un environnement & 90 % HR & (20 £ 1)°C. Elles sont retirées de I'eau a 48 h + 30
min afin de déterminer la longueur initiale Lg;. Les longueurs finales L1 sont déterminées
a (18 + 1) h et la longueur de référence est notée Ly = 160 mm. Les déformations sont

alors exprimées par 'Eq 4.25 :

_ Li; — Los

& i (4.25)

A Tissu du test, le matériau est qualifié de non réactif (NR) lorsque 'expansion est
inférieure & 0,15 %, potentiellement réactif (PR) ou (PR avec effet de pessimum).
Rappelons qu’il existe également deux variantes : un essai sur micro mortier et un essai

basé sur la cinétique chimique (non applicable si Al;O3 > 5%).

4.4.2 Carbonatation accélérée : XP P18-458

Exposé a des conditions hygrométriques et thermiques spécifiques, le béton peut subir
le processus de carbonatation. Selon ROZIERE [138], la carbonatation correspond au
phénomene par lequel le dioxyde de carbone COs pénetre dans le béton et se dissout
dans la solution interstitielle du milieu cimentaire réagissant alors et avec la portlandite
Ca(OH )y représentant environ 20% a 30% de la pate durcie [186], mais aussi les silicates
de calcium hydratés (C-S-H). Par l'intermédiaire du réseau poreux et/ou fissural, le CO,
péneétre le milieux par transfert liquide ou gazeux [187][188] et peut alors se dissoudre dans
des conditions spécifiques. Du fait de certaines de ces caractéristiques, le CO possede, une

relative facilité a résider dans les matrices cimentaires : diameétre moléculaire 0,426 nm,
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coefficient de diffusion & pression atmosphérique, & 20°C = 1,60 % 1075 m?/s. L’attaque
chimique de la portlandite et des C-S-H correspondent aux réactions chimiques décrites

ci-apres (4.26 et 4.27) :

Ca(OH)y + COy + HyO = Ca(CO)3 + 2H20 (4.26)

C—S—H+CO2 = Ca(CO)sz+ (SiOq, HyO) (4.27)

La carbonatation provoque au sein du béton plusieurs effets : Des effets néfastes du
fait de la dépassivation du milieu, le pH passant de = 13 & = 9, la neutralisation des
composées basiques et une diminution des volumes induisant un retrait [186]. Ce qui
peut entrainer la formation de rouille de 1'ordre de 0,05mm/an pour le cas de piéces
armées [189]. Elle peut induire également la transformation des C-S-H en gel amorphe
a structure poreuse. Toutefois, des effets bénéfiques entrainant une amélioration de la
résistance mécanique peuvent étre notés et correspondent a la diminution du volume
poreux global de l'ordre de 12% selon CHAUSSADENT [188]. Pour HOUST et WITTMAN
[186], la carbonatation sur des pieces non armées conduit & une amélioration globalisée
des propriétés mécaniques : résistance a la compression (jusqu’a 30% d’amélioration),
augmentation du module élastique, perméabilité aux gaz et aux liquides réduite. La
carbonatation naturelle est un phénomene lent : Pour carbonater de 1 cm un béton normal
dosé & 300kg/m?3, il faut 45000 m? d’air & 0,033 % de CO3 (sa teneur dans I’air ambiant)
par m? de béton [186]. L’appréciation des effets de la carbonatation est faite grace a la
détermination de la profondeur de carbonatation a l'issue d’un essai de carbonatation
accélérée. L’effet de la carbonatation peut étre apaisé cependant par des actions telles
que l’eau (la pluie) [190]. Plusieurs modeéles de prédiction existent parmi lesquels on peut
citer : Van Balen et Van Gemert, Papadakis et al., Saetta et al., etc. L’ensemble de ces
modeles s’accordent sur le fait que la profondeur de carbonatation peut étre exprimée par

une relation de la forme suivante [138][187] :

x=Kxt (4.28)

L’essai se reporte a la norme XP P18-458 ainsi que les recommandations AFPC-AFREM
(1997) et le projet GRANDUBE (4.17). En France, I’essai le plus couramment utilisé consiste
au montage permettant de faire circuler dans l’enceinte de carbonatation un mélange
contenant 50% de CO3 et 50% d’air [187][191]). Les éprouvettes sont conformes au NF EN
12390-1 (exemple si d est la plus petite dimension de la piece, sur prisme : (I > 3,5 x d;
sur cylindre h > 2% d; d > 3 % Dyaq)-
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Figure 4.17 — Montage de principe de l’essai de carbonatation accélérée (Thése AMAR, 2017)

A Tlissue, il est nécessaire d’utiliser un indicateur coloré type phénophtaléine
permettant distinguer le front de carbonatation. Ce dernier est un indicateur coloré de

pH dont le virage est situé a un pH de 9.

4.4.3 Porosité accessible a ’eau et masse volumique : NF P18-459

Cet essai permet d’évaluer le pourcentage de vides connectés du nu a la masse du
béton. A partir d’une proportion E/C = 0,6, il existe une proportion d’environ 30% de
pores capillaires dont les dimensions sont de ¢ = 1073 4 10~* mm. Il existe alors un réseau
poreux facilitant le transport des fluides tels que ’eau. Pour un béton ordinaire, la porosité
est de 'ordre de 11 & 16% [93]. La présence de cette porosité est favorisante vis-a-vis des
phénomenes de gel-dégel notamment du fait de la présence d’eau interstitielle. L’essai se
référant a la norme NF P18-459 :(2010) consiste pour le cas du béton a préparer des
éprouvettes cylindriques de dimension 11*22 cm & découper par sciage en disques de 50
mm de hauteur. Ces dernieres sont préparées et placées dans un dessiccateur sous vide relié
a des robinets d’alimentation en eau et en gel de silice pour le contréle de ’hygrométrie.

Le calcul de la porosité accessible a ’eau est donné par :

Myir — M
i = (M> * 100 4.29
o Mair - Meau ( )
Msec )
= — ) x 4.30
pd <Mair - Meau Peau ( )

e My, correspond a la pesée de Iéchantillon dans l'air (g).

e M4, correspond a la masse de I’échantillon sous pesée hydrostatique (g).

o M. est la masse seche obtenue apres étuvage a 105°C jusqu’a masse constante (g).
e pPequ st la masse volumique de I’eau utilisée pour I'immersion (g/cm?).

Toutefois, pour le cas du mortier, on peut préparer des éprouvettes 4*4*16 cm conformes

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 112

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 4. ETUDE DE L’IMPACT DE LA PRESENCE DES SEDIMENTS Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

a la norme (EN 196-1) des l'instant ou I'on s’assure de leur représentativité (I > 3,5 % d
et d > 3% Dyae); d étant la plus petite dimension de I’éprouvette. Rappelons également
qu’outre ’eau, la cure du béton ainsi que son age sont des parametres majeurs et influents

desquels dépend étroitement la perméabilité.

4.4.4 Migration des ions chlorure : ASTM C1202-97

L’exposition des matrices cimentaires aux ions chlorures présente de multiples origines
et des conséquences diverses. Ces chlorures peuvent avoir deux origines selon ROZIERE
[138] : 'eau de mer et les sels de déverglagage. Les chlorures de magnésium MgCly et les
chlorures de calcium CaCly sont les sels agressifs majoritairement présents dans ’eau de

mer avec un pH de 7,8 a 8,3 pour 'océan atlantique.

60V DC Power
supplier

0.3N
NaCl NaOH

Temperature
probe

Acquisition system
Mortar (Current, Temperature)

Cooling
fins sample

Figure 4.18 — Montage de lessai de migration des ions chlorure (Thése AMAR, 2017)

La pénétration et la propagation des ions chlorures est induite par : la diffusion
résultant d’un gradient de concentration et 'absorption capillaire qui elle est le fait de I’état
de connexion des pores et des conditions hygrométriques [190]. Le premier phénomeéne
conduit a la mesure d’un coefficient de diffusion D par migration sous champ électrique. Les
protocoles existant s’accordent sur la mesure d'un coefficient D, ss (m?/s) correspondant
au flux d’ions chlorure passant a travers ’échantillon en régime permanent, soit la mesure
Dy (m?/s).

Le second phénomeéne peut-elle étre prise en compte par des mesures d’absorption au sens
de la norme NF EN 13369, annexe G par exemple. Du fait que les essais réguliers peuvent
durer plusieurs mois, la norme XP 18461 propose elle un essai accéléré de détermination
du coefficient de diffusion en régime stationnaire par la détermination de D,y (m?/s) qui
est la profondeur de pénétration des ions chlorure (AFPC-AFREM, 1997). Dans notre
cas, les tests ont été réalisés selon la norme ASTM C1202-97 dont le principe conduit
a la détermination du courant traversant 1’échantillon ainsi que la charge électrique.
L’échantillon de béton scié est donc posé entre deux cellules contenant des solutions de
NaCl et de NaOH. Un générateur de tension provoque alors la migration des ions chlorure

(Fig 4.20).
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4.4.5 Perméabilité au gaz : XP P18-463

Le béton est un matériau naturellement poreux. De ce fait, il est le lieu de transferts de
fluides liquides ou gazeux. L’étude de cette propriété est donc pertinente dans la mesure ou
elle donne une certaine appréciation de la structuration du réseau poreux et que certains
gaz tels que le dioxyde de carbone peuvent induire, une dépassivation du milieu, voire la
corrosion des armatures [192]. Selon HERMAN [193], I’étude de la perméabilité aux gaz est
pertinente pour évaluer le potentiel de carbonatation, le controle de qualité des bétons,
car sa perméabilité aux gaz est supérieure a celle a I’eau. Elle est en outre une estimation
de la porosité ouverte et se trouve dans la frange 107 & 107 m? pour les bétons et

mortiers secs.

Bubble flow meters

Gas supplier

Mesuring cells
+ Samples

Pressure regulator
+

Pressure gauge (Manometer)

Figure 4.19 — Montage de l’essai de perméabilité aux gaz ((THESE AMAR, 2017))

L’essai décrit par la norme expérimentale XP P18-463 ainsi que les méthodes AFPC-
AFREM consiste en une exposition d’un corps d’épreuve soigneusement préparé et
conservé sous pression constante d’un gaz faiblement visqueux (comme le Oy ou le Ny). Le
dispositif de mesure peut alors étre un perméametre type CEMBURAEU. La perméabilité
peut étre évaluée aux échéances 7 jours et 28 jours grace a la formule suivante issue de la

loi de HAGEN-POISEUILLE (Eq 4.31) :

i _2x P xQ*Lxp
o Ax (R - P

(4.31)

ek, : Permeabilité unidirectionnelle (m?) || A : section transversale (m?)
e Py : Pression amont (Pa) || P; : Pression aval (Pa) || @ : Débit des gaz (m?/s)
e L : Longueur de I’échantillon (m) || u : Viscosité dynamique du gaz (N/m?)
Le parametre eau étant un facteur prépondérant dans les bétons a base de sédiments, la

mesure de la perméabilité aux gaz doit étre prise avec précaution. En effet il entre en ligne
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de compte le degré de saturation. Il semble qu’un mortier avec une saturation d’eau élevée
peut témoigner d’une perméabilité aux gaz plus faible qu’un béton de haute performance,
sec et peu poreux [193]. Il y’a enfin I'impact du type de ciment ainsi que du rapport E/C

vis-a-vis duquel il est proportionnellement croissant.

4.4.6 Gel et dégel : NF P18-425 (gel air et dégel eau)

Les dommages causés par le gel dégel en font sans doute une des actions agressives
les plus néfastes a l’endroit du béton [194][195]. Rappelons que le béton est un matériau
poreux, triphasé constitué de vide, de granulats et d’eau. En deca de la température de
congélation de I'eau (vers -3°C), I'eau contenue dans les pores gele. Cette derniere peut
alors subir une augmentation de volume de l'ordre de 10 % et donner naissance a des
pressions hydrauliques internes néfastes.

Selon BJEGOVIC et al. [192], les pressions internes peuvent atteindre 1 a 4 MPa,
ce qui dépasse la limite de traction des bétons courants. Par un processus cyclique
fonction de la vitesse de refroidissement, du nombre de cycle et des températures
extrémales, ’endommagement du béton peut étre atteint causant des fissurations,
écaillage, délaminations, etc. L’essai conforme a la norme NF P18-425 :(2008) préconise
la préparation et la conservation d’éprouvettes 10*10*40 cm conformes & la norme NF
EN12390-1. Cette derniere offrant cependant la possibilité de 1'utilisation d’éprouvettes
de dimensions différentes sous réserve de représentativité. Une fois & maturation (28 jours),
les éprouvettes sont sorties du bac de conservation et essuyées. On procede alors a la mesure
de la longueur initiale, la masse, ainsi que du module dynamique qui est alors suivit le
long de I’essai. L’essai consiste en une soumission des corps d’épreuve a durées spécifiques,
a des cycles de température allant de —18 + 2°C a 4+9 + 3°C, dans une enceinte adaptée.
Il existerait selon FAGUERLUND ([190]) une teneur en eau seuille au-dela de laquelle
I'impact sur une matrice cimentaire soumise a des cycles de gel-dégel est irrévocable.
Il y’a egalement la présence de sels dissous pouvant modifier les phénomenes en jeu [196]
Ces impacts probables soulevés doivent inéluctablement étre prises en considération lors
de l'utilisation des sédiments dans les matrices cimentaires. Néanmoins un certain nombre
de bonnes pratiques existent, notamment, dans la formulation de mortiers a base de
sédiments : la limitation de ’eau de gachage en relation et avec la nature pétrographique
et la teneur en matiere organique, 'optimisation du squelette granulaire, la limitation du

risque de ségrégation, etc [197].

4.4.7 Reéaction attaque sulfatique

Les attaques sulfatiques peuvent représenter une menace réelle et sérieuse pour la
durabilité des bétons soumis & un environnement agressif [198]. Le mécanisme de la
dégradation du béton/mortier sous un environnement exposé ne prend pas seulement

en compte la température, le cation associé (Nat, Mg?*, etc), la concentration en ions
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sulfates. Il y’a également les roles prépondérants de I’aluminate tricalcique (C3A) (autour
de 8% pour AITCIN [182][194]) et de la portlandite (Ca(OH )2) [199][200]. Au sens de 'EN
197-1, les ciments CEM I avec 3% de C3A, CEM IIB, CEM IIIC sont considérés comme
résistants aux sulfates. Il existe des réactions d’attaque sulfatique interne ou externe.
Selon ’EN 206-1, les environnements riches en gypse, en produits industriels sulfatiques,
les environnements marins, sont considérés comme chimiquement agressifs et relevent alors
de la classe d’exposition XA ou XS. L’action chimique des ions sulfates (SO, ) se traduit
par la formation de gypse, d’ettringite et de thaumasite [201][198]. Ces derniers sont formés

grace aux mécanismes suivants :

Ca(OH)3 + Nas(SO)4 + 2H,0 => (Cas(S0)4||2H20) + 2Na(OH) (4.32)

C3A + 3(Caz(50)4||H20) + (24 — 26) H20 = (C5A[|3Ca(S0)a| (30 — 32) H20)) (4.33)

Dans des solutions pauvres en hydroxyde de calcium, la formation de gypse peut aussi

résulter de la dissolution de l'ettringite, quand le pH est de 11,5 a 12 [202]. La formation de
produits expansifs tels que 'ettringite secondaire et différée entraine souvent des désordres
et fissurations dans les matrices cimentaires [203], contrairement & celui dit primaire qui
lui est régulateur de prise. Ce dommage est trés souvent observé dans les ouvrages traités
thermiquement (I 60°C (LCPC)).

De multiples essais d’attaque sulfatique existent. Du point de vue normatif francais on
peut citer la NF P18-837 et en réglementation américaine les normes ASTM C1012 et
ASTM C452. Les protocoles existant utilisent 'immersion dans une solution dosée a 5
% de NagS04.10H20 incluant des cycles d’immersion et de séchage (60°C ou 105°C).
Il existe aussi des protocoles ajoutant la régulation du pH afin d’avoir un essai accéléré
restant représentatif [138].

Dans la cadre de nos études, des éprouvettes 4*4*16 cm de mortier, respectant ainsi
I’élancement de 4 sont préparées pour cet essai et sont alors immergées dans une solution
de sulfate de sodium dosée & 5 % sans controle du pH. Le déroulement de ’essai comprend

le suivi des masses, du module dynamique, des variations de dimensions, etc.

© 2017 Tous droits réservés.
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Figure 4.20 — Schéma réactionnel des attaques chimiques [158]
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4.4.8 Essai de lixiviation et caractérisation environnementale

Le contact entre la surface du béton et les milieux fluides donne naissance a de
nombreux phénomeénes parmi ceux-ci la lixiviation. Pour GUILLON [204], la lixiviation
d’une matrice cimentaire correspond a la dissolution progressive de ses principaux
constituants et est récurrent pour des éléments en contact avec ’eau ou les fluides en
général tels que les barrages, les blocs de béton, les ouvrages marins, les réseaux de
canalisation, les réservoirs, etc. Il s’agit d’'un phénomeéne d’échange par lequel, du fait
d’un gradient de concentration, des ions diffusent a l'extérieur du béton a pH acide pour
le cas fréquent de lixiviation & l’eau, induisant des conséquences diverses et variées [204].
Le phénomene de lixiviation est le fait du transport des ions Ca?" et OH ~, ce qui baisse
alors I'alcalinité du milieu et la pénétration probable de composés chimiques telle que les
sulfates, les carbonates, etc. Le mécanisme de dégradation passe alors par la baisse du pH,
la perte de propriétés élasto-mécaniques [205], Paugmentation de la porosité, la dissolution
de la portlandite, celle des monosulfoaluminates, la décalcification de 'ettringite et des
C-S-H [204] [206].

En termes de normalisation, il existe un projet de norme expérimentale (2007). Des
échantillons sciés d’éprouvettes 11*22 cm en béton ou 7*7*28 cm sur mortier sont préparées
ainsi qu’'une solution d’acide nitrique (HNQOs3) de concentration 0,5mol/L. L’analyse de
lixiviation sur monolithe consiste en I'immersion pendant 60 jours d’un échantillon de
béton dans une solution régulée a pH = 5,0 [206]. Cependant, 1’essai de dégradation a
l’eau pure semble plus représentatif du point de vue phénoménologique [207]. Les analyses
sur poudre se font conformément a la norme EN 12457 (2002) - FEssai en bachée unique.

D’autres criteres de durabilité existent comme la teneur en portlandite. Elle donne une
idée sur le degré d’hydratation ainsi que l'aptitude de la matrice a étre impactée lors
d’agressions (carbonatation, etc.). Cet essai peut étre effectué par analyse ATG (analyse

thermo gravimétrique).
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Bilan de la Partie
— e

I Les méthodes de formulations évoquées permettent de prendre en compte plusieurs
parametres :

w La graduation (BOLOMEY, ABRAMS, FAURY, DREUX, MEC) ou la finesse
(ABRAMS ou MEC).

w Le calcul de I’eau de gichage (BOLOMEY, ABRAMS).

w La prédiction de la résistance probable (FERET, BOLOMEY, ABRAMS,
POWERS).

I D’abord, I’étude de la demande en eau sera menée par divers essais (pate homogene,
consistance normale, etc) et permettra l'optimisation du rapport Eau/Liant. Une
formulation efficace considere comme priorité de base : la détermination des
proportions massiques ou volumiques des différents constituants, ’optimisation du
squelette granulaire et /ou la minimisation de la porosité. Dans ce cadre, certaines des
méthodes de formulation évoquées seront testées et optimisées, afin de déterminer
lesquelles s’adaptent les mieux, considérant la présence des sédiments en tant
qu’addition minérale. Ceci a travers notamment une corrélation entre théorie et
résultats expérimentaux.

I Ces effets ou participations des additions minérales seront quantifiés par des modeles
mathématiques et expérimentaux telles que celui de CYR et al. [160][208]. Les
diverses techniques d’évaluation de la réactivité permettront d’estimer l'activité
(pouzzolanicité) des sédiments : les méthodes physico-mécanique (BOLOMEY, DE
LARRARD) ou chimique (Test Chapelle, Conductivité, etc). Cependant, la présence
des polluants minéraux ou organiques peut modifier défavorablement les réactions
d’hydratation. Le Pb, le Cu, le Cr, le Cd, comme le Zn peuvent précipiter, par des
processus de solidification /stabilisation, autour du grain cimentaire et empécher son
hydratation. Il faut donc tenir compte de ces interactions.

B Les divers tests de durabilité ainsi que l’étude de l'impact environnemental,
permettront de caractériser I'impact de la présence des sédiments sur les matrices
cimentaires.

Le travail expérimental effectué sera présenté dans ce qui suit. Les tests choisis suivent
un protocole expérimental rigoureux qui est toujours respecté. Les résultats de la

caractérisation des divers matériaux utilisés seront présentés en premier lieu.

—_— 0 ————
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7étude des caractéristiques des matériaux est basée sur la mesure et la détermination

d’un certain nombre de parametres physiques et chimiques. Ces essais reposent sur des
normes et protocoles en vigueur. La détermination de ces parametres permet de prendre
en compte, a juste titre, 'utilisation de ces matériaux dits neufs ou supplémentaires, dans

les matrices cimentaires.

5.1 Matériaux

Dans le cadre de cette étude plusieurs catégories de matériaux sont utilisés : Le ciment,
les sédiments de dragage marin et fluvial, le sable normalisé. Il y’a également les additions

minérales dites "conventionnelles". Cette nomenclature est précisée a la Figure 5.1 et la

Figure 5.2.
{ Formulation des Mortiers }
Liant Additions Granulats
CEM I 52.5N CEM I 42.5R Metakaolin Filler Fumée Sable
Sediments
~+ CP1 ~+ CP2 ~ MK calcaire ~» FC de silice ~ FS normalisé ~» SN
Riviére
Marin Calciné "DIRECTE"
~~ SB ~» RCS
~ SC » Diae =120 pm
~+ SF » T =850°C
» t =1 heure

Figure 5.1 — Nomenclature des matériaux utilisés pour la formulation des mortiers

L’ensemble des matériaux utilisés sont caractérisés du point de vue physique, chimique.

4 Les ciments utilisés pour la formulation des mortiers sont un ciment portland type
CEM I 52.5 N (CP1) ainsi qu'un ciment CEM I 42.5 R (CP2).

4 Le sable naturel (SN) utilisé est normalis¢ CEN EN 196 — 1 dont le plus gros
granulat est inférieur & 2mm (D = 2mm). Ce sable est par ailleurs de nature
siliceuse et est également conforme & la norme 1,50 679 : 2009.

4 Les sédiments marins bruts (SB) utilisés sont issus du Grand Port Autonome de
Dunkerque (GPMD). Ce dernier sera présenté tout au long de notre étude sous
différentes formes et notations eu égard de son état et au traitement subit (SC =
sédiment calciné au four traditionnel, SF = sédiment traité par calcination Flash;
voir section 2.2). Un sédiment de riviere désigné RCS a été également utilisé pour
la validation des lois de formulation présentées en section 3.1.

4 Dans le cadre des essais comparatifs de détermination de D'activité chimique, il est

ainsi utilisé un métakaolin (MK), un filler calcaire (FC) et de la fumée de silice F'S
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en tant qu’additions minérales de diameétre D,,q, < 80um. Le choix porté sur ces
matériaux se justifie par le fait que :
D Ce sont des matériaux tres accessibles (par le commerce, etc)
D Ces additions sont reconnues par les normes actuelles (EN 206-1/CN)
D Elles offrent la possibilité de voir les effets chimiques par réactions
pouzzolaniques (MK et FS), physiques (FC), ou combinés. Ce qui donne alors

une base assez compléte de comparaison pour les sédiments.

Dragage / Echantillonge des sédiments marins

Traitement physique

» Optimisation du broyage & 120 pm

Sédiments bruts ~ SB Four Traitement thermique Chambre
» finesse + polluants divers traditionnel | » Processus de calcination divers | de combution
"DIRECTE" ~ SC "FLASH" ~ SF
> T =850°C > T = 1200°C
. » t =1 heure >t§%s
Trea A4 .

Activation et élimination des pollants minéraux et organiques |[4-----=--===------------- !

Figure 5.2 — Nomenclature des sédiments utilisés pour la formulation des mortiers

5.2 Meéthodes de caractérisation

Concernant la caractérisation physique, la mesure de la masse volumique des matériaux

s’est faite grace & un pycnometre & hélium de marque MICROMETRICS, modéle ACCUPYCS
1330. Cet essai a été effectué en conformité a la norme NF EN 1097 — 7 : (2008). Il a
été aussi procédé, conformément & la norme NF EN ISO18757 : (2003), & la mesure de
la surface spécifique BET permettant ainsi d’apprécier la finesse des matériaux grace a
un appareil MICROMERITICS AUTOPORE IV 9505. La détermination de la granulométrie
est effectuée avec un appareil laser type LS 13320. L’évaluation de matiere organique
est réalisée par l'essai de perte au feu selon la norme X P P94 — 047 : (1998) consistant
en une calcination a 450 °C pendant 3h et mesure de la perte de masse. La norme
NF EN 15169 : (2007), relative aux pertes au feu des boues et sédiments a été aussi
utilisée (550 ° C; 2h).
L’essai d’absorption au bleu de méthylene (VBS) pour I'évaluation de l'argilosité a été
aussi effectué conformément a la NF P94 — 068 : (1998). Les limites d’Atterberg (limite
de liquidité et de plasticité) : Wy, et limite de plasticité Wp sont aussi déterminés
(NF P94 — 051 : (1993)).
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De méme l’analyse minéralogique par diffraction aux rayons X (DRX) permettant la
détermination des phases cristallisées est effectuée. Celle-ci est complétée par une analyse
par fluorescence X (FX) afin de déterminer quantitativement les éléments chimiques en
présence. Des échantillons de matériau sont aussi analysés au microscope électronique
a balayage (MEB) pour une observation et une caractérisation de certaines propriétés
(texture, constituants micrométriques, etc).

Il a été estimé pour les mortiers formulés les propriétés physico-chimiques ainsi que les
résistances mécaniques. Ceci grace a des tests rhéologiques, des essais de flexion trois
points (NF P94 — 050 : (1995)) de méme que des essais de résistance en compression
(NF P94 — 050 : (1995)), mesure du module dynamique Egy,,, NF EN 14146 : (2004)
et détermination de la porosité (porosité au mercure ou a ’eau). Les essais de résistance
mécanique sont réalisés sur des éprouvettes prismatiques 4*x4x16 cm(NF P196—1 : (1997)).
Enfin la durabilité a été évaluée par des essais de diffusion des ions chlorures, le test de
gel-dégel, test d’attaques sulfatiques et essai alcali-granulats. Des essais environnementaux
notamment par des essais de lixiviation sont également réalisés. Ce qui permettra
de connaitre les composés en présence ainsi que leur proportion (Métaux lourds,

Hydrocarbures, HAP, PCB, Chlorures, Fluorures, etc.) éventuellement relargués.

5.2.1 Caractérisation physique

Afin de connaitre les caractéristiques essentielles et pouvoir ainsi prédire le
comportement des matériaux, il a été procédé a un certain nombre d’analyses physico-
chimiques : Analyse Microscopie Electronique 4 Balayage (MEB), Diffraction aux rayons

X (DRX), Analyse thermogravimétrique (ATD-ATG), etc.

5.2.1.1 Microscopie Electronique 4 Balayage (MEB)
5.2.1.1.1 Le ciment

L’analyse MEB a consisté en 1'observation au microscope électronique a balayage
(ou SEM=Scanning Electron Microscopy). Elle permet d’apprécier certaines propriétés
physico-texturalles du matériau. Une analyse MEB consiste en une observation sous tres
haute résolution et a tres forte profondeur. La technique d’analyse MEB permet d’obtenir
des agrandissements allant jusqu’a 500000 fois. Ce qui permet d’observer la majorité des
constituants microniques ou submicroniques tels que les C-S-H (= 100 A), les lamelles
des particules argileuses (=~ 10A), les cristaux d’ettringite (=~ (50 um), les cristaux de
portlandite Ca(OH)2 (= 10 um), etc.

L’appareil utilisé dans le cadre de nos études est un model Hitachi S-4300SE/N. Les

résultats d’analyse sont présentés a la Figure 5.3.
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Figure 5.3 — Observation MEB du ciment (CP1).

Ce ciment CP1 est un ciment portland constitué de clinker & plus de 95% et posséde
des propriétés de durcissement normal a court et moyen terme. L’analyse MEB a permis
de se rendre compte d’une faible proportion de grains de ciment de forme arrondie, mais
la présence de grains anguleux majoritairement. Ce qui peut étre relié au processus de

broyage mécanique.

5.2.1.1.2 Le sédiment brut

L’analyse MEB rend compte de la présence de constituants de nature et de morphologie
divers. On peut ainsi voir des particules organiques d’origine végétale ou animale (Fig
5.5). Egalement, du fait de la sédimentation et de la présence de certains composés tels
que la calcite (CaCOs), il peut se produire des phénomeénes de cimentation entre les
particules. L’analyse confirme également la présence de particules pyriteuses (voir Fig
5.5). La présence de tous ces constituants justifie en partie la nécessité d’un traitement

adéquat (traitement thermique par exemple).
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Figure 5.5 — Observation MEB du sédiment brut (SB)

5.2.1.2 Diffraction aux rayons X (DRX)

La caractérisation minéralogique des sédiments de dragage est opérée essentiellement
par une analyse par diffraction aux rayons X (DRX ou XRD=X-Ray Diffraction).
L’analyse est réalisée grace a un appareil de type Siemens D5000 et consiste en une
mesure de 'intensité et des angles de diffraction relevant de la structuration atomique
interne. Ce qui permet d’établir une identification et une quantification d’importance ou
de récurrence des phases cristallisées en présence.

Cette technique permet d’établir une empreinte électronique et atomique d’un matériau en
mettant en évidence la texture interne, les orientations privilégiées, les défauts atomiques,

etc.

5.2.1.2.1 Le ciment

Cette technique permet de connaitre les phases cristallisées. Celle-ci révele la présence
d’ Alite C3S d’Anydrite CaSO,, d’Aluminate C3A et de Ferrite C4AF. Ce qui correspond
donc aux phases principales d’un ciment hydraulique. Les résultats sont présentés a la Fig

5.6.
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Figure 5.6 — Analyse DRX du ciment CP1.

5.2.1.2.2 Le sable

Les résultats sont observables a la Fig 5.7. L’analyse mettant en évidence les phases
cristallisées prouve donc que ce sable est constitué exclusivement de silice cristallisée

(Quartz). Ce qui correspond a la nature méme du sable.
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Figure 5.7 — Analyse DRX du sable normalisé (SN).

5.2.1.2.3 Le sédiment brut

Les éléments chimiques principaux en présence sont (Fig 5.8) : la Calcite (CaCOs3), le
Quartz (Si02), la Pyrite (F'eSs). Mais aussi des éléments d’origine argileuse : la Kaolinite
et I'Illite notamment qui ont des effets par interractions avec ’eau et le ciment [64]. Aussi,
RODRIGUEZ et al. [18] suggere que les sédiments fins, possédant des argiles faiblement

cristallisées, peuvent présenter une activité pouzzolanique relativement importante.
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Figure 5.8 — Analyse DRX du sédiment brut.

5.2.1.3 Granulométrie
5.2.1.3.1 Le ciment

Le ciment décrit une granulométrie avec un Dyep < 80 pm et un Dsg ~ 10 um (Fig
5.9a). Sa finesse, toutefois courante, impacte notamment la compacité, sa demande en eau
et son interaction avec les molécules organiques du superplastifiant éventuel. Sa demande

en eau a été établie comme étant de 'ordre de =~ 30 % (section 5.3).

5.2.1.3.2 Le sable

Le sable utilisé pour la confection des mortiers est un sable naturel siliceux. Ce sable
criblé a granularité continue, est régulier, de forme arrondie et offre en 'occurrence des
conditions de compacité optimales et est de surcroit rhéologiquement intéressant. Le sable
est quasiment exempt de fines (Dgy > 200 um). On note aussi que Dyqp = 2mm avec
D5y ~ 800 um (Fig 5.9b). Les grains de sable sont de forme arrondie. Ceci tient sans
doute de la nature alluvionnaire (sable de riviére) ainsi qu’au criblage drastique dont ils

font I'objet.
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Figure 5.9 — Analyse granulométrique sur les matériauz CP1 et SN.

5.2.1.3.3 Le sédiment

La granulométrie du sédiment brut non tamisé (humide, tout venant) suggere la

présence a la fois de fines (d < 80 pum) ainsi que des particules plus grossieres (Dpqr =

300 um) avec Dy ~ 17,93 um (Fig 5.10a et Fig 5.10b). Il est nécessaire de traiter

en l'occurrence le matériau de maniere bien spécifique notamment dans le calcul de sa

compacité et de sa demande en eau. Cette partie est abordée & la section 5.3.

On distingue également le sédiment désigné par SB120. Ce dernier correspond au sédiment

obtenu a partir du sédiment brut ayant subi aprés séchage et broyage, un tamisage a

120pm. Pour ce sédiment, on a Dy,q, = 120 um et Dsg = 2,66 pm.
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Figure 5.10 — Analyse granulométrique sur sédiments
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Ciment CP1 —— Sédiment humide —— Sediment SB120 —— Sable SN —&—

100 |-

80 |

(=2}
e}
I

Tamisats (%)
o~
S
I

20

Lol Lol Lol Lol L
10° 10! 10° 10°
Tamis (um)

Figure 5.11 — Courbes granulométriques superposées

5.2.1.4 Caractéristiques physiques complémentaires

Les analyses physico-chimiques complémentaires ont été déterminées conformément

aux normes précitées a la section 5.1. Les résultats sont disposés au Tab 5.1.

Caractéristiques Ciment (CP1) Sédiment (SB120) Sable (SN)
Masse spécifique [g/em?] 3,215 2,487 2,658
Teneur en eau % 100,23

VBS [/100g] 2,82

Perte au feu 450°C 9,92%

Perte au feu 550°C 14,92%

Surface BET [em?/g] 9190 120915 2170
Surface Blaine [em?/g] 3669,08 3804,57

Limite de liquidité W, [ %] 75,33

Limite de plasticité Wp [%] 29,53

Classe GTR (1992) A2

Dso [um] 10,56 17,0313 716,01
Dgy [pm)] 36,09 246,15 1654,35
d < 2um 17,15% 10,50% 0,00
2um < d < 63um 81,75% 53,70% 0,33%
d > 63um 1,10% 35,85% 99,67%

Tableau 5.1 — Caractéristiques physiques complémentaires des matériauz

13. Les caractéristiques granulométriques données ici sont celles du sédiment humide avant séchage et
broyage
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La caractérisation compléete de matériaux est donnée au Tab 5.19 en section 5.4.2.4.
Ce sédiment du GPMD a été utilisé dans de précédentes études présentées ci-apres (Fig
5.12 et Fig 5.13). Ce qui permet d’apprécier que le sédiment utilisé reste dans la méme

gamme et porte des caractéristiques similaires.
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Figure 5.12 — Limites d’Atterberg comparées.
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Figure 5.13 — Valeurs de VBS comparées.

5.2.1.5 Analyse Thermo Gravimétrique (ATG)

La technique d’analyse AT'G (Analyse Thermo Gravimétrique) permet de suivre dans le
temps, les fluctuations massiques d’un échantillon de matériau exposé a un environnement
thermiquement et physico-chimiquement contrélé. Elle est idéale pour suivre également
les émanations telles que les gaz (CO2,CO ,etc) ou encore les pertes hydriques (H20).
Ce qui, pour le sédiment, relativement hétérogene et de nature initialement boueuse, peut
s’avérer forte utile.

Des transformations importantes surviennent entre 100 ° C et 750°C. En effet, entre 100°C
et 450°C on observe principalement I’élimination de ’eau absorbée et de I'eau liée. Ainsi
que I’élimination de la fraction organique et des réactions relatives aux différents polluants
en présence (HAP, PCB, TBT, etc) [209]. Au-dela, les modifications observées peuvent
étre d’ordre minéralogique notamment le début de transformation des argiles (Kaolin ~~
MetaKaolin) vers 550°C ainsi que la décomposition des carbonates vers 730°C [12]. Le pic
de CO4 apparaissant entre 600°C et 750°C est induit par la décarbonatation probable de

la calcite [12]. Cela pourrait provenir des coquillages des espéces marines et de la nature
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méme de la roche mere.

L’analyse de la courbe TG permet également d’effectuer un certain nombre
d’interprétations quant a la composition physico-chimique du matériau. Le dégagement de
monoxyde de carbone (CO) est relatif a la réaction incompléte d’oxydation de la matiére

organique et des autres composés organiques.

TG /%
Sédiment Brut

_—-—'\ /‘\ Var. masse: 4.60 %

95 -

Var. masse:-23.71 %

90 |

Var. masse:-12.58 %

85 1
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Température /°C

Figure 5.14 — Analyse ATG du sédiment brut (SB).

5.2.2 Caractérisation chimique
5.2.2.1 Composition chimique des matériaux

L’analyse chimique des matériaux a consisté en la détermination de la proportion des
éléments en présence par analyse par fluorescence X (FX)(Tab.5.2).
La détermination des oxydes en présence a été effectuée par analyse FX sur des perles
obtenues par fusion alcaline préparées sur des sédiments du GPMD, sur le ciment CP1
(Tab 5.5 et Tab 5.15). L’analyse FX utilise comme pour la diffraction aux rayons X, le
principe d’excitation-émission atomique. Les réponses caractéristiques aux sollicitations
énergétiques permettent de mettre en évidence les éléments chimiques présents.
On note la présence d’Alumine (AloO3 ~~ 8,2%), de Silice (Si02 ~~ 51,9%), de Ferrite
(Fea03 ~~ 9,3%). On releve également la présence de Calcite (CaCOs3) qui sera dosée
dans la suite par calcimétrie (section 5.4.8). Ces valeurs sont proches de celles trouvées

dans des études précédentes [210][37][32].
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Eléments O Na Mg Al Si P S Cl K Ca Ti Fe Zn Sr Mn

Sédiments 50,1 11 15 51 166 02 1,8 09 15 149 03 55 345 . 0,1
Ciment CP1 389 05 07 27 76 02 18 01 06 435 02 28 02 0,1

Tableau 5.2 — Eléments chimiques en présence (en %) sur SB et CP1

5.2.2.1.1 Composition de Bogue du ciment

La composition de Bogue du ciment CP1 est donnée au Tab 5.4. Ce ciment est
le principal ciment utilisé dans nos formulations. Des précautions de conservation, par
empaquetage du ciment dans des sacs plastiques additionnels, hermétiquement fermées
ont été prises. Cela permet de prévenir les effets de ’humidité et de la lumiere sur la

qualité du liant.

Matériaux CS C3S C3A CLAF
Ciment CP1 13,26 5854 7,77 10,33

Tableau 5.3 — Composition de BOGUE du ciment (en %)

Il est possible de déterminer pour un ciment la quantité d’eau minimale requise pour
une hydratation supposée complete. Cette quantité d’eau est notée Eo, ou W;. Elle est
calculée & partir de la composition chimique (de BOGUE) du ciment et du bilan molaire

tenant compte des facteurs steechiométriques dans les équations principales d’hydratation.

Masse d’eau nécessaire pour

une hydratation compléte du ciment

BOGUE Par unité de masse du Par unité de masse du
composant ciment anhydre

CsS 58,54 % 24,00 % * 14,05 %
C.S 13,26 % 21,00 % 2,78 %
CsA 7,77 % 40,00 % 3,11 %
C4AF 10,33 % 37,00 % 3,82 %
Autres 8,40 % 12,00% 1,01 %

E = Wg 24,77 %

Tableau 5.4 — Détermination de la quantité d’eau nécessaire pour une hydratation compléte du
ciment CP1

Ce résultat s’interprete par le fait que si le rapport E/C est inférieur a 0,2477 alors
I’hydratation compléte de ce ciment ne peut s’opérer. Ces résultats seront utilisés dans la
suite pour estimer le degré d’hydratation des matrices formulées en utilisant la méthode

de MOUNANGA[152].

14. En guise d’exemple on a : C3S + 2H=C — S — H + 2CH donne un rapport Fau/C3S =
(3 15)/228 soit alors = 24%
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5.2.2.1.2 Le Sable SN

Pour ce qui est du sable, comme évoqué plus haut (Fig 5.7), il est constitué a 99%
de silice cristallisé c’est-a-dire de Quartz. Il est caractérisé par sa nature inerte ou tres

faiblement réactive.

5.2.2.1.3 Composition chimique du MK et du FC

% La composition des Metakaolin (MK) utilisé dans le cadre de nos études est donnée

ci-apres (Tab 5.5)

Matériaux Na20 MgO A1203 Si02 P205 SO,?, KzO CaO Ti02 MnO FE203 ZnO
MK 025 31,18 60,75 . . 084 168 2 2,57

Ciment CP1 04 0,9 57 182 . 34 075 629 - 41

Tableau 5.5 — Ozydes en présence dans le MK et le CP1(en %)

N2A
4

# Le fillers calcaires (FC) utilisés sont a base de roche calcaire finement broyé et sont

constitué de carbonate de calcium CaCOs3 & 98%.

5.2.2.2 Identification des polluants minéraux et organiques

Le test de conformité est réalisé conformément & la norme NF' EN 12457-2 :(2002)
§ caractérisation des déchets - Liziviation - Essai de conformité pour liziviation des
déchets fragmentés et des boues §. L’analyse et l'identification des polluants minéraux
est réalisée par des techniques analytiques par plasma induit (/CP = Inductively Coupled
Plasma). Cette technique permet d’évaluer la teneur en éléments matalliques traces (MTFE
= Metallic Trace Elements) en présence dans le matériau. L’échantillon liquide est vaporisé
sous tres haute température (> 8000°C) en présence d’un plasma d’Aragon induit, ce qui
entraine une excitation thermique, une atomisation et une ionisation. Ces émissions sont
relevées et appréciées soit par spectrométrie & émission optique (OES) c’est a dire par
mesure des longueurs d’ondes émises, soit par spectrométrie de masse (MS) c’est a dire
mesure de la masse des particules ioniques libérées. Cependant les limites de cette méthode
sont dans U'incapacité de détection des éléments Carbone (C), Oxygene (O), Hydrogene
(H) ainsi que les halogénes. Ils peuvent alors étre déterminés par analyse en contenu total
ou par analyse par fluorescence X.
Les valeurs trouvées lors de cette analyse chimique sont alors comparées aux valeurs seuils
du référentiel ISDI (Arrété du 28 Octobre 2010 relatif aux installations de stockage de
déchets inertes) permettant ainsi d’estimer le degré de pollution des sédiments et acter de
leur caractere inerte. Ces seuils actualisés et non modifiés par '"Arrété du 14 Juin 2014
définissent des limites de teneur en polluants. Pour les sédiments utilisés, on note que les
valeurs trouvées sont inférieures aux valeurs seuils a ’exception du Molybdéne (Mo) et de

Pantimoine (Sb) (voir Tab 5.6).
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Polluants As Ba Cd Cr Cu Hg Mo Ni Pb Sb Se Zn
Sédiments 0,112 0,316 0,009 0,058 0,573 0,004 0,798 0,109 0,035 0,085 0,010 0,567

ISDI 05 20 004 05 2 00l 05 04 05 006 01 4
ISDND 2 100 1 10 50 02 10 10 10 07 05 50
ISDD 25 300 5 70 100 2 30 40 50 5 7200

Tableau 5.6 — Contaminants minéraux et seuils de pollution (en mg/kgde MS) selon le ISDI,
France

Polluants Sédiments ISDI ISDND ISDD

Chlorures ( '°*) 1040 800 15000 25000
Fluorures 12,5 10 150 500
Sulfates(*) 845 1000 20000 50000
Indice phénols 0,01 1 3 1000
COT (Eluat)(*) 50 500 800 1000
COT (solide) 61000 30000 50000 60000
FS (*) 3083,0 4000 6000 100000
BTEX 0,35 6 - -
PCB ~ 0,06 1 — 50
pH — — > 6 €[4—-13]
HCT 1960 500 2500 50000
HAP 6,7 50 — —

Tableau 5.7 — Contaminants organiques et autres (en mg/kgde MS) selon le ISDI, France

» Applications
Sous des conditions de réserve, ce sédiment peut alors étre considéré en I’état comme étant
inerte cet-a-dire :

m Ne subissant aucune transformation propre, conséquente, d’ordre physique, chimique
ou biologique (Article R541-8 du CdE'5).

m Celui-ci ne peut étre biodégradé, décomposé ou combustionné lors d’un contact
avec d’autres matieéres et ne représente une atteinte avérée pour ’homme ou pour
I'environnement (Article R541-8 du CdFE).

m I] peut alors étre utilisé sous conditions en tant que matériau valorisé dans :

O Les filieres béton et produits de construction (notamment en tant qu’addition
minérale ou dans la fabrication de liants, etc).
O Les constructions d’ouvrages de protection maritime et civile (berges, blocs de
renforcements, etc)
Si on regarde toutefois les seuils ISDND = Installations de Stockage de Déchets Non
Dangereux (Arrété du 12 Mars 2012) et ISDD = Installations de Stockage de Déchets
Dangereux (Arrété du 10 Octobre 2012), les sédiments bruts (SB) seront dans tous les

15. (*) Ces valeurs limites peuvent étre dépassées dans le cadre de dispositions spécifiques selon I’ Arrété.
16. CdE = Code de I’Environnement
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cas considérés comme étant non dangereuz. Car en effet les seuils de tous les polluants en
présence sont inférieurs aux valeurs fixées par ces dits arrétés. Rappelons que le caractere

dangereux est indexé en outre par protocole H14 déja évoqué (2.3.2).

5.3 Demande en eau des sédiments

5.3.1 Essai de la pate homogeéne

Comme décrit a la section 5.3, cet essai est utilisé afin de quantifier la demande en
eau des additions minérales [41] et du ciment (CP1). Dans le cas des sédiments, cet essai
permet donc d’estimer, dans la mesure ou ils sont utilisés en tant qu’addition minérale
dans les matrices cimentaires, la quantité d’eau d’apport a prévoir en vue d’avoir une
consistance normale. Pour cela, le matériau sec est préparé et humidifié conformément au

protocole décrit, jusqu’a passage de 1’état de boulettes a 1’état de pate lisse.

Terre humide = Boulettes brillantes = Pate homogéne

La demande en eau trouvée est w = 50,25%. Il faut donc tout compte fait tenir compte
de cette demande en eau lors des formulations en considérant deux catégories d’eau : a)
Une eau relative au rapport Eau/Ciment - b) Puis une quantité d’eau supplémentaire
Eup permettant d’avoir une équivalence en terme de consistance ; celle-ci est-elle relative

(proportionnelle) a la quantité de sédiments présents.

5.3.2 Essai de la pate de consistance normale

La demande en eau est définie dans cet essai comme étant la quantité d’eau permettant
d’avoir un enfoncement de la sonde de 6 mm + 0,5mm par rapport au fond du moule.
Cette quantité d’eau est déterminée par essai d’ajustement successif jusqu’a satisfaction de
la condition précédemment décrite. Le montage est présenté a la Fig 5.32a et les résultats

sont consignés dans le Tab 5.8.
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Figure 5.15 — Montage de l’essai de consistance normalisée.

N° Essai Sédiment Eau compacité expérimentale ¢ Demande en eau

E1C100 200,0 104,89 0,4340 52,45 %
E2C100 250,1 133,33 0,4299 53,32 %
E3C100 300,1 152,34 0,4420 50,77 %
E4C100 350,2 181,28 0,4372 51,77 %
E5C100 400,5 212,10 0,4316 52,96 %

Moyenne 0,4349 52,25 %

Tableau 5.8 — Résultats du test de consistance normalisée sur le sédiment

N° Essai Ciment Eau compacité expérimentale ¢ Demande en eau

E1C100 190,2 56,22 0,5127 29,56 %
E2C100 228,3 68,87 0,5077 30,17 %
E3C100 253,4 77,03 0,5057 30,40 %
E4C100 2841 85,97 0,5069 30,26 %
E5C100 353,5 109,6 0,5076 30,54 %

Moyenne 0,5081 30,19 %

Tableau 5.9 — Résultats du test de consistance normalisée sur le ciment.

. fo V. |7 1
La compacité est définie dans la formule : C = ¢ = — = =
Vi ot Ve Ve
Vs
Dans I’équation ci-dessus :
e Vs : Volume de la part solide
e V, : Volume des vides
e V; : Volume total
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Figure 5.16 — Résultats du test de consistance normalisée

L’analyse des courbes de la Fiig 5.16 permet de voir que le ciment présente une demande

en eau la moins élevée (30,19%) pour atteindre une consistance normalisée. Les sédiments

génerent en revanche une demande en eau supplémentaire et croissante en fonction du

taux de substitution.

5.3.3 Mesure de ’absorption par évapométrie

Il s’agit de mettre en place un essai d’évaporomérie dont son montage est présenté a

la Fig 5.17.

Tige métallique
supportrice

-

Balance

Cont@neur
métallique

Figure 5.17 — Montage de l’essai d’évapométrie.

Le suivi de la perte pondérale de masse est assuré grace a une balance reliée au plateau.

Les résultats de mesure sont présentés a la courbe située a la Fig 5.18.
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Figure 5.18 — Courbe d’évolution de la masse dans le temps par évapometrie sur les sédiments.

Corrélativement, en s’appuyant sur les travaux de MECHLING [181], la demande en
eau correspond au point de changement de pente ou d’inflexion situé a t = 209,23 min,
traduisant le changement du mécanisme du départ de I'eau. Ce temps est déterminé par
lecture graphique en calculant au préalable la masse d’eau et celle de I’échantillon au temps

critique. Dans 1’échantillon considéré, on a :

Masse Masse
Teneur en eau Temps critique
Matériau initiale critique Porosité n
critique w, -

(Mi(g)) (My(9))

Eau 157,36 30,30
43,71% 178,90 min 0,5302

Solide 67,45

Tableau 5.10 — Résultats du test d’évapométrie

Cette valeur de demande en eau w. = 43,71 % semble cohérente vis-a-vis de celle
trouvée par I'essai de pate homogene et qui était de w ~ 52,20 %. Cette demande en eau
peut étre observée comme étant relative a une porosité virtuelle n = 0,5302. Le calcul de

cette porosité est donné par la formule notée a ’Eq 4.24.

5.4 Optimisation des techniques de traitement

L’élimination de la fraction organique ainsi que l’activation sont faites suivant
différentes méthodes : par voie thermique, par voie physique (broyage) et par des
techniques chimiques. Les techniques de broyage utilisées (méthodes physiques) permettent
d’optimiser la finesse et induire une activation [164]. On peut noter dans le cas d'un
traitement thermique un grossissement relatif & un effet probable de collage voir de frittage

comme constaté par RAMAROSON [31]. Ainsi, dans la perspective d’optimiser la réactivité
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future du matériau, un traitement physique et thermique optimisé semble inéluctable. De

ce fait, ce point sera plus amplement détaillé a la section 5.4.1.

5.4.1 Traitement physico-thermique : Calcination DIRECTE ou

traditionelle

Au préalable, il nous semble important de rappeler que dans nos études, les sédiments
sont utilisés comme matiere premiere secondaire en substitution du ciment moyennant un
traitement préalable. Le traitement envisagé est le suivant :

@ Un traitement physique initial par broyage et séparation afin d’obtenir différentes
fractions. Cette étape s’opére par les moyens suivants :

@ ~~ par voie seche (1mm, 250um, 120um)
@ ~» par voie humide (250um et 120pum).

@ Ils sont par la suite traités thermiquement a des températures de 650°C, 750°C et
850°C pendant 1 heure et 3 heures, dans le but de les activer chimiquement par
décarbonatation, activation pouzzolanique, élimination de la fraction organique, etc.

® Confection d’une série de mortiers afin de définir le choix optimisé de la température
Topt, du temps de cuisson £, et en 'occurrence la fraction la plus efficace (la finesse
fopt ou fraction granulaire en relation avec le tamis utilisé) au travers des tests de
résistance mécanique sur les mortiers formulés.

Les principales notations utilisées sont disposées dans le Tab 5.11.

Sédiments bruts Sédiments lavés Sédiments calcinés

SC650T1 ~~ 650°C - 1h
SC650T3 ~~ 650°C - 3h
SC750T1 ~» 750°C - 1h
SC750T3 ~~ 750°C - 3h
SC850T1 ~» 850 °C - 1h
SC850T3 ~~ 850 °C - 3h

SB1000 ~» Dmax = 1000 um —

SB250 ~» Dmax = 250 um SL250 ~» Dmax = 250 um

SB120 ~» Dmax =120 um | SL120 ~ Dmaz = 120 um

Tableau 5.11 — Descriptif des notations utilisées pour la calcination traditionnelle

La méthodologie expérimentale adoptée est décrite a la Fig 5.19.
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17 Sampling sediments —l

Raw sediments ‘Washed sediments - 100um
Steamed 40 °C Steamed 40 °C
Crushing Crushing
[ Physical treatement ]

Sieved 120um Sieved 120um
Sieved 120um Sieved 120um
Sieved 250um Sieved 250um
Sieved 250um Sieved 250um
Sieved 1000um Sieved 1000pm /
[ Heat treatment ~» Calcination J
650°C 750°C

[ Mortars formulation ]

|

Substitution rate p% : 8% and 15%

!

Physical and chemical analyzes

|

Optimizing choice

!

[ Diaz = 120pm || Ty = 850°C || to = 1h ]

Figure 5.19 — Schéma méthodologique du traitement physico-chimique adopté pour la calcination
"DIRECTE" [14]

Cette méthodologie expérimentale se base donc sur la préparation d’une série de
mortiers a tester mécaniquement afin déterminer la fraction la plus adéquate. Le sédiment
retenu par cette méthodologie est le sédiment broyé a 120um puis calciné a 850°C / 1h
(SC850T1 - Tab 5.19 et Fig 5.19)). L’ensemble des résultats relatifs a sa détermination
seront exposés et détaillés dans la suite.

De prime abord, nous relevons un certain nombre de modifications physico-chimiques,
induites par le traitement (granulométrie, composition chimique, etc). Ces derniéres sont

discutées dans les sections suivantes.

5.4.1.1 Impact sur la granulométrie

L’analyse granulométrique par technique laser est opérée sur I’ensemble des fractions
étudiées et fait apparaitre des variations entre les fractions brutes et celles traitées (Fig

5.20).
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Figure 5.20 — Courbes granulométriques des sédiments non-calcinés

A part la fraction a 1000pum, on remarque que la finesse des sédiments se concentre
dans une zone ou D < 100um. On constate en revanche que les sédiments préparés par
voie seche sont relativement plus fins que les sédiments tamisés via la voie humide.

La Fig 5.21 donne les résultats de l'analyse granulométrique effectuée sur les sédiments
calcinés. Ces résultats indiquent que la calcination a modifié la finesse ainsi que la forme
des particules (grossissement et gonflement). Ceci permet in fine de déduire que les grains
les plus grossiers subissaient un processus de frittage par soudure ou des phénomenes
de gonflement se produisant sous l'effet de la chaleur [31][76][75][211]. Cependant, ces
effets sont non linéaires et varient inversement & la température. Parce qu’en effet, plus la
température est élevée, plus D, est faible (Tab 5.12). Ceci conduit & appuyer I'hypothése
que des phénomenes physico-chimiques relativement complexes se produisent pendant les

processus de calcination comme évoqué par RAMAROSON et al. [212].
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Figure 5.21 — Courbe granulométrique des fractions calcinées

D’abord, on note que les sédiments calcinés a 750°C sont les plus grossiers des sédiments
calcinés (Fig 5.21 et Fig 5.20). Les sédiments non-calcinés restant toutefois plus fins.
En revanche relevons aussi que la calcination engendre tres peu de différences d’ordre
granulométrique entre ¢ = 1h et t = 3h hormis les matériaux SC750T1 et le SC750T3

pour lesquels cette différenciation est relativement sensible (Tab 5.12).

Matériaux Dpax (um) Dso(pm) < lpm < 10pm < 80um < 120 pum

SB1000 716,8 121,8 4,7 23,3 45,1 47,4
SB250 36,2 3,9 20,9 80,5 100 100
SB120 27,4 2,66 27,4 87,6 100 100
SL120 36,2 4,24 20,3 78,7 100 100
SL250 39,8 5,11 17,3 75,1 100 100
SC650T1 36,2 4,2 18,1 83,8 100 100
SC650T3 33,1 3,9 19,9 84,7 100 100
SC750T1 47,9 5,1 17,1 7,7 100 100
SC750T3 63,4 6,8 12,3 68,4 100 100
SC850T1 30,1 4,2 18,7 82,1 100 100
SC850T3 33,1 3.8 19,6 83,6 100 100

Valeurs en %

Tableau 5.12 — Distribution granulométrique détaillé des fractions initiales et traitées
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5.4.1.2 Impacts physiques : Modification de la densité et de la finesse

La masse volumique mesurée au pycnometre a Hélium a permis de noter des variations
importantes de la densité spécifique. Le Tab 5.13 montre que ces derniéresdensité|pagebfs
variaient de 2,89g/cm? (SC650T3) & 3,21g/cm? pour SC750T1. D’une part, le sédiment
SC750T1 a donné la plus importante valeur de densité avec une valeur égale a celle
du ciment. Ceci pouvant étre la conséquence d’un processus de densification intensif.
D’autre part, les densités sont sensiblement égales pour les sédiments calcinés SC650T1

et SC850T3.

Matériaux CP1 SC650T1 SC650T3 SCT750T1 SC750T3 SC850T1 SC850T3
Masse volumique 3,21 3,04 2,89 3,21 3,09 2,94 3,01

Tableau 5.13 — Détermination de masse volumique des matériaus étudiés (g/cm?)

Matériaux CP1 SB1000 SB250 SB120 SC650T1 SC750T1 SC850T1
BET 9194 87867 94118 120915 30504 25026 9424

Tableau 5.14 — Détermination de la surface spécifique BET (cm?/g)

Les résultats du Tab 5.14 révelent des modifications assez importantes entre les
sédiments bruts et les sédiments calcinés. La calcination a réduit la surface spécifique BET
qui passe de 120915 cm? /g pour le SB120 & 9424 cm? /g pour le SC850T1. 11 faut en outre
noter que ce dernier est équivalent au ciment en terme de finesse (BET = 9194 cm?/g). Les
matériaux SB120 possédant initialement une surface spécifique la plus élevée, le traitement
thermique a abaissé la valeur de ce parametre probablement par frittage (Fig ?77). La
détermination de la surface spécifique autorise de dégager une corrélation avec 'activité
probable du matériau et donc son efficacité lorsque celui-ci est utilisée dans une matrice
cimentaire. Au terme de cette analyse, les résultats semblent donc confirmer clairement
que le procédé de calcination directe influe sur la finesse des matériaux (modification du
BET) avec élimination des constituants organiques et volatils, effet de frittage (ou de

densification), etc .
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Figure 5.22 — Evolution de la masse volumique et de la surface spécifique BET.

Enfin, il est important de souligner qu'un traitement thermique produit généralement
les conséquences suivantes [212][76][211], tout compte fait en tenant compte de 1’état
physique du matériau (finesse, durée du traitement, etc.) :

*» Modification de la densité (une augmentation puis une réduction apres 600°C);
*# Modification de la surface spécifique (une augmentation est notée puis est suivie
d’une baisse apres 400°C) ;

¢+ Réduction de la porosité interne par un processus de densification ;

«+* Modification de la granulométrie (car la valeur de référence Dsp semble fortement

affectée autour de 700°C)
A la lumiére de ces observations, nous estimons que la fraction & 120 um présente
des particularités intéressantes, qui mériteraient, nous semble-t-il de plus amples

investigations.

5.4.1.3 Impact minéralogique et chimique
5.4.1.3.1 Analyse minéralogique

Les résultats de 'analyse DRX effectuée sur les matériaux SB120 et SC850T1 sont
donnés sur la Fig 5.23. Ceci a mis en évidence des modifications minéralogiques majeures.
La chaleur a probablement initié quelques processus physico-chimiques. La DRX montre
une chute des pics de phases telles que la calcite due a la phase de décarbonatation. De
méme, les phases argileuses comme la kaolinite ont pu étre transformées en métakaolin
grace a un processus de dehydroxylation [213][214][17]. Il est également noté 'initiation

de phases telles que I’Anhydrite qui peut améliorer les réactions d’hydratation du ciment
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comme déja constaté par SNELLINGS et al. [215]. Enfin, le bombement constaté (curve of

amorphization) a la Fig 5.23 correspond aux phases amorphes qui paraissaient inexistant

dans le SB120.
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9 R : Rutile
90001 H : Halite
E A Anhydrite
M : Muscovite
Hr - Hématite

80005

70004

/\f : Raw sediment
/\/ : Calcined-SC850°C-1h

6000

Curve of
Amorphization

5000

Intensity

40003

30005

E I
SC850T1)

20004

o $B120

D*MMT“-.-- o
20 pal

2 Thetha(®)

Figure 5.23 — Analyse DRX sur sédiment brut (SB120) et sur sédiment calciné (SC850T1) ([15])

5.4.1.3.2 Composition chimique

La composition chimique est donnée au Tab 5.15. Les résultats montrent certaines

différences quant a la composition en oxydes.

Matériaux Na,O MgO Al,O3 SiO, P»05 SO; K20 C,O0 TiO, MnO Fe,O3 ZnO
SB120 2,0 2,0 82 51,9 04 02 19 221 04 02 9,3 0,1
SC850T1 2,2 2,3 945 47,2 05 649 181 212 03 01 73  Trace

Tableau 5.15 — Ozydes en présence dans les matériaux (en %)

La norme américaine ASTM C618A permet d’évaluer le niveau de pouzzolanicité
des matériaux. Cette norme s’appuie globalement sur une évaluation des taux des
composés chimiques tels que la silice (SiO3), alumine (Aly03), la férite (Fe203), la
fraction inférieure a 45 pum, l'indice d’activité, etc. Pour le cas des sédiments, on a
AlsO3 + Si0O9 + FesOs3 atteignant 69,40% pour le SB et 63,95% pour le SC850T1. Ce
qui laisse donc présager une potentielle activité pouzzolanique de ces matériaux au vu de

ladite norme.

5.4.1.4 Détermination optimisé de la fraction granulaire efficace

Il semble évident de mettre en exergue ici que la finesse du produit, au méme titre
que la température et le temps de calcination, sont des parameétres majeurs du modeéle
expérimental proposé.

Les mortiers MSB (8% et 15%) sont a base du sédiment brut SB120; MSC désigne les

mortiers a base de sédiment calciné par voie Directe alors que MSF représente les mortiers
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a base de sédiments calcinés par la technique Flash. Le mortier MSB8 (61,15 MPa a 60
jours), quelle que soit la finesse considérée, a obtenu une résistance en compression similaire
au MT (61,36 MPa a 60 jours). Par conséquent, il parait adéquat d’admettre la finesse
comme étant un parametre dominant, important, de premier ordre. En fait, les résultats
justifient que plus la finesse est élevée, plus la résistance est élevée également (Fig 5.24).
Ces constatations relevent de multiples faits. De prime abord, en raison de la morphologie
des particules, la présence d’une telle addition minérale dans une matrice cimentaire peut
étre un facteur impactant 'ouvrabilité et la consistance. Une étude antérieure menée par
MONZO et al. [216] avait tantot démontré cela. Dans un cadre similaire a notre présente
étude, une amélioration de la résistance en compression a déja été constatée comme
conséquence directe d'un effet pouzzolanique [217][12], ou d’effets physico-chimiques divers
relatifs & la finesse [165][208][160]. De plus, nombre d’autres auteurs ont montré que
des phases minérales finement et adéquatement broyées pouvaient présenter une certaine
activité dans la matrice cimentaire [66][218][219]. BENEZET et BENHASSAINE [164] ont
démontré que les particules de quartz finement concassées (ayant un diametre d < 5 pum)
avec une surface spécifique BET = 10000 cm? /g sont trés actives. Dans la présente étude,
on doit avoir & l'esprit que Dsq < 5um et BET > 25026 cm?/g pour tous les matériaux
calcinés sauf SC750T1 (Tab 5.12 et Tab 5.14).
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Figure 5.24 — Relation entre la résistance a la compression et la finesse (Dpar) des sédiments d
28 jours de maturation

Les mortiers MSL (59,55 MPa a 60 jours) ont exprimés des résistances en compression
relativement plus faibles comparativement aux séries MT et MSB (Fig 5.25). Le processus
de lavage a pu en effet avoir un effet négatif par une action de lessivage. Par voie de
conséquence, ceci est la raison pour laquelle le SB est le matériau retenu pour le processus

de calcination.
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Figure 5.25 — Résistance en compression comparées des serie MT, MSB et MSL.

5.4.1.5 Température et temps de calcination optimaux

Le choix optimisé de la température et du temps de calcination dépend de plusieurs
parametres. La Fig 5.26 illustre les résultats du test de compression pour des échéances
allant jusqu’a 60 jours a taux de substitution constant (8%).

Ces résultats montrent que les mortiers a base de sédiments calcinés a 1h ont les résistances
en compression les plus élevées (64,72 MPa contre 61,36 MPa pour le MT a 60 jours);
ceci indépendamment de la température considérée sauf pour le SC750T1. On peut alors
estimer que la calcination pendant 1h semble plus efficace que celle a 3h, eu égard en plus
a son colit énergétique plus important. Par conséquent, le choix logique de T,,; est 850°C

et/ou 650°C comme étant les températures de calcination optimales.
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Figure 5.26 — Variation de la résistance en compression en fonction de la température, du temps
de calcination pour un taux de substitution de 8%.
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Egalement, on peut voir sur la Fig 5.28 que les résistances sont meilleures pour des
taux de substitution a 8% qu’a 15%, ceci quel que soit la température de calcination
pour un temps fixé de 1h. Cependant, les mortiers a base du SC650T1 donnent pour des
taux de substitution de 15% des résistances faibles aux échéances de 28 jours et 60 jours.
Ce comportement nous semble en principe pouvoir étre lié a I’hypothése émis comme
pour le SC750T3, des phénomenes initiaux complexes et néfastes a la croissance et au
durcissement auraient pris place pour ces températures. Enfin, on peut aussi remarquer
que les mortiers basés sur le SC850T1 avec une finesse 120um, donnaient les performances
les meilleures. Le MSCS8 présenta des résistances supérieures a celles du MT & toutes les
échéances considérées, tandis que le MSC15 (63,00 MPa a 60 jours), a elle des résistances

équivalentes au MT.
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Figure 5.27 — Fwvolution de la résistance en compression des mortiers a base des différents
sédiments calcinés retenus — Taux de substitution 8%.
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Figure 5.28 — FEwvolution de la résistance en compression des mortiers d base des différents
sédiments calcinés retenus — Taux de substitution 15%.
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Ces résultats permettent de désigner le SC850T1 (Tyy: = 850°C' puis top = 1h et
fopt = 120 um). Ceci vu les performances mécaniques offertes et vu son temps réduit
de calcination qui reste en tout état de cause économiquement viable. On peut ainsi
voir au Tab 5.16, que c’est effectivement pour la calcination a 850°C pendant 1h que les
augmentations de résistance pour 8% de substitution sont conséquentes et que pour 15%

la perte attendue de résistance n’est pas tellement significative.

Fractions Temps Résistance en compression (MPa a 28 jours)
de calcination MSCS8 MSC15 AR. = Rcmscs — RcoMmscis

MT — 55,9

1h 60,8 (+ 4,9) 45,5 (-10,4) + 15,3
MSC650

3h 60,8 (+4,9) 38,6 (-17,3) +22,2

1h 48,7 (-7,2) 55,9 (+0) - 7,2
MSC750

3h 52,6 (-3,3) 584 (+2,5) -5,8

1h 63,1(+7,2) 53,7 (- 2,2) + 94
MSC850

3h 60,8 (+4,9) 57,1 (+1,2) + 3,7

Tableau 5.16 — Comparaison de la variation de résistance pour les mortiers substitués a base de
sédiments calcinés a 28 jours

5.4.2 Traitement thermique : Calcination FLASH

5.4.2.1 Optimisation de la méthode de calcination

La calcination directe peut conduire a l'obtention de résultats intéressants quant
a lactivation de certaines catégories d’additions. Néanmoins, les colits énergétiques et
I’empreinte carbone en particulier peuvent étre insoutenables. D’olu l'intérét de cette
méthode dite "Flash" déja prouvée efficace antérieurement [17][214]. De plus, en raison de
Iinstantanéité du processus (voir section ), cette méthode provoque 1’émergence de phases
amorphes, une déstructuration partielle de la matiere, un état de réactivité potentiel du
produit [214]. Moult études et tests ont déja évalué la température d’activation optimale
des argiles et sédiments [220][221][150][222][12]. Ces derniéres ont amené a considérer que la
température d’activation optimale était d’environ 650°C - 830°C - 960°C, respectivement
pour la kaolinite, la montmorillonite et 1'Illite. Pour les mica/smectite, la température
communément adoptée est proche de 960°C alors que pour les sédiments en général la
température de traitement se situe entre 650°C et 950°C [12]. De surcroit, le kaolin
a l'instar de la montmorillonite est désormais bien connus comme ayant les plus hauts
potentiels pozzolaniques lors qu’elles sont convenablement activées [150][223].
Dans le cadre de cette étude, le choix de la température de calcination a été fortement
guidé par les résultats de la Fig 5.29 comme évoqué par CHAKCHOUK et al. [220]. Plusieurs
tests sont initialement lancés dont deux sont repris ici : 765°C (SF765) et 820°C (SF820).
Pour le SF765 une perte de masse relativement importante (~ 10,6%) entre 400°C et 700°C
est constatée, tandis que dans la SB la perte fut de 16,5% (Fig 5.29). L’analyse a aussi
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révélé la présence d’un pic de recristallisation & environ 820°C. Sur ce dernier matériau,
les domaines hachurés sont similaires (équilibre) et la perte de masse entre 400°C et 700°C
diminue (=~ 6,3%). En outre, la zone du pic de recristallisation a 820°C a peu sensiblement
variée ce qui indique que le processus de recristallisation était achevé. Il existe également
un pic a 400°C qui pourrait correspondre a I’hydroxyde de calcium (Ca(OH)s2). En effet,
il y’a eu une production partielle de C'aO par le processus de calcination. En raison de
I’humidité de lair, elle a pu étre ramenée en C'aO Hs pendant la phase de refroidissement.
Une autre partie réagit avec le dioxyde de carbone ambiant (COs) pour recréer CaCOs3
[215]. Dol la nécessite d’une conservation soignée.

De ces analyses, nous déduisons un solide avantage a appliquer la température de 820°C
comme température de consigne pour la calcination par flash. Ce sédiment sera pour la

suite et pour des raisons de simplicité désigné par la notation SF (sédiment flash).
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Figure 5.29 — Analyse ATG - DSC sur sédiments traités par calcination flash

5.4.2.2 Analyse chimique et minéralogique

La composition chimique est présentée au Tab 5.17. Les résultats montrent comme pour
le SC, certaines différences relatives a la composition en oxydes. Notons que la composition
du SC et du SF sont relativement proches. Eu égard a la norme ASTM C618A déja évoquée
(voir 5.4.1.3.2), on a : AlyO3 + SiO3 + FeaO3 = 70,1%. Ce qui permet dés maintenant de
soupgonner un matériau a caractére pouzzolanique. Ce point sera spécifiquement détaillé
dans la suite.

Matériaux NaO MgO Al,O3 SiO; P05 SO3 K20 CaO TiO; MnO FexO3 ZnO

SB120 2,0 2,0 8,2 51,9 0,4 0,2 1,9 22,1 0,4 0,2 9,3 0,1
SF 1,9 2 8 52,8 0,4 0,2 1,8 21,6 0,4 0,2 9,3 0,1

Tableau 5.17 — Ozxydes en présence dans les matériaux (en %)
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Les analyses minéralogiques ont été effectuées sur des lames orientées dans la
perspective d’identifier les minéraux argileux. Les résultats sont présentés dans le Tab
5.18 et la Fig 5.31. Cette étude est basée sur la détermination des espacements du réseau

(001) et des intensités relatives.

Interstratifés Minéraux
Matériaux Smectite Illite Kaolinite Chlorite
10-14S gonflants accessoires
SB120 32 36 20 12 Quartz
SF 86 5 9 Quartz

Tableau 5.18 — Identification quantitative des minérauz argileux (en %).

Sur le sédiment brut SB120, l'analyse a révélé que les échantillons se composent
principalement d’illite (36%) et de smectite (32%), mais il y a aussi la kaolinite qui
représente 20% de la phase argileuse ainsi que de la chlorite (11-12%). Il apparait par la
suite que le procédé de calcination transforme la majorité des minéraux argileux présents
en illite (86%). D’aprés DANG et al. [12], I'apparition de phases nouvellement créées peut
s’expliquer par leffet du traitement thermique. Pour SNELLINGS et al. [215], il s’agit
d’une décomposition structurale des principaux minéraux argileux. Ces transformations

pourraient par la suite expliquer une activité chimique potentielle de ce produit.
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Figure 5.30 — Identification qualitative des minéraux argileur sur SB120
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Figure 5.31 — Identification qualitative des minéraux argileur sur SF

5.4.2.3 Analyse MEB

Pour le SF, certaines transformations physiques ont été confirmées par I’analyse MEB.
La forme des particules est clairement modifiée par le processus thermique, avec le

développement de particules sphériques de diametre de 10 um g ® < 20 pm (Fig 5.32a).

% 7> ; ‘ h,
Aluminum silicate ' 4 3 Cavities
s nanopanticles)™ : (gaseous origlp\)

P

WD 9.7mm 5.0kV x4.0k 10Qum

Figure 5.32 — Analyse MEB sur sédiments traités par calcination Flash

Dans une étude antérieure menée par NICOLAS et al. [17] sur le kaolin pir, ces
particules ont été identifiées et représentaient environ 20% du produit final. Dans un
contexte similaire, CLAVERIE et al. [224] a montré que ces entités provenaient d’un
processus d’agglomération des particules submicroniques de kaolin (Fig 5.32a). Ils sont
principalement composés de gaz et de silicates d’aluminium nanomeétriques qui recouvrent
la surface externe avec présence localisée de mullite (Fig 5.32b). Cette forme particuliere,
issue du mouvement rotatif impulsé par les courants d’air chaud autour de la flamme a

1200°C [224] (Fig 5.33), offre de multiples avantages parmi lesquels :

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 152

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 5. ETUDES ET CARACTERISATION Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

O Amélioration de la compacité granulaire [17];
® Amélioration de la rhéologie et de I'ouvrabilité grace a un effet fluidifiant tel que
Veffet « roulement a bille » [17];
® Amélioration de la réactivité (effet pouzzolanique ou effet physico-chimique) par
constitution de sites de nucléation [215], etc.
La Fig 5.33 montre le schéma probable du processus de formation des particules sphériques

lors du traitement par calcination flash.

Submicronical

kmgcs @‘
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Figure 5.33 — Processus de formation des particules sphériques lors du processus de calcination

flash [224].

5.4.2.4 Modification de la granulométrie et de la finesse

L’analyse granulométrique comparative est effectuée sur les sédiments Flash. Les
résultats sont donnés a la Figure 5.34. En comparant le SB et le SF, on met en évidence
une fraction de grains fins (d &~ 1 um) plus élevée pour le premier. Ce qui parait indiquer
que la calcination a engendré une augmentation de la proportion de grains plus grossiers
(d=~5um et d=~20pum) (Fig 5.34). Par ailleurs, le FC présente une granulométrie assez
similaire a celui du SB et le MK légérement plus grossier (Dso ~ 24,9 um)(Fig 5.35).
Ce qui en fait des modeéles de comparaison adéquats (notamment vis-a-vis de leur effet
physique dans la matrice cimentaire). Les caractéristiques physiques de ces matériaux sont

également données au Tab 5.19.

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 153

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 5. ETUDES ET CARACTERISATION Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

[SB —= SF sC

4'55 T T T ]
4 ]
3.5F .
S ]
2 I 1
9 25 ]
- [ i
| [ ]
® [ ]
=N 2 - B
] [ i
GE) i |
2 1.5j a
o I ]
Z o |
0.5 .
0F .

E Lo Lo Lo E

10° 10 102
Diamétre du Tamis (um)

Figure 5.34 — Courbes granulométriques superposées du SB, SF et SC.
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Figure 5.35 — Courbes granulométriques superposées du CP1, FC, MK.
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Matériaux CP1 SB SC SF MK FC FS SN
Densité (g/ecm3) | 3,21 2,48 2,94 2,65 2,74 2,7 — 2,65
Blaine (cm?/g) | 3669,1 10093,4 3996,4 4106,3 4820,6 7181 10489,5 4548,9
BET (cm?/g) 9194 120915 27374 59930 94600 9744 — 9507
TOC'7 (%) — 6,1 0,27 0,99 — — — —
LOI'® (%) 1,9 9,92 0,47 1,70 0,85 0,24 — 0,08

Tableau 5.19 — Détermination des caractéristiques physiques des matériauz

5.4.2.5 Résistance mécanique

Les mortiers formulés (MSF et MSC) a base du SF et du SC850T1 sont testés
mécaniquement. Les essais de compression et de flexion sont menés sur des éprouvettes
4x4x16cm conformes a la NF EN 196-1 en prenant en considération des taux de
substitution de 5%, 10% et 15%. Les résultats sont présentés aux Figures 5.36 et 5.37.
Les mortiers MMK et MFC a base respectivement de metakaolins et de fillers calcaires

sont également produits.
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Figure 5.36 — Résistance en compression du MT, MSC et MSF

A 28 jours, les mortiers les plus résistants sont le MSC5 et MSF5 avec des résistances
a la compression respectives de 62,10 MPa et 62,20 MPa. En d’autres termes ces résultats
mettent en évidence que les mortiers & base de sédiments calcinés donnent des résistances
en compression significatives car supérieures au mortier témoin (MT) pour des taux de
substitution p < 10%. La résistance en compression du MSF10 atteignait 56,90 MPa a
28 jours tandis que les baisses de résistance ne sont relevées pour des taux de 15% de

substitution avec toutefois des résistances moyennes de 53,00 MPa & 28 jours. Il y a lieu

18. TOC = Total Organic Carbon ou Carbone Organique Total
18. LOI = Loss Of Ignition ou Perte au feu
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également de souligner que les mortiers MSC présentaient des résistances supérieures de
plus de 60%, au jeune age, bien plus que tous les autres mortiers. Ce qui pourrait étre
relié & un effet initial de favorisation de la réaction d’hydratation telle que décrit par CYR
[208]. Tout compte fait, ces résultats semblent inférer que la présence de matériaux tels que
les sédiments, convenablement utilisés (traitement optimisé) dans la matrice cimentaire,
induisaient une amélioration globale de la résistance mécanique jusqu’a un certain seuil.
Selon FELEKOGLU [225] certains facteurs tels que la forme du grain, a 'instar des particules
sphériques observées pour le SF sur la Figure 5.32a ou encore la rugosité, peuvent avoir un
impact direct sur la fluidité, la rhéologie et la compacité des mortiers comme expliqué par
et HENTSCHEL et PAGE [226]. Donc, en l'occurrence un effet sensible sur les résistances
mécaniques [225]. En effet, les phases minérales finement concassées peuvent avoir une
certaine activité [164] ou encore des effets de nucléation hétérogéne [160].

En flexion, les tendances semblent quelque peu bouleversées. La résistance des mortiers
MSF10 et MSC10 sont ici inférieures a celles du MT. L’hypothese serait que la présence
de sédiments calcinés modifie les mécanismes de rupture a travers la spécificité du réseau
poreux formé. Néanmoins, ce point sera plus amplement discuté dans la suite a travers
une étude de porosimétrie mercure couplée a la mesure du module dynamique entre autres

essais.
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Figure 5.37 — Résistance en flexion du MT, MSC et MSF

Enfin, une comparaison entre les mortiers MSF, les mortiers a base de MK et de FC
est réalisée (Fig 5.38). Cela suffit & prouver qu’ils sont semblables aux mortiers MMK
et de MFC a 28 jours maturation. Néanmoins, la résistance est moindre pour MSF10 et
MSF15, avec des valeurs inférieures de 'ordre de 13% et 15% comparativement au MMK

et au MFC. Cela pourrait étre expliqué par le fait que le MK est un matériau fortement
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pozzolanique et que son coefficient d’activité peut étre considéré comme x = (0,9; 1) selon

le NF EN 18-325.
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Figure 5.38 — Résistance en compression du MSF, MMK et MFC

Dans la suite une quantification détaillée de l'activité pouzzolanique de ces additions

sera effectuée.

5.4.3 Etude économique de la valorisation des sédiments

De nos jours, le niveau de production de déchets solides est d’environ 1, 3 a 2, 2 milliard
de tonnes par an (Source The Economist, BM %, 2012) [227]. Ce chiffre devrait sans doute
s’accroitre en raison du développement démographique et économique mondial mais aussi
du fait d’une surconsommation et une utilisation inefficace des matériaux. Les déchets
produits ainsi que les émissions (GES?’, etc) s’y rapportant sont généralement liés & des
sous-produits de la construction, I’exploitation miniere, processus agricoles, municipaux et
industriels, la circulation maritime, etc. Il y a lieu donc de trouver des méthodes de gestion
efficaces, des techniques d’élimination appropriées, une dose d’innovation conduisant a
l'utilisation de matériaux durables [227].

L’industrie cimentaire, quelque peu victime de son succes [19] produit environ 7% des
émissions de CO2 dans le monde et est fortement énergivore [19][137][20]. En substituer
alors tout ou partie dans la formulation de matrices cimentaires par des sous-produits tels
que les sédiments pourrait représenter un avantage économique et écologique considérable
[228]. La production cimentaire actuelle génére plus de 2686 Mt 2! de CO (Tab 5.20) dont
moins de 1% en France et le prix actuel du carbone est de 30,5 €/t en France ??(pourrait

monter autour de 100€/t en 2030). Donc réduire, ne serait-ce que de 10% ces émissions

19. BM = Banque Mondiale

20. GES = Gaz a Effet de Serre

21. Mt = Millions de Tonnes

22. MTES = Ministere de la transition écologique et solidaire
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permettrait une économie substantielle et un poids écologique en moins.

K. CaO/clinker Clinker/ciment CP2? (Mt) Part Ecu (Mt)2® Total COz(Mt) 2

France 0,785 0,63 0,90 17 0,4% 7,4 13,5
Chine 0,785 0,63 0,72 2476 59,2% 881,6 1 440,7
Japon 0,785 0,63 0,79 56 1,3% 21,9 49,5
Inde 0,785 0,60 0,83 265 6,3% 104,7 174,9
Brésil 0,785 0,63 0,80 71 1,7% 28,3 41,1
Etats-Unis 0,785 0,63 0,89 83 2,0% 36,6 70,6
Russie 0,785 0,63 0,89 69 1,6% 30,3 71,6
Moyen Orient 0,785 0,63 0,92 250 6,0% 113,8 149,0
Amérique 0,785 0,63 0,70 38 0,9% 13,0 77,2
Afrique 0,785 0,63 0,83 162 3,9% 66,4 134,3
Europe 0,785 0,63 0,69 209 5,0% 71,1 143,8
Autres 0,785 0,63 0,75 485 11,6% 179,9 320,0
Total Monde 0,785 0,63 0,81 4181 100% 1555,1 2686,3

Tableau 5.20 — Production de ciment et rejet de CO2 dans le monde

Une formule de calcul simple de la quantité de COy (Eq 5.1) est proposée par FILHO
et al. [229] :

Ecal = (KC & CaO/Clinker & Clinker/Ciment) * CP (51)

Il existe trés peu de données économiques fiables relatives au traitement ou a la valorisation
des sédiments. On peut néanmoins définir des critéres clés permettant une estimation juste
du cotit. Il est en effet nécessaire de traiter ces sous-produits avant toute utilisation censée.
Parmi les techniques privilégiées pour le traitement des sédiments, il y a le traitement
thermique faisant suite aux processus initiaux de dragage, de séchage et de broyage des
sédiments. Ces différentes étapes représentent des postes économique et environnementaux

quantifiés au Tab 5.20, en premiére approche.

23. K. = Coefficient relatif & la proportion de CO, reladchée/masse de Clinker (K. &2 0.785 d’aprés [229])
24. Données d’apreés [23]
25. CP = Ciment Portland
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Montant en Euros (€)
Principaux postes de dépense Outil d’exécution Ressource/Type | Limite inf Limite sup Moyenne
hydraulique - 3,00 11,00 7,00
Curage o
mécanique - - -
Gasoil 0,69 1,40 1,04
Carburant
Essence 0,75 1,50 1,13
Transport
Forfait journalier Camion 40,0 Km 8,75 15,00 11,88
Autres - - -
P 60,0 °C 3,67 6,00 4,83
Séchage Etuve
105 °C 5,50 9,00 7,25
Concasseur a machoire - 0,13 0,22 0,17
Séparation < 120 ym .
Concasseur mécanique 0,13 0,22 0,17
Concasseur & machoire - 3,30 4,32 3,81
Broyage fin< 80 pm o
Concasseur mécanique - 3,30 4,32 3,81
Energie électrique 36,67 60,00 48,33
Coke de pétrole 4,80 18,00 11,40
Four statique
Coke de charbon 4,80 18,00 11,40
Gaz 19,20 43,20 31,20
Calcination 7
Energie électrique 36,67 60,00 48,33
. Coke de pétrole 4,80 18,00 11,40
Four rotatif
Coke de charbon 4,80 18,00 11,40
Gaz 19,20 43,20 31,20
Concasseur a machoire - 0,13 0,22 0,17
Séparation
Concasseur mécanique - 0,13 0,22 0,17

Tableau 5.21 — Principaux postes de dépense dans le cadre d’un processus de valorisation des
sédiments

Avec cette premiére approche (toutefois grossiére), on pourrait prétendre a un cotit de

traitement proche de 48 Euros/tonne en considérant une combustion au gaz.

5.4.4 Module dynamique

Le module dynamique d’élasticité a été évalué pour déterminer 1’élasticité et apprécier
la porosité du matériau et ainsi trouver une corrélation avec les résistances mécaniques
observées.

Conformément & la norme NF' EN 14146 :(2004), 'échantillon est soumis & une excitation
acoustique et un capteur recoit la réponse. Ce test est effectué afin de déterminer la
fréquence de résonance fondamentale qui donne le module élastique dynamique du mortier,
ce qui est un indicateur de I'élasticité du matériau. Les résultats sont présentés a la Fig

5.39.
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Figure 5.39 — Détermination du module dynamique sur les mortiers MT, MSC et MSF a 7, 1/
et 28 jours.

A 28 et 60 jours, le MSC-5% montre respectivement 42006, 3 MPa et 43302,4 MPa
comme valeur de module dynamique Fgy,. La valeur la plus élevée est présentée par le
MT avec 43965,9 MPa a 28 jours et 44000,1 MPa a 60 jours. Le module des mortiers a
base de sédiment traité est remarquablement élevé et proche de celui du témoin. Le Egyp,
mesuré pour MSB-15% est par ailleurs le plus bas et les modules sont croissants dans le
temps a 5% comme & 15% sur tous les mortiers.

A la lumiére de ces résultats, les sédiments calcinés (SC et SF), finement broyés, semblent
améliorer ’élasticité du mortier. Cela confirme alors les résultats mécaniques constatés

antérieurement.

5.4.5 Porosité matricielle

Il s’agit en fait ici d’une détermination de porosité a 1’aide d’une technique d’intrusion
de mercure conforme au NF P 9/-410-3 :(2001). Le diameétre moyen des pores a 28 et
60 jours est plus petit pour les mortiers MSC par rapport au MT. Ceci est démontré par
sa surface totale de pores plus élevée (voir Tab 5.22 ol on a : 5,526 m?/g & 28 jours et
5,473 m?/g & 60 jours). On distingue également que le MSC-8% posséde, comparé & tous
les autres mortiers, le volume de pores le moins important et les pores les plus fins a 28

et 60 jours. Ce qui conforte les résultats mécaniques observés (voir section 5.4.2.5).
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MT MSCS8 MSC15

28 jours

Diameétre moyen des pores (4V/A) (um) 0,058 0,051 0,049
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,066 0,069 0,071
Surface totale des pores (m?2/g) 4,571 5,526 5,745
Porosité (%) 14,051 14,391 14,622
60 jours

Diameétre moyen des pores (4V/A) (um) 0,060 0,044 0,047
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,064 0,065 0,069
Surface totale des pores(m?2/g) 4,247 5,473 5,957
Porosité (%) 13,772 14,103 14,939

Tableau 5.22 — Résultats du test de porosité mercure (substitution d 8% et 15%)

Les résultats du test sont donnés dans le Tab 5.22. Ces résultats suggerent en

effet que la présence de sédiments modifie la structure des pores. Comme constaté par

OZzER-ERDOGAN et al. [228] dans une récente étude, les sédiments bruts modifieraient

défavorablement la structure interne (minéralogie) des mortiers puis induiraient des

baisses de performance. Un effet inverse fut relevé lorsque ces matériaux étaient traités

thermiquement [228]. On peut voir que les mortiers a base de ce matériau comptent un

volume de pores fins plus conséquent. Néanmoins, pour MT, il est constaté que le volume

d’intrusion total (0,066 mL/g & 28 jours et 0,064 mL/g & 60 jours) et la surface totale

des pores (4,571 m?/g a 28 jours et 4,247 m?/g & 60 jours) sont inférieurs & ceux des

mortiers MSC.

5.4.6 Traitement chimique

Le traitement a l’eau oxygénée vise I’élimination de la fraction organique oxydable.

Elle est ici appliquée au matériau brut MSB. Les résultats sont résumés dans le Tab 5.23.

Le taux de MO est donné par (Eq 5.2) :

Mg ech

AMO = (mi,ech - mf,ech)

* 100

. Avant le Traitement Traitement Aprés le Traitement Matiére organique
Essai Taux de H302
~> 1M ech (g) ~> MH,0, (g) ~ If ech (g) MO (%)
1 100 1500 15 g de HyO4 / g de M S 97,80 2,2
2 50 500 10 g de HyO5 / g de M S 48,95 2,1
3 50 500 10 g de HoOo / g de M S 49,00 2,0
Moyenne 2,1

Tableau 5.23 — Résultats des essais de traitement a l'eau oxygénée

La fraction organique éliminée par cette technique (2,1%) est nettement moins
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importante comparée a celle des méthodes thermiques (= 10,2%). Comme évoqué tantdt
ce traitement peut entrainer la modification de la structure minérale [79] ou impacter la
surface spécifique [84]. Dans le méme ordre d’idées, il faut noter que les quantités utilisées
dans cette présente étude sont inférieures a celles définies dans le Tab 2.3 qui étaient plutot
de lordre de 40 g de HyO9 / g de M S. Ceci pourrait étre a l'origine de la faible élimination
de la MO. Du fait de ces motifs, méme s’il semblerait qu’il existe un « effet sewil » [79],
dans l'optique d’un traitement plus efficace, il faudrait envisager un certain nombre de
pistes :

@ Augmentation de la quantité de H2Os utilisée.

O Augmentation de la température et du temps de traitement.

® Augmentation de la concentration de la solution de HyOs.

5.4.7 Elimination de la fraction organique

L’ensemble des méthodes de traitement sont détaillées a la section 2.1. Comme évoqué
tantot, les méthodes thermiques en général jouent un réle duel sinon triple : élimination
de la fraction organique, activation chimique (pouzzolanicité) et élimination de certains
polluants par des émanations gazeuses. Les résultats relatifs a la fraction résiduelle apres
traitement sont présentés dans le Tab 5.24. Ce qui semble confirmer que les méthodes
de traitement engendrent effectivement une perte de masse, avec un effet plus accentué
pour les méthodes thermiques. De plus, la perte est également plus importante lors de
la calcination traditionnelle (0,57%) de MO résiduelle sans doute du fait du temps de

traitement plus conséquent comparée a la méthode "Flash" (% MO = 2,21%).

Matériaux Spécification Perte au feu

450 ° C/ 3h 10,2 %
Sédiment brut (SB120)

550°C/ 2h 15,3 %

450°C/ 3h 0,46 %
Calcination DIRECTE (SC850T1)

550°C/ 2h 0,57 %

450°C/ 3h 1,70%
Calcination FLASH (SF)

550° C/2h 221 %
Sédiment traité eau oxygénée 450°C/ 3h 7.8 %
(10 ml de Hy05 / g de MS25) 550° C/ 2h 12,6 %

Tableau 5.24 — Taux de pertes au feu dans les matériaux selon différentes méthodes.

Le Carbone Organique Total (COT) est obtenu soit par oxydation sulfochromique
(Voie humide - NF X 31-109 :(1993)) soit par voie seche (par courant de gaz chauds -
NF EN 13137 :(2001)). L’application de cette seconde méthode conduit & une teneur de
61000 mg/kg de MS pour le SB120.

26. MS = Matériaux séches
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(% MO) = 1,72 (% COT) (5.3)

Ce qui correspond & une proportion en matiéres organiques de : MO = 1,72 % 61000 =
10,49% (Eq 5.3) si on considére exact le principe énoncé par MUSTIN [230]. Cette valeur
de teneur en MO ?7 est proche de celles obtenues par les méthodes normalisées de perte
au feu (Tab 5.24).

L’ATG effectuée sur ces matériaux permet de confirmer que la perte au feu est
proportionnellement croissante a la température de cuisson (Fig 5.40). Ce qui correspond
au départ de I'eau, la matiére organique, les constituants volatils, etc. Notons qu’il n’y a

pas de comparaison directe possible entre ces résultats et ceux du Tab 5.24.

Mass loss (%)

100 |
T ]
o5 |
90 ]
85 |
246 %
80 ]
75 ]
200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Temperature (°C)

Figure 5.40 — Courbes ATG superposées des fractions bruts et calcinés (450°C et 550°C par
calcination traditionnelle au four statique de laboratoire).

5.4.8 Taux de carbonates - Calcimétrie ~ NF EN ISO 10693 :2014

Les sédiments referment des constituants divers tels que les carbonates (voir Fig 5.8) ; ce
qui était tout le moins établit dans des études précédentes [32][30]. Il peut étre pertinent
en conséquence d’évaluer cette fraction et ainsi mieux cerner sa contribution dans les
interactions physico-chimiques. De maniére pratique, dans I'hydratation du ciment, les
ions calcium jouent un rdle principal. Ce qui est également la configuration dans le cas de
I'utilisation d’un superplastifiant ou leur présence est indispensable a la fixation correcte
des molécules organiques sur les surfaces granulaires [113][180]. Egalement, des additions &
forte teneur en calcite (CaCOs3) seraient selon [231] fortement défavorables aux C3A. Des
recherches récentes ont cependant montré qu’elles favoriseraient I’hydratation de I’Alite
(C3S) [158] et ’Aluminate (C4AH;3) afin de former un mono-carboaluminate de calcium
hydraté [C35A, CaCOs,11H20]; ce dernier cristallisant dans les plaquettes hexagonales
[157][151].

27. MO = Matiéres organiques
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Figure 5.41 — Schéma de montage du Calcimetre de Bernard.

On utilise le dispositif de SCHEIBLER [232] ou encore le calcimétre de BERNARD. Ce
dispositif est constitué du montage a la Fig 5.42. Il s’agit de provoquer une réaction entre les
carbonates en présence (Calcite (CaCOs), Sidérite (FeCOs3), Dolomite (CaM g(COs3)2)),
et de 'acide chlorhydrique (HC!) (Eq 5.4). Provoquant ainsi un dégagement de dioxyde
de carbone (C'O3), la formation d’eau (H20) et de dichlorure de calcium (CaCls). Par un
bilan, notamment par mesure a pression atmosphérique, de la variation de volume d’eau
salée dans le tube, on arrive enfin a déterminer la quantité de carbonates consommée
proportionnellement au volume de COy dégagé; et donc ses proportions massiques dans
le matériau. La réaction régissant les interactions chimiques est donnée ci-apres (Eq 5.4)

et le calcul du taux de carbonates est présenté & I'Equation 5.5.

CaCOs + 2HCl = CaCly + HyO + CO;y (5.4)

Ve éch) * a
VCOQ (6talon) * TMéch

Dans ces expressions :
e Vco, (¢ch) = volume de COy dégagé par I'échantillon (ml).
o Mmcaco; = masse de carbonate de calcium pesée pour 1’étalonnage (g).
e Veo, (étaton)= volume de COy dégagé par I'étalon (ml).

e mygen, = masse de ’échantillon (g).
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Figure 5.42 — Montage de l’essai de détermination taux de carbonates.

Du possible fort dégagement de dioxyde de carbone, il est déterminé la quantité de calcite
en présence. Pour rappel 1g de CaCO3 dégage 224 ml de COy dans les CNTP 28, 11 est
d’abord procédé a une mesure sur du « calcaire pir » pour des fins de calibration. Le
sédiment brut ainsi que les sédiments calcinés ont été analysés par ce procédé, évaluant

ainsi la teneur en CaCQOs3. Les résultats disposés au Tab 5.25.

Matériaux Spécificité Taux de CaCOs3
Calcaire Pur 95%

Brut (SB120) 25,2 %

Caciné ~» SC120 (450° C'/3h) 22,5 %
Sédiment

Caciné ~» SC120 (550° C'/2h) 23,3 %

Caciné ~» SF (Flash) -
Calciné ~» SC850T'1 -
Traité au Ho09 25,3 %

Tableau 5.25 — Tauz de carbonates pour les matériaur étudiés

Ces résultats mettent en évidence une proportion de & 25,2 % de carbonates pour le
sédiment brut (SB120). Pour les sédiments traités thermiquement, le taux est plus bas
notamment du fait de la réaction simplifiée de décarbonatation décrite a I’ Eq 5.6. Enfin
d’apres la classification du NF' EN ISO 10693 :(2014), on peut qualifier ce sédiment comme

étant modéré voir fortement calcaire car 12,5% < % Carbonates < 50%.

CaCOs3 + Chaleur = CaO + COq (5.6)

28. Conditions Normales de Température et de Pression
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Conclusions du chapitre

———0CZ 00>

I La caractérisation physico-chimique des matériaux utilisés est faite par différentes
méthodes d’analyse. Ces dernieres mettent en évidence les fractions en présence
(minéraux, argiles, etc), les fractions organiques, etc. Les principales fractions
minérales observées sont les carbonates, le quartz, la pyrite. La présence des
carbonates (évaluée par calcimétrie) pourraient aussi avoir un impact positif sur
les réactions d’hydratation du ciment [158].

I L’analyse ICP a montré que les seuils du Mo et du Sb pouvaient étre dépassés
comparativement au référentiel ISDI. Par rapport aux seuils GEODE, le COT
(solide), les Hydrocarbures, les sulfates et les chlorures sont également dépassés méme
si certaines dispenses sont envisageables.

I L’essai de demande en eau effectué selon plusieurs méthodes donne une demande en
eau dont il est nécessaire de tenir compte lors des formulations :

@ Pate homogene : ~ 50,25 %
@ Pate normale : ~ 52,25 %
® Evaporométrie : ~ 43,71 %

I Les méthodes de traitement physique (broyage et tamisage), chimique ou thermique,
présentent plusieurs effets, de nature et d’échelle diverses :

% Modifications d’ordre physico-chimique;

% Changement de granulométrie, de la forme des particules, ainsi que la finesse
(densification) ;

9 Elimination partielle ou totale de la granulométrie

% Tres probable activation physico-chimique eu égard aux résistances mécaniques

constatées, etc.

Toutes ces modifications et/ou transformations, eu égard aux différents modes de
traitement, impactent sans doute le comportement global du matériau et méritent en
I’occurrence d’étre quantifiées. Cela sera donc a juste titre ’objet du chapitre suivant ou

les résultats des essais de quantification de I'activité des matériaux seront présentés.

—_— 0 ————

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 166

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

Chapitre

ACTIVITE PHYSIQUE ET CHIMIQUE DES

ADDITIONS

Sommaire
6.1 Détermination de l'activité des matériaux............ ... .. ... .. ... .. 168
6.2 Indice mécanique (Bolomey modifié) et la méthode cinétique (De Larrard) 168
6.3 Méthode d’analyse physico-chimique ............ ... ... .. ... ....... 170
6.4 Meéthode de mesure de la conductivité .......... .. .. . .. . ... 170
6.5 Méthode CHAPELLE dite "accélérée"(1958) .......... . ..., 176
6.6 La méthode de FRATTINI (NF EN 195-5) ..., 178
6.7 Quantification de 'hydratation par ATG ........... ... ... ... ...... 182
6.8 Influence sur les cinétiques d’hydratation .......... ... .. ... ... ... 185
6.8.1  Calorimétrie LANGAVANT (NF EN 196-9) .................... 185
6.8.2  Prisometrie & la sonde VICAT (NF EN 196-3)................. 189
6.9 Méthodologie de quantification des apports d’ordre physique et
chimique a la résistance mécanique globale . ......................... 193
6.9.1 Détermination de l'effet CHIMIQUE ........................ 193
6.9.2 Détermination de U'effet PHYSIQUE ........................ 195
167

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 6. ACTIVITE PHYSIQUE ET CHIMIQUE DES ADDITIONS Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

; utilisation des pouzzolanes dans leur généralité en tant que matériau de construction
L remonte au-dela PEgypte antique. A Pépoque gréco-romaine, il était déja utilisé la
testa qui est une addition minérale a base de kaolinite broyée et calcinée, ou encore
le Carbunculus®. Les premicres tentatives de détermination de Pactivité des additions
minérales par des méthodes objectives remontent au 19°™¢ sidcle (vers 1856) notamment
avec les travaux de VICAT [233]. Dorénavant, dans 1'optique d’une démarche scientifique
rigoureuse, un certain nombre de critéres sont posés a l'endroit de ces essais [234].

O La rapidité, le caractére pratique

@ La simplicité de la méthode,

© La répétabilité et la reproductibilité,

O Une applicabilité généralisable a toutes les additions,

® La possibilité de comparaison effective avec d’autres essais,

@ La prise en compte du facteur qualité (gain de résistance, etc)

C’est d’ailleurs dans ce méme ordre d’idées qu’apparait le concept R3 ("Rapid - Relevant
- Reliable") introduit par AVET et al. [235]. Ce dernier stipule qu'un test de pouzzolanicité
efficace est : Rapide, Pertinent (significatif) et Fiable. C’est donc dans cette philosophie

nouvelle et innovante que s’insere les tests présentés dans la suite.

6.1 Détermination de ’activité des matériaux

L’activité chimique des matériaux utilisés est étudiée dans cette section. Les essais
effectués comprennent le test de FRATTINI, le test de CHAPELLE, le suivi de la conductivité
électrique, etc. Les mécanismes d’hydratation et leurs relations avec la composition
physico-chimique de l’addition minérale sont aussi prospectées. La détermination du
coefficient d’activité mécanique comme aussi la teneur en portlandite par analyse ATG
sont également effectuées. Enfin il sera présenté I'influence de la présence des sédiments
sur les cinétiques d’hydratation ainsi que la quantification de son apport sur la résistance
globale.

Le mortier MT est le mortier de témoin (100% CP1 ~» 100% CEM I 52.5N), et les mortiers
a base de sédiments bruts sont désignés par MSB. Les matériaux SF, SC, MK, FC et SN
sont utilisés comme additions minérales pour préparer les mortiers suivants : MSF, MSC,

MMK, MFC et MSN respectivement. La nomenclature est précisée a la Fig 5.1.

6.2 Indice mécanique (Bolomey modifié) et la méthode

cinétique (De Larrard)

Des essais de compression ont été exécutés sur 7 mortiers formulés sur échantillons

prismatiques 4x4x16 cm (NF EN 196-1) contenant p = 25% d’addition en substitution du

29. Le Carbunculus qui lui est une pierre volcanique calcinée aux propriétés pouzzolaniques
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ciment et soumis a une cure humide a 20°C durant 7 et 28 jours. Les résultats du test de
compression, l'indice d’activité ¢ et le coefficient d’activité x4 ou K, sont résumés dans le

Tab 6.1 et la Fig 6.1.

Résistance mécanique (MPa) Activité a 28 jours

7 jours 28 jours p (%) i xa (Eq4.4) K, (Eq4.5) Ecart (%)
MT 38,09 55,30 25 1 1 1,068 6,34
MSB 35,65 45,15 25 0,801 0,494 0,578 14,56
MSF 31,61 52,93 25 0,957 0,885 0,949 6,72
MSC 40,21 49,70 25 0,898 0,725 0,791 8,37
MMK 41,61 54,05 25 0,977 0,939 1,004 6,47
MFC 42,31 50,57 25 0,914 0,769 0,833 7.76
MSN 38,66 46,65 25 0,843 0,571 0,648 11,81

Tableau 6.1 — Evaluation de Uindice d’activité des différentes additions testées.

D’abord, il est utile de rappeler que la détermination de I’indice d’activité mécanique
(IAM) est qualifiée de technique fiable pour estimer l'activité des additions minérales [146].
Les résultats du test de compression sont tracés a la Fig 6.1b. Ces derniers indiquent que
tous les mortiers a base des différentes additions minérales présentent des résistances en
compression supérieures au MT & 7 jours excepté pour le MSB et le MSF. Aprés un
temps de durcissement plus important (28 jours), cette tendance est inversée pour ces
mortiers sans doute du fait d’un effet de dilution plus important dans le MT. De ce fait, le
coefficient d’activité est x4 = 0,49 pour le MSB et est inférieur de plus de 10% aux valeurs
du MSF et du MSC. Les mortiers MMK et MFC présentent également des comportements
mécaniques tout aussi intéressants. Les valeurs du coefficient d’activité démontrent que le
MSB (x4 = 0,49) a une faible activité méme si toutefois équivalente au MSN qui est le
moins réactif en raison de sa composition chimiquement vitreuse (quartzeuse). Le MMK
est le matériau le plus actif (x4 = 0,94). Néanmoins, le MSF présente un coefficient
d’activité plus élevé (xya = 0,88) que le MFC (y4 = 0,76), tandis que pour le MSC la
valeur est x4 = 0, 73.

En outre, on note que I’écart entre les résultats issus de la formule de I'Eq 4.4 et de
I’Eq 4.5 est d’environ 5% pour la plupart des mélanges sauf pour le MSB et le MNS.
En plus, on rappelle que pour ce type de test, plusieurs normes a 'instar de I’ ASTM
C 618 (USA)[236], ’EN 450-1 (EU) [237] et 'IRAM 1668(Argentine) conviennent pour
qualifier une addition comme active lorsque I'TAM est supérieure a 0,75 a 28 jours. Ceci
est ici le cas pour le MSF et pratiquement pour le MSC. Cela suggere bien que I'utilisation
de la formule proposée dans I'Eq 4.4 convient pour des additions minérales telles que les

sédiments traités.
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6.3 Méthode d’analyse physico-chimique

Les résultats du test sont donnés au Tab 6.2.

Matériaux  Na20 (%) K20 (%) NazOequiv (%) Kp(2s) (Eq 4.5)

Brut (SB) 2,00 1,90 3,25 0,52
Calciné (SC) 2,20 1,81 3,39 0,43
Flash (SF) 1,90 1,80 3,08 0,64

Tableau 6.2 — Evaluation de Uactivité par la méthode physico-chimique

On a alors des coefficients d’activité x4 = 0,52 et x4 = 0,43 pour le SB et le SC
respectivement. En ce qui concerne le SF, le coefficient est x4 = 0,64. Ces valeurs sont
légerement moins élevées que dans le test précédent de détermination de 'indice d’activité
mécanique. Cependant, d’aprés TIRONI et al. [146], ces valeurs peuvent étre corrélées avec
la consommation de portlandite estimée dans le tests suivants : test de conductivité et test
CHAPELLE. Egalement, la présence de composés tels que le sulfate de sodium NapSOy4 ou
encore le chlorure de calcium hydraté (CaCls, 2H20), a été mise en évidence par DAY et
SHI [238] comme jouant des role d’activateurs chimiques performants. Cela pourrait alors
expliquer les constatations faites sur les sédiments quant a leur activité et laisse augurer
une probable contribution a la résistance mécanique lors de leur utilisation en tant que

addition minérale.

6.4 Méthode de mesure de la conductivité

Il s’agit ici d'un test de mesure de l'activité de suspensions A) Chaux/Addition
minérale et B) Eau/Addition minérale au bout d’un temps ¢ pouvant aller jusqu’a 20000
secondes. Les résultats du suivi de la conductivité sont tracés a la Fig 6.2. Signalons que

dans tous les tests effectués, le contact entre les produits se fait apres 10 secondes. Dans
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les mélanges A) Le MK a montré une chute sensible (jusque 7710 ;1S/cm) aussitot apres
le contact entre le matériau et la chaux (Fig 6.2). Pour le FS et le FC, il y a une légere
baisse puis une augmentation de la conductivité. Ce comportement typique a déja bien
été constaté et exposé dans des études antérieures, ou l'activité chimique de ces additions
fit évaluée [218][135][136][145]. Pour les sédiments (SB, SF, SC), les mesures ont montré
un comportement différent avec une augmentation systématique de la conductivité. En
fait, le systeme est influencé par la présence de sels dissous qui sont libérés au début
des réactions [239][136]. Dans ce qui suit, cet effet sera alors quantifié en utilisant la
méthodologie de correction adoptée par PAYA et al. [135][146]. Pour le ciment CP1, le
suivi de la conductivité indique également une augmentation de la conductivité conforme

a son comportement régulier dans le temps avec une valeur maximale de 9910 x.S/cm apres

3 heures.
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Figure 6.2 — Courbes de conductivité de systémes Chaux/Addition : Cr4(t)
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Figure 6.3 — Courbes de pH de systémes Chaux/Addition

Les résultats des mesures de conductivité sont également confirmés par le suivi du

pH. La Fig 6.3 révele pour le MK une augmentation graduelle du pH due a la réaction

pouzzolanique initiale. Pour les autres matériaux, une baisse du pH a été notée au bout

de 400 s. Cette diminution est le résultat de phénomeénes opposés [135] : d’une part la

libération de métaux alcalins (Na™ et K1) déja évoquée et d’autre part les réactions

chimiques pouzzolaniques.
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Figure 6.4 — Courbes de conductivité et pH de systémes Fau/Addition

Dans la perspective de quantifier la contribution des sels dissous, il a été étudié la

conductivité (Cyw a(t)) et le pH de systémes Eau/Pouzzolane. Les résultats sont présentés

a la Fig 6.4a et la Fig 6.4b. Pour tous les matériaux testés, la conductivité et le pH

croissent instantanément apreés contact. La plus forte augmentation a été observée pour

les matériaux SF, SC et SB. Ceci est du fait que les sédiments sont d’origine marine et non
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lavés ; ce qui justifie la présence significative de sels solubles. La conductivité du mélange
FS/Eau passe de 6 uS/cm a 441 pS/cm apres ty.; = 120 5. Le MK, composé principalement
de silicate d’alumine, présente naturellement une tres faible augmentation. Cette faible
augmentation a été d’ailleurs notée par WALKER et PAVIA [239] puis VALASQUEZ et al.
[136], ou une étude similaire a été réalisée sur un métakaolin. Néanmoins, pour une analyse
plus exhaustive, le temps de réaction devrait étre étendu a 48 heures pour pouvoir voir
une baisse de plus de 90% de la valeur initiale [239].

La Fig 6.5 et la Fig 6.6 indiquent la perte absolue de conductivité et de pH due a 'activité
pouzzolanique (voir Eq 4.9). Ces résultats correspondent a la différence de conductivité
et de pH entre les systémes Chaux/Addition et Eau/Addition (Crp = Cra(t) — Cwa(t)).
On reléve alors que le SF a la plus forte baisse absolue de conductivité (de 8000 pS/cm a
500 pS/cm) et de pH (de 5 a 1,25) apres t,.f = 120s. Ce comportement correspondrait
a une activité chimique importante du matériau. Le MK, le SB et le SC montrent une
valeur de Cgp intermédiaire. Par ailleurs, pour le MK, ’activité pouzzolanique est tardive
(se déroule aprés 48h selon WALKER et PAVIA [239]). Toutefois, pour le FS, la faible
perte semble surprenante pour ce matériau pouzzolanique. Cela pourrait étre lié a la
variabilité des caractéristiques d’un produit industriel & un autre ou a des imperfections et
incertitudes relatives au test. Pour le SN, la variation peu substantielle est probablement

due a la prédominance du quartz inerte (Si0O2) dans sa constitution chimique [239][134].
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Figure 6.5 — Courbes des pertes absolues de conductivités des différentes additions étudiées :
Cpp=Cra(t) — Cwal(t)
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Figure 6.6 — Courbes des pertes absolues de pH des différentes additions étudiées

Afin de présenter les résultats d’une maniére cohérente eu égard a l'impact des sels
dissous, on utilise les Eq 4.8 et Eq 4.9 [134]. Le principe du calcul est illustré a la Fig
6.7 ou le SB est pris comme exemple. La perte absolue de conductivité Cgp (courbe ¢ =
courbe a - courbe b; Fig 6.7) est utilisée pour calculer un pourcentage de perte efficace ou
effective notée LC' (courbe d; Fig 6.7) qui est fonction de la conductivité initiale Cy de la

suspension de chaux.
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Figure 6.7 — (a) Conductivité du SB/Chauz; (b) Conductivité du systéme SB/Fau; (c) Perte
absolue Cgp avec (courbe ¢ = courbe a - courbe b); (d) Perte effective LC
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Figure 6.8 — Pourcentage de perte efficace ou effective notée LC' pour les différents matériauz
(Voir Eq 4.8)

En définitive, les résultats de la perte de conductivité efficace LC' sont présentés a la
Fig 6.8 pour tous les matériaux testés. Il a été décidé de prendre une valeur de référence
a tref = 120 s, temps a partir duquel les variations semblent étre stabilisées. Les résultats
désignent le SF comme étant le matériau le plus réactif (LC' = 86,03%). Le moins actif
est logiquement le sable finement broyé SN & cause de sa composition chimique vitreuse.
Les SB, SC et MK peuvent eux étre considérés comme modérément actifs (< 33%) par
cette essai. Pour le FS et le FC, la perte effective LC' est inférieure a 10%.

Selon WALKER et PAVIA [239], la réaction pouzzolanique est contrdlée par 4 facteurs :
surface spécifique de I’addition minérale, teneur en alumine, en silice active et son caractere
amorphe. MAssSAzzA [240] a constaté que pour une addition, plus la surface spécifique
est grande, plus sa capacité de fixation de la chaux est élevée. Cela pourrait d’ailleurs
expliquer la relative forte activité du SB qui a pour rappel une forte surface spécifique
(BET = 120915 cm?/g; Tab 5.19). TIRONI et al. [146] a pu de maniére similaire
établir une corrélation linéaire entre la finesse et la consommation de CH par des argiles
calcinées. Au méme titre, cela expliquerait pourquoi le taux d’activité du SF est élevé
(matériau calciné flash) car son traitement repose sur un processus instantané provoquant
une destructuration partielle du matériau fin [214]. En outre, les constituants comme
le feldspath [240] qui sont identifiés dans le SB et le SC, les zéolites [134], les schistes
et la dolérite [241] peuvent également se combiner & une certaine quantité de chaux et
conforter, voire favoriser 'activité globale [33]. Cependant, 'effet de la carbonatation par
combinaison avec le CO2 ambiant ne devrait étre négligé selon SNELLINGS et SCIVENER
[234], lesquels proposent d’ailleurs une autre méthode de correction (voir [234]) légérement

différente mais qui ne sera pas plus détaillé dans ce rapport.
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6.5 Méthode Chapelle dite "accélérée"(1958)

Le test Chapelle consiste au suivi de la consommation de chaux (CH) en présence
d’une poudre réactive (pouzzolane) dans une cellule comme celle disposée a la Fig 6.9.
Nos tests sont réalisés sur des mélanges équipondéraux tels que adopté par BENEZET et

BENHASSAINE [164].

Figure 6.9 — Montage utilisé pour la réalisation du test CHAPELLE

Les résultats présentés a la Fig 6.10 et a la Fig 6.11 indiquent que le matériau avec
le taux de consommation le plus élevé est le MK avec 657 mg / 1lg de Ca(OH)s.
Manifestement, ce résultat est conforme en raison de ses propriétés pouzzolaniques
relativement élevées, son caractére amorphe [74] et la surface spécifique importante
(94600 ¢m?/g). En ce qui concerne la NF P18-513, le MK satisfait & 90% & la valeur
de référence spécifiée qui est de 700 mg de Ca(OH )2 consommée. Pour les sédiments, les
résultats prouvent que le traitement thermique induit irréfutablement un impact sur la
réactivité. En effet, comme relevé précédemment, des différences de comportement et une

activité respectivement croissante sont constatées entre le SB, le SC et le SF' .

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 176

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 6. ACTIVITE PHYSIQUE ET CHIMIQUE DES ADDITIONS Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

| @Comsommée mRésiduelle |

FC 139 R
SN | 194 s s Y s
FS _ 569 i AR
MK | 657
SF | 410
SC | 373 T O e e Ea 53535055
SB | 327 T TRTR
CP1 | 391 e - . et hnaga s aa
e L B
0 200 400 600 800 1000

Ca(OH), (mg) consommée / 1000 mg d'addition

Figure 6.10 — Résultats du test Chapelle : consommation de CH pour les différents matériauz

[33]

Dans la suite, le degré relatif de pouzzolanicité est considéré en prenant une valeur
de référence de 700 mg/g spécifiée par la NF P18-513 (Fig 6.11). Par conséquent, le MK
et le FS présentent des taux de consommation de 93,8% et 81,3% respectivement. En
outre, ces matériaux sont considérés comme étant trés pouzzolaniques, tel que prouvé par
ANTONI et al. [242] mais aussi MCCARTER et TRAN [218]. Par ailleurs, les matériaux
calcinés SC comme le SF ont des pourcentages de consommation respectifs de 53% et
58% (Fig 6.11). En ce qui concerne ces résultats, ces matériaux pourraient étre considérés
comme chimiquement réactifs avec un niveau de pouzzolanicité intermédiaire (< 66%).
Quant aux matériaux SB, FC et SN, ils sont considérés au vu de ce test comme étant les
moins réactifs en raison de leur composition partiellement ou totalement inerte ou encore
polluée. Méme si le SB (364 mg) donne une valeur supérieure & celle du FC (194myg), il

est & noter que la différence entre SB et SC est pour le reste inférieure & 10%.
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Figure 6.11 — Résultats du test Chapelle : degré de pouzzolanicité relatif (/700 mgde Ca(OH)s3)
relativement au NF P18-513 [33]

En revanche, la composition des mélanges définis dans les normes NF P18-513 :2012
et NBR 15895 :2010 est de 1 gr de pouzzolane et de 2 gr de chaux. QUARCIONI et al.
[53] a clairement démontré que cette derniére proportion de mélange (1 .. 2) améliore
la consommation de chaux en raison de sa disponibilité dans le systeme. La quantité de
Ca(OH)s fixée serait donc sous-estimée dans un mélange équipondéral (1 . 1). Ce qui
pourrait expliquer certaines valeurs faibles obtenues. En derniere analyse, il est a noter
que cet essai confirme également que les particules minérales finement broyées présentaient

une activité chimique nonobstant leur composition inerte [164].

6.6 La méthode de Frattini (NF EN 195-5)

L’estimation de la pouzzolanicité des matériaux testés est effectuée par cet essai apres 8
et 14 jours. Les matériaux qui satisfont a I’essai correspondent a un point situé dans la zone
1 en dessous de la courbe de saturation de la chaux dans un diagramme [CaO]/[OH ]
[234][131]. En préambule, notons que les résultats démontrent que 'activité pouzzolanique
est plus élevée & 14 jours qu’a 8 jours (Fig 6.13 et Fig 6.14). Ce qui est sans doute relatif
a la progression de la réaction pozzolanique et des réactions chimiques en général durant
cette période. Les étapes principales du test de FRATTINI sont affichées sur les photos a
la Fig 6.12. Etant donné que c’est le Ca(OH)y qui est utilisé pour ce test, une conversion
est alors effectuée pour avoir la quantité ou concentration de C'aO équivalente en tenant

compte des différentes masses molaires.
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(a) Préparation des solution (b) Etuvage a 40°C

(¢) Introduction des réactifs (d) Dosage des constituants

Figure 6.12 — Principales étapes et montage expérimental du test FRATTINI

Les résultats a 8 et 14 jours tendent a prouver que le MK & l'instar du FS sont les
matériaux les plus pozzolaniques comme déja établit a travers I'essai CHAPELLE. De fagon
similaire, ils semblent également spécifier que les matériaux traités par calcination (SC
et SF) présentaient une réponse similaire et sont conséquemment qualifiés de matériaux
actifs aux différentes échéances. Ce qui en fait de potentielles pouzzolanes utilisables dans
un liant cimentaire. En effet, il semblerait que le traitement thermique aurait modifié la
structure de certains minéraux tels que la kaolinite (Tab 6.3) ou les carbonates [146][? ][73]
transformés en partie en CaO, améliorant au demeurant les processus pouzzolaniques.
Cependant le SN et le FC apparaissent tres peu réactifs a 14 jours (& la limite de la Zone
1, Fig 6.14). Ceci peut étre attribué a la phase vitreuse de quartz inerte ou la calcite en
présence. Entre 7 et 28 jours, la pouzzolanicité des matériaux tels que les argiles calcinées
se stabilise selon TTRONI et al. [146]. Deés lors, la pozzolanicité évaluée & 14 jours est admise

étant représentative.
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Figure 6.13 — Résultats du test de FRATTINI ¢ 8 jours[33]
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Figure 6.14 — Résultats du test de FRATTINI a 14 jours[33]

L’estimation du degré de pouzzolanicité est réalisée en comparant la concentration
maximale théorique de [CaO] donnée par ’équation 6.1 [54] a la valeur expérimentale.
Les résultats du Tab 6.3 confirment alors que le MK et le FS présentent une activité
pouzzolanique élevée avec une consommation de chaux de 77, 8% et 47, 1% respectivement,
tandis que le SN et le FC sont a leur tour les matériaux les moins réactifs. La valeur élevée
de la chaux combinée par le SB peut paraitre surprenante. L’accent est mis sur le fait que
le SB est une source d’ions divers pour le systéme mais aussi sa finesse est la plus élevée

(voir Tab 6.3). Par ailleurs, des ions supplémentaires (polluants minéraux et organiques,

Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

180

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017.

lilliad.univ-lille.fr



© 2017 Tous droits réservés.

CHAPITRE 6. ACTIVITE PHYSIQUE ET CHIMIQUE DES ADDITIONS

Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

etc) peuvent étre lessivés pendant le test, modifiant les différentes interactions.

350
Max [CaO] = (oH =15 (6.1)

P [OH] [CaO] Expérimental [CaO] Théorique [CaO] BET

mmol/L mmol /L mmol/L Combinée (%) (cm?/g)
Ca(OH); + CP1 5154 5,08 9,58 37,51 .
SN + CP1 53,73 8,21 9,04 9,12 9507
FC + CP1 57,68 5,97 8,20 27,14 9744
SC + CP1 59,08 4,94 7,94 37,67 27374
SF + CP1 67,99 4,79 6,60 27,40 59930
SB 4 CP1 52,11 1,39 9,43 85,25 120915
FS + CP1 35,83 8,83 16,80 47,41 81520
MK + CP1 45,40 2,55 11,51 77,80 94600

Tableau 6.3 — Consommation de CaO d travers le test FRATTINI aprés 14 jours

Il peut étre établit une relation corrélative entre la quantité de chaux fixée et la finesse

du produit marquée par sa finesse BET (en c¢m?/g). Cette corrélation est présentée a la

Fig 6.15.

Figure 6.15 — Corrélation entre la finesse (BET) et la fization de la chaux
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TIRONI et al. [146] comme DONATELLO et al. [54] démontrent par une étude similaire

que le test FRATTINI était I'une des méthodes les plus fiables et les plus précises pour

quantifier Pactivité des additions minérales. A cet effet, plusieurs normes internationales
outre le NF' EN 196-5 reprennent son principe : BS EN 196-5 :1996 (Grande Bretagne) ;
IS :1727 :1967 (Inde) ; ASTM C311-77 (USA), etc.

Toutefois, il faudrait tenir compte de I'influence non négligeable de la finesse des produits (a

court et & moyen terme) car l'activité semble étre directement reliée a la surface spécifique

[33].
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6.7 Quantification de ’hydratation par ATG

La réactivité des additions (notamment les sédiments traités) est ici évaluée en
utilisant des techniques d’analyse thermogravimetrique (ATG). Ces analyses permettent
de déterminer la quantité d’eau dans les C-S-H et l'ettringite (eau de constitution des C-S-
H) ainsi que la quantité de portlandite (CH) présente [243][244]. Il s’agit d’une technique
relativement fiable et déja mise en pratique dans des études antérieures par BAROGHEL-
BOUNY et al. [149] et dans une autre forme d’expression par MOUNANGA [152] pour
quantifier I’hydratation de matrices cimentaires. Dans cette optique, des pates cimentaires :
P10, P20, P30, P40, P50 ; contenant respectivement des taux croissants du sédiment SC
sont préparés (10%, 20%, 30%, 40%, 50%) ainsi qu'un témoin (PT) exempt de toute
addition. Les résultats d’analyse basés sur les équations proposées par GARCIA-DIAZ [147],

WEERDT et al. [151] et MOUNANGA [152] sont donnés au Tab 6.4 (28 jours) et le Tab 6.5

(60 jours).
Constituant PT P10 P20 P30 P40 P50
Eau des C-S-H?3? Eq 4.13 21,59 18,52 17,72 16,24 14,09 12,00
Degré d’hydratation « (t) Eq 4.14 91,98 93,44 98,14 105,46 109,15 117,31
Portlandite (CH) Eq 4.10 26,43 22,98 19,68 18,01 14,22 10,78
Portlandite (CH) Eq 4.12 23,14 18,56 17,06 15,14 11,75 8,61
Portlandite (CH) Eq 4.15 24,44 25,29 20,59 21,59 13,77 9,98

Tableau 6.4 — Quantification de Uhydratation par ATG d 28 jours (en %)

Constituant PT P10 P20 P30 P40 P50
Eau des C-S-H3! Eq 4.13 18,68 16,77 14,91 13,65 11,86 10,58
Degré d’hydratation a (t) Eq 4.14 98,48 93,16 87,47 8525 104,16 89,59
Portlandite (CH) Eq 4.10 28,59 24,55 20,74 17,12 15,15 10,70
Portlandite (CH) Eq 4.12 25,19 21,56 18,03 14,55 12,73 8,48
Portlandite (CH) Eq 4.15 30,23 26,10 21,67 17,67 19,11 9,01

Tableau 6.5 — Quantification de I’hydratation par ATG d 60 jours (en %)

Les résultats graphiques se décomposent de maniere attendu en trois parties capitales
telles que décrites par SABEUR [245] entre autres : a) Déshydratation (fonction du degré
d’hydratation [246)[247]; b) Elimination de portlandite [248][243]; ¢) Décarbonatation
[248].

En réalité, les composés affectés lors de cette calcination de la matrice cimentaire sont
plus diversifiés et subissent les effets thermiques a des températures distincts. Ces seuils

sont détaillés dans le Tab 6.6 et la Fig 4.5.

31. Les C-S-H sont la "colle" des pates cimentaires, présentes sous la forme (mCaO,nSiO2,pH20). Les
C-S-H sont souvent appelés gel C-S-H du fait de la faible cristallisation dont ils font 1'objet et de leur forte
teneur en eau.
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Températures 40°C a 400°C 460°C a 510°C 575°C a 930°C
Produits CSH-Ettringite, monocarboaluminate de Porlandite quartz, calcite, dolomite
calcium hydraté, aluminate de calcium magnésiénne,
hydraté, ghéhlénite hydraté, brucite wallatonite

Tableau 6.6 — Températures des pics endothermiques et exothermiques des différents minérauz
lors de la calcination d’un échantillon de mortier (Méthode LCPC N°58 [149])

Les courbes TG et DTG (la fonction dérivée de la perte de masse) de la Fig 6.16a et de
la Fig 6.16b, mettent bien en évidence les trois phases citées précédemment. Ces dernieres
correspondent aux trois pics exothermiques visibles sur ces figures (pour la pate P10 prise
a titre représentatif). Ces graphes sont donnés a titre d’exemple et les résultats des autres

compositions de mortier sont donnés en Annexe 6.17.
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Figure 6.16 — Courbes TG et DTG (Pdte P10)

Notoirement, ’eau de constitution des C-S-H est plus conséquente dans le MT que
dans les autres pates cimentaires a 28 jours (21,59%) et 60 jours (18,68%). Il semble
cependant que I’écart relatif avec la pate contenant p = 10% de sédiment est faible. Cet
écart est de = 14,2% a 28 jours (Fig 6.17) et est réduit a = 11,4% a 60 jours (Fig
6.18). Ce qui refléterait une progression favorable de la réaction d’hydratation dans le P10
et le P20. En outre, on peut également noter que de forts taux de substitution (= 30%)
induisent inéluctablement une diminution notable des C-S-H a 60 jours (= 26,9%) et donc
de la résistance probable et la durabilité [93][150][148][145]. On distingue également que
I’analyse du dégrée d’hydratation montre bien que la présence des sédiments engendre une
activité additionnelle car « (¢) croit et devient méme supérieur a 100% (on atteint 117,31%
pour P50 a 28 jours). Car en effet dans le facteur m, la présence de l'addition est bien
prise en considération. Nonobstant la cohérence théorique du modele de MOUNANGA [152],
les résultats de la méthode peuvent étre dispersés au vu des valeurs attendues (voir a 60
jours, Tab 6.5). Il semble en effet selon HAMANTI [249] que la préparation des échantillons
puisse induire dans certains cas une détermination erronée du facteur m..

Toutefois, ces résultats sont conformes aux résultats obtenus en conductimétrie. On peut
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aisément estimer pour les forts taux de substitution, une partie de 'eau devant servir a
Ihydratation sert a la consistance et a la fluidité d’une part et/ou d’autre part, il est
provoqué la diminution de la surface de contact entre les grains anhydres de ciment et
Peau [249].

Dans un autre volet, ces constations semblent étre confirmées par la détermination de la
quantité de CH présente. En effet, les thermogrammes montrent d’abord que les plus
fortes valeurs sont relevées pour le MT et le P10 jusqu’a des valeurs faibles pour le
P50 (10,70%) soit un écart de 62,30% a 60 jours. Par ailleurs des auteurs tels que DE
LARRARD [113] ou GARCIA-D1Az [147] ont montré que les forts taux de substitution
et l'utilisation d’additions de maniére général, générait une baisse de la quantité de
portlandite du fait de sa consommation notamment par les réactions diverses (de type
pouzzolanique, etc). Il convient aussi de noter que la détermination de ces indicateurs
donne une estimation quantitative du degré d’hydratation de ces matrices mais devrait
étre complétée par une caractérisation plus exhaustive de la matrice (résistance mécanique,
porosité, MEB, etc). En somme, cette analyse laisserait penser que la substitution jusque
10% peut vraisemblablement permettre de satisfaire a des exigences similaires a celui
d’un témoin, quoique les forts taux seraient a proscrire. Ce qui parait en définitive encore
confirmer I'impact favorable du traitement physique (Broyage) et thermique (Calcination)

dont le sédiment SC a fait 'objet.
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Eau de constitution des hydrates
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Figure 6.17 — Quantification de I’hydratation par ATG (Pdte P10; 28 jours)>?

32. On désigne alors par [A] = Eq 4.12 - [B] = Eq 4.10 - [C] = Eq 4.15
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Figure 6.18 — Quantification de I’hydratation par ATG (Pdte P10; 60 jours)>3

6.8 Influence sur les cinétiques d’hydratation

6.8.1 Calorimétrie Langavant (NF EN 196-9)

Cet essai consiste a déterminer la chaleur d’hydratation d’un mortier témoin (MT) et
divers mortiers substitués a 10%, 15 % et 20% (mortiers MSB, MSC, MSF, MMK, MFC).
La méthode utilise un calorimetre semi-adiabatique homologué par la norme NF' EN 196-
9 :2000 sur la base d’un appareillage de type CERILH. L’utilisation d’un tel systéme, en
lieu et place d’un systéme a flux (sans cumul de chaleur), quoique discuté reste fideéle et
représentatif. La chaleur accumulée peut d’une part permettre d’accélérer les réactions
pouzzolaniques [234][235] et d’autre part promouvoir la solubilité de I’éttringite [250]. En
tout état de cause, il n’y aurait guerre de modification des mécanismes d’assemblage et de
formation des hydrates [251][252].

La composition des mortiers étudiés est donnée dans le Tab 6.7 :

Constituant MT p = 10% p=15% p =20%
Désignation MT MXX103* MXX15 MXX20
Ciment CP1 360 324 306 288
Addition/Substituant — 36 54 72
Sable SN 1080 1080 1080 1080
Eau 180 180 180 180
Masse totale 1620

Tableau 6.7 — Composition du MT et des mortiers substitués pour l’évaluation de la chaleur
d’hydratation (NF EN 196-9 :2000) ; Masse en grammes.

Les résultats peuvent étre exprimés en termes de chaleur d’hydratation (voir Eq 6.2;

33. On désigne alors par [A] = Eq 4.12 - [B] = Eq 4.10 - [C] = Eq 4.15

34. XX = Le nominatif de I’addition considérée conformément a la Fig 5.1
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Fig 6.19). La chaleur totale @ due aux différentes réactions chimiques est la somme de la

chaleur accumulée dans le calorimetre et de la chaleur dissipée dans le milieu ambiant (Eq

6.2).

Chaleur accumulée
C
Q= — Oy =

mec

Chaleur dissipée
—

1 t
— / Oé@t dt

me Jo

o C = Capacité calorifique totale (J/K);
I'instant t (en K);

o m, = Masse du ciment (en g);

o a = Coefficient de déperdition thermique (J/(g * K))

500
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—_ _ N N w w
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(6.2)

O, = Différentiel de température entre la cellule de mesure et la cellule référence a

Figure 6.19 — Courbes superposées de chaleur d’hydratation des mortiers a base de sédiment brut

(10%, 15% et 20%)
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Figure 6.20 — Courbes superposées de chaleur accumulée des mortiers a base de sédiment brut

(10%, 15% et 20%)
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En terme de chaleur accumulée dans le calorimetre, le MT a atteint une température
maximale de 51,9°C au bout de 17, 80h soit 220, 08.J/g de chaleur accumulée. Les mortiers
MSB10, MSB15 et MSB20 atteignent des pics de chaleur plus importants avec 294, 66.J/g
aprés 16,68h pour le MSB20 (Fig 6.20). Ce qui pourrait laisser penser a une activité
chimique supplémentaire due a la présence des sédiments au sein de la matrice.

Ces constatations préliminaires ont été également confirmées sur les séries MSC et MSF

avec pour ce dernier, I’écart avec le MT s’établissant & 39,13% (Fig 6.21).
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Figure 6.21 — Courbes d’hydratation des séries MT, MSB, MSC, MSF (15%)
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Figure 6.22 — Courbe de chaleur accumulée dans le calorimétre des différents mortiers utilisés

(substitution a 15%)
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Figure 6.23 — Courbe de chaleur d’hydratation des différents mortiers utilisés (substitution d

15%)

Enfin, en comparaison avec les mortiers MMK (métakaolin) et MFC (fillers calcaires),
on releve des chaleurs sensiblement proches entre le MFC et le MSC, tandis les dégagements
de chaleur les plus conséquents constatées pour le MMK sont légérement supérieurs a
ceux sur le MSF (Fig 6.23). Le pic dans les courbes de chaleur accumulée (Fig 6.22)
correspond en fait & la phase succédant la "fin de prise". Ce qui rime avec le maximum
dans le dégagement de chaleur, provoqué par les réactions multiples de dissolution,
précipitation et enchevétrement des différents hydrates (formation du gel solide) [253][156].
En somme, on peut émettre que 'amplitude du pic est vraisemblablement amplifiée avec
la présence de sédiments traités. La réaction des pouzzolanes dans une matrice cimentaire
est généralement exothermique [234]. L’impact des sédiments est donc ici atypique des
pozzolanes en plus du fait que ce sont des matériaux, qui du point de vue chimique sont a
base de silicates. Des impacts similaires ont également été constatés par CYR et al. [154]
comme par SAID-MANSOUR et al. [254] dans le cadre d’études sur du métakaolin. II est
ainsi important de rappeler que les réactions d’hydratation, de prise et de durcissement
sont des réactions exothermiques (notamment du fait de la chaux entre autres constituants
Eq 6.3). Aussi, dans le cas de I'utilisation d’additions minérales, la chaleur supplémentaire
éventuelle peut étre attribuée a un effet filler ("filler effect") relatif a la finesse du produit
[151] d’une part, et d’autre part a une activité pouzzolanique, favorable & la nucléation, a
la germination [156] et & la croissance des hydrates [215][234][254].

MOSTAFA et al. [255][256] s’est intéressé a I'impact de la présence d’additions actives sur
les processus d’hydratation. De maniere solide, il fut montré que la chaleur accumulée était
supérieure dans les cas de présence d’additions comme les fillers calcaire ou les cendres
volantes également [151]. L’étude au travers d’essais calorimétriques menée par SNELLING

et al. [215] sur les sédiments calcinés "Flash" a jadis montré l'activité chimique et la
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pozzolanicité de ces matériaux. Il en est ressorti globalement que les hausses de chaleur
constatées avaient pour origine 'action de I’hemihydrate [255], la formation/consommation
de portlandite (Ca(OH )2) et la formation de C-S-H crées par les phases actives notamment
silico-alumineuses de l’addition. D’autres part, la présence de constituants tels que le
sulfate de calcium (CaSOy) et la chaux vive (CaQ) pourrait étre aussi a 'origine de

Pamplification des pics constatés [255] (Eq 6.3 et Eq 6.4 [257]).

Chauz portlandite T
~ =
CaO +H>O & Ca(OH)y+1155kJ /kg) (6.3)
H emihyirate , Guypse 4
(CaS0Oy, 5 H>0) +§H20 S (CaSO04,2 H20) +99, 6 kJ /kg mol (6.4)

6.8.2 Prisometrie a la sonde Vicat (NF EN 196-3)

Ce test a pour but de mesurer le temps de début de prise de pates cimentaires a ’aide
d’un appareil VICATRONIC 106 091 ou semblable, conformément a la norme NF EN 196-
8 :2009. On mesure alors ’enfoncement d’une aiguille de 1,13 mm de diametre dans le
mélange jusqu’a l'obtention d’un enfoncement (depth) de 34 + 1mm. C’est d’ailleurs ce
parametre (évolution de la profondeur d’enfoncement en fonction du temps) qui est étudiée
dans la suite. La composition des pates cimentaires et les résultats sont donnés dans les
Tab 6.8 et 6.9. Les Fig 6.24, Fig 6.25a et Fig 6.25b donnent respectivement les résultats

du test pour les matériaux SB, SC et SF ainsi que celui de la pate témoin MT.

Constituants Témoin p = 8% p = 15%
Ciment CP1 500 460 425
Addition/Substituant — 40 75
Eau 150 158 165
Désignation MT MXX8 3° MXX15

Tableau 6.8 — Composition du MT et des mortiers substitués (8% et 15 %) pour l’évaluation du
temps de début de prise Vicat (NF EN 196-3) ; Masses en grammes.

Constituants CP1 SB SC SF MK FC

b = 8% s 240 170 196 — —
p = 15% 257 154 164 157 159

Tableau 6.9 — Temps (en minutes) de début de prise Vicat (NF EN 196-3) pour les différents
matériaux utilisés.

Pour rappel, la perspective de ce test est bien la détermination du temps théorique

du "début de prise" correspondant chimiquement au temps de saturation de la solution

35. XX = Le nominatif de I’addition considérée conformément a la Fig 5.1
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interstitielle. En effet, au début de cette phase (dite phase d’accélération), la concentration
des ions Ca?t et OH ™~ atteint son paroxysme [253], tandis que la conductivité devient

maximale ; ce qui induit la précipitation de la portlandite jouant le role de "gdchette" a la

prise ("début de prise")[253].
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Figure 6.24 — Détermination du temps de début de prise pour les pates a base de SB (substitution
a 8% et 15%)
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Figure 6.25 — Détermination du temps de début de prise pour les pdates cimentaires d base de SC
et SF (substitution a 8% et 15%)

Les mortiers MSB8 et MSB15 présentent des retards de début de prise de I'ordre de
Imin / 2g de sédiments ajoutés. Ces retards sont de l'ordre de 9% a 20% respectivement
(Fig 6.24) par rapport au MT. L’effet de retard semble donc étre amplifié par la présence
des sédiments. On peut également remarquer par ailleurs que ce comportement des séries
MSB est totalement distinct de ceux des séries MSC et MSF ou il s’agit d’'une réduction
du temps de début de prise (Fig 6.26). Le début de prise est avancé de 25% a 30% par
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rapport au MT. En plus, 'amélioration est accentuée (proportionnelle) avec la présence des
sédiments traités avec un effet particulierement notable pour le SF. Par ailleurs, le temps
de latence ou période dormante (entre 0 et 190 min environ, Fig 6.26) est réduit lors de
I'utilisation de matériaux calcinés. Ce qui pourrait étre le fait d’effets de contraction ou de
prise primaire (Fig 6.25a) relatifs aux C-S-H de type E [253]. Il y’a donc eu globalement

semble-t-il, une amélioration du processus de prise du fait de la calcination.
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Figure 6.26 — Détermination du temps de début de prise pour les les différents sédiments ; courbes
superposées (substitution a 15%)

De la méme maniere, des mortiers a base de MMK et MFC ont également été préparés
et testés. L’analyse comparative présentée a la Fig 6.27 montre que ’amélioration du début
de prise reste plus important pour les pates a base de sédiments SC. Le MMK et le MFC
présentant des temps de prise de 157 min et 159 min respectivement.

En fait, un certain nombre de justifications peuvent étre invoquées au vu de ces résultats.
On peut ainsi alléguer le fait que la présence des sédiments peut induire des réactions
diverses avec la chaux (CaO) diminuant ainsi ses proportions dans le mélange. Cela aurait
pour effet d’allonger le temps de prise [150]. Les effets d’ordre physique, relatifs a la finesse

existent également mais seraient toutefois secondaires lors des phases initiales de prise.
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Figure 6.27 — Détermination du temps de début de prise pour les différents matériaux ; courbes
superposées (substitution o 15%)

D’autre part, les retards constatés peuvent étre liés a la présence de contaminants
minéraux ou organiques n’ayant pas été éliminés notamment sur le sédiment SB. En effet,
selon ARLIGUIE et GRANDET [178], la présence de Zinc (Zn) a le plus grand impact
que tous les autres polluants. Sa présence conduirait a une diminution de la résistance
a la compression ainsi qu'une diminution de la densité. Le Zinc, par des mécanismes
complexes, inhiberait 'hydratation de C3S et C3A avec un effet plus prononcé sur C3S
qui sont par ailleurs les principales sources de production de C-S-H et de Ca(OH )s. De
méme, la présence de nitrate (Ni) conduit & une réduction de I’hydratation du ciment
de plus de 50% selon MALVIYA et MINOCHA [176][175]. Notons que ces polluants ont été
formellement identifiés a travers I’analyse FX comme étant présents entre autres. Enfin,
I'hémihydrate identifié dans l'analyse DRX (Eq 6.4 et Fig 5.23) induit la production de
gypse (CaSOy4,2H50) qui est un retardateur de prise (son effet ne serait pas dominant
sur les matériaux traités). En définitive, on considére que l'impact de ces polluants et
"perturbateurs" mériterait en ’occurrence d’étre étudié et caractérisé spécifiquement.
Les améliorations relevées pour SC et SF sont-elles attribuables a une amélioration de
certaines propriétés a l'issue du traitement. La présence de chaux vive (voir section 6.8)
ainsi que ’élimination de la matiére organique pourraient en étre des causes pour le moins

partielles.
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6.9 Meéthodologie de quantification des apports d’ordre

physique et chimique a la résistance mécanique globale

Au vu des différents résultats obtenus et constatations réalisées jusqu’ici, il est adéquat
de déduire que la présence des sédiments traités génerent tres clairement un apport de
résistance et de performance. Dans 'optique de quantifier I’apport de résistance distingué,
il a été formulé les mortiers comme par BENZERZOUR et al. [14] nommés MP120 substitués
a 8% et 15%. Leur spécificité est dans le fait que ces mortiers sont a base de sable naturel
quartzeux ayant une courbe granulométrique similaire a celle du sédiment et aussi une
surface spécifique équivalente déterminée par analyse BET. Le but étant d’éliminer dans
un premier temps 'effet chimique additionnel potentiellement engendré par la présence
des sédiments, tout en conservant la possibilité de nucléation hétérogene (effet physique).
Assurément, 'effet bénéfique d’une addition calcinée finement broyée ne peut étre attribué
a un effet physique seul tel que expliqué par DE WEERDT [151]. Une autre série de mortiers
a base d’un sable grossier et dénommés MR400 sera également produit pour quantifier les
effets physiques. Le sédiment SC est le matériau qui sera considéré ici pour de multiples
raisons :

@ La technique de calcination directe est mieux maitrisée et est tres amplement utilisée
et appliquée dans de multiples études.

® La calcination permet d’éliminer la fraction organique et certains polluants;
annihilant ainsi la variabilité des résultats.

® Le matériau SC parait étre un matériau activé et sa contribution a la résistance peut

donc étre plus nettement appréciée.

6.9.1 Détermination de 'effet CHIMIQUE

La quantification de leffet chimique est basée sur le principe expliqué ci-dessus.
Considérons la variation de résistance entre le MSC et le MP120 et excluons ainsi 'effet de
la nucléation hétérogene et la dilution du ciment [258]. Cette dilution a été jugée égale en

proportion dans ces deux mortiers qui contiennent d’ailleurs la méme quantité de ciment :

ARccrem = Reamrse — Rearpi2o (6.5)
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Figure 6.28 — Evolution des résistances en compression du MT, du MP120 et du MSC.
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Figure 6.29 — Détermination de la contribution en terme d’effet CHIMIQUE du fait de la
présence des sédiments dans une matrice cimentaire et Courbes d’écart de résistance entre le MT
et le MSC.

L’effet chimique est donc de l'ordre de 10 MPa a 60 jours et est en outre croissant
avec le temps. Sur la Fig 6.29, on peut aussi noter que la différence de résistance (AMT)
par rapport au MT est positive mais toutefois décroissante. Sans doute parce que le MT
contient plus de ciment et que son activité reste marquée en 1’occurrence.

La présence du SC géneére donc un gain de résistance appréciable dans le temps. Le calcul
de cet effet par cette méthodologie est conforme & I'activité chimique démontrée de ce

matériau (voir section 6.1).
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6.9.2 Détermination de 'effet PHYSIQUE

Cet effet est déduit du calcul de 'effet chimique et de la résistance a la compression
d’un mortier noté MR400 (Eq 6.6). Pour ce mortier, une substitution de p (%) du
ciment a été réalisée a l'aide d’un sable naturel quartzeux relativement grossier assumant
Doz = 250 um et Spiaine < 23m?/g selon LAWRENCE et al. [258] mais également
CYR et al. [208][160]. En méme temps, ce type de sable exclurait I'effet de la nucléation
hétérogene ainsi que l'effet chimique. Il n’influerait pas sur la dilution cimentaire tout
en conservant une pseudo-compacité équivalente. Des travaux ultérieurs menés par DE
WEERDT et al. [151] ont établi des résultats similaires. Aussi, la finesse a pu jouer un
role majeur dans les réactions d’hydratation. Plus I'addition est fine, plus les reactions
pouzzolaniques initiales sont accélérées et la résistance est élevée au jetine dge [238]. La

contribution supplémentaire totale a la résistance peut alors étre écrite comme suit :

AR = ARcppys + ARccurm = Revse — Rearraoo

ARcprys = Reyse — Revraoo — ARconem

En utilisant 1’équation 6.5 on a alors :

ARcppys = [Remsc — Remraoo) — [Revsc — Rearpizo)

ARcprys = Reypi2o — Renrraoo (6.6)

Une étude menée par ROZIERE et al. [13] a montré l'effet de la nucléation hétérogeéne
en valorisant un sédiment traité dans une matrice cimentaire en utilisant des mesures
d’analyse et de cartographie MEB couplées a de la nano-indentation. Les principaux
résultats sont :

« Le module élastique de la pate de ciment est augmentée de maniere sensible.

w La présence de particules de sédiments généere des sites de nucléation supplémentaires

en faveur des hydrates conduisant & une amélioration des processus d’hydratation.
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Figure 6.30 — Evolution des résistances en compression du MT, du MR400 et du MSC.
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Figure 6.31 — Détermination de la contribution en terme d’effet PHYSIQUE et CHIMIQUE
du fait de la présence des sédiments dans une matrice cimentaire.

La Fig 6.30 correspond aux mesures de la résistance a la compression effectuées sur les
mortiers MT, MSC et MR400. Celle-ci démontre clairement que la présence de sédiments
SC augmente la résistance. A 60 jours, les MSC8 et MSC15 présentent respectivement
64,72 MPa et 63,00 MPa, ou le MT est de 63,63 MPa de résistance a la compression.
Pour le MR400, la résistance est inférieure sans doute du fait de la nature inerte et la
grossiereté du sable utilisé.

Les courbes données a la Fig 6.31 mettent en évidence que l'effet physique diminue dans

le temps et a tendance & s’annuler & maturité (60 jours) pour le MSC8 comme pour le

MSC15.
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En définitive, tout ceci pourrait ébaucher un effet physique agissant en tant que effet a
court terme [258][208]. En revanche, l'effet chimique semble lui prédominant et continue

de croitre apres 60 jours (effet & long terme).

L’approche proposée par HE [222][259] pourrait également étre intéressante a aborder.
Cette approche consiste & déterminer un indice hydraulique H correspondant & un rapport
de différences entre la résistance du mortier substitué et le mortier "inerte" d’un coété et
entre le MT et le mortier "inerte" de 'autre. Cette technique ne sera pas plus amplement

détaillée ici mais reste globalement cohérente avec la démarche présentée.
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Bilan du chapitre
—_—l 0 D0

I L’étude et la détermination de 'activité des sédiments utilisés en tant qu’addition

minérale permet de mettre en évidence des résultats divers selon le type de test
utilisé.

% La détermination de I'indice d’activité mécanique (IAM), le test de conductivité
ainsi que le test CHAPELLE, ont uniformément montré que les sédiments calcinés
(SC et SF) possédaient une fort coefficient d’activité atteignant x = 0, 885 pour
le SF et x = 0,725 pour le SC par le test IAM. Ces coefficients sont cependant
légerement moins élevés par 'essai CHAPELLE (x = 0,600) qui les qualifie ainsi
de modérément actifs, mais les résultats restants convergents.

¢ L’application du test de conductivité avec prise en compte des sels dissous est
adaptée aux sédiments mais ne 'est pas pour les MK et FS, étant donné que
leur activité est sous-estimée par cette correction inspirée de la méthode de
PAYA et al. [135] comme montré par AMAR et al.[33].

% Le sédiments bruts finement broyés présentent un coefficient d’activité y €
(0,460 a 0,490). Leur activé semble plus conséquente par le test FRATTINI,
probablement du fait de 'impact de sa surface spécifique plus convenablement
prise en compte par cet essai. Une corrélation entre la finesse du produit et sa
réactivité a pu ainsi étre établie.

I La quantification de I’hydratation par ATG permet de conclure que les pates
cimentaires contenant 10% de sédiments sont quasi équivalentes a des pates témoins
exempts de sédiments notamment en terme d’eau d’hydratation des C-S-H. La teneur
en portlandite plus faible pourrait étre attribuée a sa consommation lors de réactions
pouzzolaniques induites.

I Le suivi de la calorimétrie LANGAVANT et du temps de début de prise VICAT permet
de mettre en évidence que la présence des sédiments génere un dégagement de chaleur
additionnel et un retard de prise pour le SB. Ces effets sont attribués a la présence
de phases chaulées ou silico-alumineuses, mais aussi la présence de polluants ou des
retardateurs tels que le gypse.

I La résistance mécanique supplémentaire constatée sur les mortiers formulés est
attribuable a des effets d’ordre physiques et chimiques. Ces apports sont quantifiables
par des méthodes de confection-comparaison par rapport a des mortiers a base de
sable inerte. Certaines disparités dans ces tests pourraient étre dues a la nécessité
d’utiliser des moyens et formules de corrections tenant ainsi compte de phénomeénes

naturels et/ou induits (carbonatation, effets des sels, etc).
L’objet du chapitre suivant sera d’établir des lois de formulations objectives. Celles-ci

seront des versions améliorées de lois existantes, ceci en prenant compte ’effet attesté de

la présence des sédiments dans la matrice.

Valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires || Mouhamadou AMAR - 2017. 198

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



© 2017 Tous droits réservés.

Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

Chapitre

VERS DES LOIS DE FORMULATION

ADAPTEES

Sommaire

7.1 Programme expérimental ...... .. ... .. .. .. i i 200
7.2 Résistance mécanique . ........... i 202
7.3 Effet du rapport E/L et de la substitution .......................... 204

7.3.1  Effet durapport E/L... ... o 204

7.3.2  Effet du taux de substitution............. ... ... ... ... ... 205
7.4  Effet de la compacité . ...... ... 206
7.5 Adaptation numérique des lois de formulation ............. ... ... ... 207
7.6 Validation expérimentale .......... ... ... .. .. .. . i 212
7.7 Influence du type de ciment . ........ ... .. i 213

199

lilliad.univ-lille.fr



CHAPITRE 7. VERS DES LOIS DE FORMULATION ADAPTEES Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

ne ribambelle de modeles mathématiques ont été développés pour expliciter la

dépendance des propriétés mécaniques du béton au rapport Eau/Ciment (voir section
3.1). Parmi ces propriétés, la résistance a la compression reste définitivement I'une des
plus significatives et des plus importantes [260]. La présence d’additions minérales change
cependant totalement la configuration, les relations et les différentes interactions.
Il existe différents effets, de diverses ordres, qu’il est possible d’attribuer & la présence
des sédiments dans les mortiers sur lesquels les essais de résistance sont effectués. La
composition de ces mortiers est donnée dans le Tab 7.1. Les rapports Eau/Liant =
% varient par ailleurs de 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8 et pour chaque % donné, les taux de
substitution p = 0%:; 5% ; 8% ; 10% ; 15%: 20% ; 256% sont alors considérés. Ces mortiers
sont a base du sédiment SC, calciné a 850°C pendant 1h.
Il y’a lieu de faire mention ici que la formulation de matrices cimentaires a base de
sédiments repose a ce jour, pour l’essentiel, sur des méthodes semi-cohérentes voire
empiriques. Ces derniéres ne prennent généralement pas en compte un dosage régulier
de la quantité d’eau et des différents constituants, et ne permettent pour une kyrielle de
cas de prédire la résistance probable & maturation.
Il est présenté dans cette section les résultats ayant permis de développer des lois de
formulation inspirées des méthodes existantes (BOLOMEY, FERET, etc), adaptées aux

matrices cimentaires & base de sédiments.

7.1 Programme expérimental

Le programme expérimental impliquait dans un premier temps la formulation de
35*2="70 mortiers. Les ciments utilisés sont le CP1 (CEM 52.5N) et le CP2 (CEMI 42.5R)
pour tenir compte du facteur relatif au liant. Dans ce qui suit, MTp(%) désigne le mortier
témoin et la nomination des mortiers a base de SC suit en outre la nomenclature suivante :
MSC(10*E2)Pp(%) ot £ désigne le rapport Eau/Liant et p(%) est le taux de substitution.
Le fait de faire varier le rapport % permet d’apprécier I'influence de ’eau sur la résistance
mécanique ainsi que sur la consistance (Fig 7.1). La variation du taux p(%) donne elle
I'influence de la présence des sédiments.

Dans ce cadre, des éprouvettes 4*4*16 cm conformes au NF EN196-1 sont confectionnées

et testées apres 7, 28 et 60 jours en cure humide a 25°C.
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Mortiers E/L Substitution p(%) Ciment (g) Sediment SC (g) Eau (g) Sable (g)

Série S4
MT4 0,4 0 450,0 0 180,0 1350
MSC4P5 0,4 5 4275 20,37 181,1 1350
MSC4P8 0,4 8 414,0 32,58 181,8 1350
MSC4P10 0,4 10 405,0 40,73 182,3 1350
MSC4P15 0,4 15 382,5 61,10 183,5 1350
MSC4P20 0,4 20 360,5 81,46 184,7 1350
MSC4P25 0,4 25 337,5 101,83 185,9 1350
Série S5
MT5 0,5 0 450,0 0 225,0 1350
MSC5P5 0,5 5 4275 20,37 223,9 1350
MSC5P8 0,5 8 414,0 32,58 223,2 1350
MSC5P10 0,5 10 405,0 40,73 222,8 1350
MSC5P15 0,5 15 382,5 61,10 221,8 1350
MSC5P20 0,5 20 360,5 81,46 220,7 1350
MSC5P25 0,5 25 337,5 101,83 219,6 1350
Série S6
MT6 0,6 0 450,0 0 270,0 1350
MSC6P5 0,6 5 4275 20,37 266,6 1350
MSC6P8 0,6 8 414,0 32,58 264,7 1350
MSC6P10 0,6 10 405,0 40,73 263,3 1350
MSC6P15 0,6 15 382,5 61,10 260,1 1350
MSC6P20 0,6 20 360,5 81,46 256,73 1350
MSC6P25 0,6 25 337,5 101,83 253,4 1350
Série S7
MT7 0,7 0 450,0 0 315,00 1350
MSC7P5 0,7 5 4275 20,37 309,43 1350
MSC7P8 0,7 8 414,0 32,58 306,1 1350
MSC7P10 0,7 10 405,0 40,73 303,9 1350
MSC7P15 0,7 15 382,5 61,10 298,3 1350
MSC7P20 0,7 20 360,5 81,46 2927 1350
MSC7P25 0,7 25 337,5 101,83 287,2 1350
Série S8
MTS8 0,8 0 450,0 0 360 1350
MSC8P5 0,8 5 4275 20,37 352,2 1350
MSC8P8 0,8 8 414,0 32,58 3475 1350
MSC8P10 0,8 10 405,0 40,73 3444 1350
MSC8P15 0,8 15 382,5 61,10 336,5 1350
MSC8P20 0,8 20 360,5 81,46 328,7 1350
MSC8P25 0,8 25 337,5 101,83 320,9 1350

Tableau 7.1 — Composition des différentes séries de mortiers préparés d base du CPI1 et du
SC850T1
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(b) Mortier avec E/L=0.5

(d) Mortier avec E/L=0.7

(e) Mortier avec E/L=0.8

Figure 7.1 — Aspect visuel, a l’état frais, des différentes catégories de mortiers formulés

Dans le cadre de la démarche expérimentale adoptée, nous nous sommes fixés pour
objectif de respecter une consistance équivalente pour chaque série de mortier. Pour cela,
une demande en eau supplémentaire est considérée eu égard a la présence des sédiments
(voir section 5.3). Cependant, pour S4, S6, S7 et S8; des valeurs de % de 0,42, 0,57, 0,65,
0,73 respectivement sont pris pour les forts taux de substitution (25%). Ceci est du fait
que la demande en eau supplémentaire est calculée sur la base de ’essai de consistance

normalisée calibrée pour des séries de type S5.

7.2 Résistance mécanique

Les mortiers formulés ont été testés apres 7, 28 et 60 jours de durcissement. Des tests
de compression ont été effectués pour déterminer I’évolution de la résistance en fonction
du temps, du rapport % et du taux de substitution des sédiments p(%).

Les résultats de la Fig 7.2 et la Fig 7.3 révelent que les mortiers de la série S5 présentent
la résistance a la compression la plus élevée comme manifestation d’un optimum. On
distingue aussi un optimum de substitution autour de p = 10% avec l'identification
d’équipotentielles concentriques. Un résultat similaire a été trouvé par COLAK [260] lors

de I’étude de 'estimation de la résistance a la compression de bétons sur la base d’un
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nouveau modele. La résistance a la compression est également réduite lorsque le rapport
% est augmenté en raison de la teneur élevée en eau, créant des vides apres durcissement.
ZHOU et al. [261] a observé que lorsque la teneur en eau croit, la résistance mécanique
a la compression est inéluctablement réduite. Les tests de résistance a la compression
menés jusqu’a la rupture, ont été conduits a ’aide d’une presse de type INSTRON 5500R,
controlée en force a la vitesse de 144 kN/min. La référence & 28 jours est considérée dans

I’établissement des lois de formulation.

MPa
60
55
50
w0 T =
RN s
55 - 4 “\“}\\\‘:\%\\\\\\ “
“‘ AR
50 - e 40
T A o
Sl
o 40 -4 35
35 -|
30 - 30
25 -
25
04

Figure 7.2 — Courbe 3D de la résistance en compression a 28 jours en fonction du tauxr de
substitution p(%) et du rapport %
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Figure 7.3 — Courbes de niveau - Résistance en compression d 28 jours en fonction du tauz de
substitution p(%) et du rapport %
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7.3 Effet du rapport E/L et de la substitution

7.3.1 Effet du rapport E/L

La variation de la résistance & la compression en fonction du taux de substitution pour
chaque rapport % est présentée aux Fig 7.4, Fig 7.5 et Fig 7.6. Les résultats montrent
une résistance croissante dans le temps, de 7 a 60 jours, pour tous les mélanges. En outre,
on observe que plus le rapport % est élevé, plus la résistance est faible. Le mortier S5 a
atteint une valeur maximale de 65,86 MPa a 60 jours et la plus faible résistance était pour
un S8 (23,00 MPa a 60 jours).

L’impact du rapport % sur la performance du mortier a été étudié par Kim et al. [262]
sur la plage E/L = 0,45 a 0,60. Il a été observé que si le rapport % augmente, la porosité
croissait jusqu’a pres de 150% et la résistance a la compression, elle, réduite & 75,60%. Une
investigation antérieure menée par HAACH et al. [263] divulgua aussi qu'une augmentation
du rapport % améliorait la fluidité, mais néanmoins entraine une diminution généralisée
des performances mécaniques. Ceci est conforme aux constatations présentement effectuées
et aux formules de FERET, ABRAMS, ou de BOLOMEY, etc (présentées en section 3.1),
selon lesquelles le rapport % varie inversement avec la résistance. En outre, pour tous ces
mortiers, il existe une teneur en eau optimale dans le sens de Porovics [264] ou TRANH
[265] tenant compte de la demande en eau du ciment, du sédiment et des additions fines

en général.

| E/L=0.4—8—- E/L=0.5——- E/L=0.6 =—- E/L=0.7 - E/L=08 —|

— : : ‘ ‘ —
55 F |
50| |
a5 ]
0] |

35| .

Résistance Re (MPa)

30| .
25 |- .

20 |- .

15 .

Substitution p (%)

Figure 7.4 — Résistance en compression a 7j en fonction du tauz de substitution p(%) pour chaque
rapport %
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Figure 7.5 — Résistance en compression a 28j en fonction du taux de substitution p(%) pour
chaque rapport %
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Figure 7.6 — Résistance en compression d 60§ en fonction du tauxr de substitution p(%) pour
chaque rapport %

7.3.2 Effet du taux de substitution

Les résultats permettent de dénoter que le MTH et le MSC5P5 ont la plus grande
résistance a la compression a toutes les échéances (Fig 7.4, Fig 7.5 et Fig 7.6). Le MSC5P8
et le MSC5HP10 ont présenté des valeurs de résistance similaires ou supérieures au MT
(60,23 MPa et 58,16 MPa, respectivement) a 28 jours (Fig 7.5). On observe également que

pour les séries & haut rapport %, la résistance de S6, S7, et S8 est tres souvent supérieure au
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MT pour le taux de substitution optimum. Tous ces éléments démontrent que les sédiments
auraient contribués jusqu’a un certain seuil, & améliorer la résistance a la compression
globale en favorisant le développement de I’hydratation du ciment [150][266][12][267][258].
Les augmentations de résistance varient de 4% a 27%, en fonction du rapport % et de p
(%).

Ces effets pourraient également étre dus au role des sites préférentiels de nucléation lors
des réactions cimentaires autour des particules de sédiments fins. Ces dernieres permettent
une meilleure répartition des produits hydratés (remplissage des vides) et conduisent ainsi
a une structuration plus efficace de la matrice telle que démontré par GUETTALA et
MEZGHICHE [268]. Les résistances les plus faibles observées pour les séries a p = 25%
indépendamment de % et du temps de maturation, sont reliées d’une part a la forte
teneur en sédiments en replacement du ciment, diminuant considérablement les effets de
dilution de ce dernier. D’autre part, il y’a bien siir la demande en eau supplementaire
due au sédiment ; cette derniére devenant excessive et augmente alors la porosité. Cet
ajustement est quelque peu indispensable en ’absence d’utilisation d’adjuvant pour garder
une consistance et une maniabilité équivalente comme montré par Lim et al. [269]. Enfin,
il importe de noter que l'existence d’une proportion optimale est avérée et semble ici
étre autour de 10 — 15% comme constaté dans des études antérieures sur d’autres types
d’additions [270]. Les améliorations de résistance constatées peuvent également étre liées
a la présence de grains finement broyés (méme de nature inerte). Dans leur constat,
DAY et SHI [238], ont mis en évidence plusieurs effets liés au traitement tels que : a)
I’amorphisation de la surface des grains par attraction d’ultrafines a l’issue du broyage
optimisé; b) l'accélération des réactions pouzzolaniques au jeline age (jusqu’a 3 jours de

maturation) du fait de la présence de ces additions.

7.4 Effet de la compacité

La Fig 7.7 montre la relation entre la résistance a la compression et le rapport % pour
chaque taux de substitution. De prime abord, on distingue un développement régulier.
Cependant, pour 5S4, la résistance est inférieure a celle d’'une formulation S5, en raison
d’une rupture dans I’état de compacité de la matrice. Cela est di au défaut d’eau et
a linsuffisance de cette derniére, nécessaire pour une consistance pateuse (formation de
boulettes, voir Fig 7.1a). Ainsi, pour la corrélation analytique, nous considérons seulement
des formulations S5, S6, S7 et S8 qui sont décrits dans la Fig 7.7 comme correspondant
a une « zone d’ajustement régulier ». Il existe toutefois des modeles mathématiques
relativement complexes permettant de prendre en compte cette "anomalie" par des lois
de type hyperbolique comme proposé par NEVILLE [271] et COLAK [260]. Mais pour des

raisons de simplicité, des modeles plus simples seront choisis.
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Figure 7.7 — Résistance en compression a 28j en fonction du rapport % pour les différents taux
de substitution

Dans la suite, on déterminera des lois adaptées de prédiction de la résistance probable
a 28 jours inscrites dans le domaine cité ci-dessus (Fig 7.7). On utilisera des courbes
d’isoréponse dans un systéme binaire ciment-sédiment comme liant de la matrice.
Il peut exister d’autres types d’influence comme la finesse du produit, la présence
d’activateurs, ou encore la température ou le temps de traitement. Par exemmple DAY
et SHI [272] ont déja montré qu’au jeune age et sous certaines conditions, chaque
augmentation de 100 m?/g de la surface spécifique générait un gain de résistance de

1.5 M Pa.

7.5 Adaptation numérique des lois de formulation

Le choix de la loi la plus appropriée est déterminé par ’évaluation du coefficient de
détermination R? et du RMSE (erreur quadratique moyenne). Aussi, il est considéré
comme critére primordial I’obtention du nombre minimum de parametres requis par la
loi de formulation lors de 'utilisation d’une analyse de régression (Option "curve fitting")
sur le logiciel MATLAB®. Aussi, dans le béton ou mortier, il est admis que la majorité
des réactions d’hydratation et de durcissement se déroulent a 28 jours (fort gradient)
et la résistance a cette échéance est alors représentative. Toutefois, de nombreux codes et
réglements utilisent un facteur temporel valant entre k&, = 1.10 a 1.24 donnant la résistance
entre 60 & 360 jours si cela devait étre requis. Ceci est d’ailleurs le cas du BSI (en Grande

Bretagne), 'ACI (aux USA), en encore 'ECP (en Egypte) [273].
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Les figures ci-apres illustrent les courbes d’isoresponse prédisant la résistance a la
compression de 28 jours sur la base de certaines lois de formulation existantes dans une
forme améliorée (plus de 6 lois testées). Ces courbes d’interaction donnent la résistance en
fonction du rapport % et du pourcentage p(%) dans un style similaire a I’étude de GHRICI
et al. [267].

p (%)

0.5 0.55 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8
E/L
1 2
R., = _ 7.1
> a*<b*$+y+c> (7.1)

a = 1145000; b = 176.3; ¢ = 46.24; R?> = 0.9034; RMSE = 3.527
Figure 7.8 — Loi de FERET modifiée (z=E / L et y = p * 100)
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MPa
65
60
55
—_ 50
X
o 45
40
35
30
25
0.5 0.55 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8
E/L
1 1.5
R = Qq * —_— 72
@ (b *x + y) (7-2)
a = 58200; b = 186.3; R? = 0.9016; RMSE = 3.491
Figure 7.9 — Loi de BOLOMEY-1 modifiée (x=E / L et y =p * 100)
MPa
65
60
55
50
S
= 45
o
40
35
30
25
0.5 0.55 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8
E/L
Rop—as—2 ¢ (7.3)
A P +bx*y ¢ ’
a=40.42;b = 0.005726 ; ¢ = -0.4389 ;R>= 0.9025; RMSE = 3.544
Figure 7.10 — Loi de BOLOMEY-2 modifiée (z=E / L ety = p * 100)
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P (%)

0.5 . 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8
E/L

a c
Ry = <b_m + £> (7.4)

a=1475;b = 6.46; c = -0.7002; d = 0.8871; R? = 0.9123; RMSE = 3.430

Figure 7.11 — Loi de ABRAMS modifiée (z=E /L ety =p * 100)

MPa
60
55
50
'6‘? 45
Q.
40
35
30
25
0.5 0.55 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8
E/L
Ry =axexp(bxx+cx*y) (7.5)
a=177.7:b = -2.107; ¢ = -0.01255; R2= 0.8983; RMSE = 3.619
Figure 7.12 — Loi Ezponentielle modifiée (x=E / L et y = p * 100)
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p (%)

0.5 0.55 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8
E/L

Ry =axb 4+ cxy (7.6)

a=27.26;b=-1.135; c = -0.4959 ; R?= 0.8852; RMSE = 3.844

Figure 7.13 — Loi de POWERS modifiée (x=E / L et y = p * 100)

Ces résultats montrent une tres bonne corrélation a travers ces formules atteignant
un coefficient de détermination R > 0,90. A la lumiére de ces résultats, les lois les
plus adéquates semblent étre les lois de FERET modifiée (R? = 0,9034; RMSE = 3,527 ;
3 parameétres nécessaires), BOLOMEY-1 (R?> = 0,9016; RMSE = 3,491; 2 parameétres
nécessaires) et la loi Exponentielle (R? = 0,8983; RMSE = 3,619; 3 parameétres
nécessaires). En effet pour ces formules, on obtient les meilleures corrélations au vu des
criteres fixés en 7.5, eu égard notamment a 1’écart entre les résultats théoriques prédites et
les résultats expérimentaux. Notons que la loi de POWERS fait figure de loi assez adaptée
(R?> = 0,885; RMSE = 3,844 ; 3 paramétres nécessaires), avec en plus une configuration
de courbes concaves, assez typiques et caractéristiques des lois de formulation. L’optimum
autour de 10% de substitution apparait également tres clairement sur la loi de ABRAMS
modifiée (Fig 7.11) ou on voit que les mortiers avec E/L < 0,7, les MT et les mortiers
avec p =~ 10% sont situés sur la méme équipotentielle.

Ceci est conforme a I’hypothése présentée plus haut selon laquelle la contribution des
additifs minéraux devrait engendrer 'amélioration de la résistance globale. Il est également
nécessaire de comparer ces résultats avec ceux de la bibliographie ou les sédiments ou
les boues ont été utilisés comme addition minérale. La Fig. 7.14 montre la corrélation
entre la résistance théorique (prédite a partir de la formule de Bolomey-1) et la résistance
expérimentale obtenue dans ces études. Cela met nettement en évidence 'existence d’une

prédiction relativement satisfaisante.
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Figure 7.14 — Corrélation entre la résistance théorique prédite par la formule Bolomey-1 et la
résistance d la compression expérimentale issue de la bibliographie existante

7.6 Validation expérimentale

La composition des formulations de mortiers pour la validation expérimentale est

détaillée au Tab 7.2. Deux séries de mortiers sont formulées a 1’aide de deux types de

sédiments : le SC (sédiment marin calciné) du GPMD 3¢ et le RCS, qui est un sédiment

de riviere broyé et tamisé a 120 um. Ces matériaux ont été traités par calcination a 850°C

pendant 1 h. Des éprouvettes prismatiques 40x40x160 mm sont préparées sur la base

des mortiers formulés et coulés dans des moules en acier conformes & NF EN 196-1 puis

testés a 28 jours. La résistance prédite (Ripeo), la quantité de ciment (C) et la teneur en

sédiments (p(%)) ont été fixées ; le rapport (E/L) et la quantité d’eau E ont été déterminés

en utilisant la loi prédictive. Il est présenté dans le Tab 7.2, la composition des mortiers,

les valeurs théoriques (Ripeo) et expérimentaless de la résistance (Reqp) et erreur relative

(¢) determinant la précision de la prédiction. Les caractéristiques du RCS sont données a

la Fig 7.15a et au Tab 7.15b.

36. Grand Port Maritime de Dunkerque
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— — —
100 | | Tamisats —se— B 6
§ I i 4 5:/ Caractéristiques Valeurs
g sof 1 g ps ((g/em?) 2,655
g i 1.3 BET (cm?/g) 27152
2 | R e Demande en eau (%) 45
i PAF (%) 0,46 %
ol 1o Dso (im) 16,05
— “‘1‘(‘)0 — “‘1‘(‘)1 — “‘1‘(‘)2 - (b) Caractéristiques du RCS
Tamis (;m)
(a) Granulométrie du RCS
Figure 7.15 — Caractéristiques du RCS
Formulation Bolomey-1 Exponentielle
Sédiment SC RCS SC RCS
Mortiers M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 M3
Ciment (g) 418,5 369 414 382,56 | 418,5 369 414 382,5
p (%) 7 18 8 15 7 18 8 15
Sédiments (g) 31,5 81 36 67,5 31,5 81 36 67,5
Sable (g) 1350 1350 1350 1350 1350 1350 1350 1350
Eau/Liant 0,547 0,511 0,493 0,547 | 0,48 0,516 0,563 0,527
Eau (g) 246,02 229,98 221,80 246,39 | 218,93 232,43 253,17 236,95
Ritheo(MPa) 52 48 59 46 60 48 50 49
Rexp(MPa) 50,9 45,4 54,3 46,2 53,9 45,1 43,6 49,6
e(%) = (@) + 100 2,0 5,4 8,1 -0,3 10,2 6,2 12,9 -1,2
theo

Tableau 7.2 — Composition des mortiers et résultats de la validation expérimentale

Ces résultats permettent de déduire d’une part que, la formule de prédiction de
Bolomey-1, avec une erreur relative tres faible, semble plus précise que l’expression
exponentielle proposée. D’autre part, on peut soutenir que la nature des sédiments semble
influencer peu sensiblement les résultats prévus. Mais ce point nécessitera sans doute
des investigations plus détaillées et plus vastes eu égard notamment a ['hétérogénéité des

sédiments et leur variabilité (composition chimique, caractéristiques physiques, etc).

7.7 Influence du type de ciment

L’influence du type de ciment est étudiée a travers la formulation de mortiers a base
d’un portland ciment 42.5R noté CP2 et dont les caractéristiques sont données a la Fig
7.16a et au Tab 7.16b.. Etant donné que seule la résistance & 28 jours est considérée
comme déterminante et représentative, dans le cas présent, il a été supposé le caractere

"R = rapide" ne porterait pas d’influence sur les résistances mesurées car étant considéré
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comme un facteur au tres jeune age. L’analyse des courbes de niveau met encore une fois
en évidence l'existence d’un optimum autour de p = 10% de substitution avec un E/L
proche de 0,5 (Fig 7.17). On note que pour les forts E/L, on a une dégénérescence de

certaines lignes, du fait de manque de données.

T T 1 \\H‘ T T 7T \\H‘ T T 1 \\H‘
100 | -
Tamisats —se— B
i -3
| Volume B
° i 1 < Caractéristiques  Valeurs
2 ol 1% 8 ps ((g/em®) 3,211
E i 1= Blaine (cm?/g) 3669,08
& - 19 & Début de prise 165 min
- i Demande en eau 29 %
- | PAF (%) 121 %
07\"\‘\””\ A L] 1° Dso (pm) 10,77
2
10° 1ot 10 (b) Caractéristiques du CP2
Tamis (um)
(a) Granulométrique du CP2
Figure 7.16 — Caractéristiques du CP2
T T T T T T MPa48
25 ¢+ .
46
44
20 - 7
15 - 7
e
o
10 J—
5 = + . -
0 i | | 1 | | 1
05 052 054 056 058 06 062 064 066 068 0.7

E/L

Figure 7.17 — Courbes de niveau - Résistance en compression d 28 jours en fonction du taux de
substitution p(%) et du rapport % pour le ciment CP2.

Les résultats obtenus pour le ciment CP2, pour les lois Bolomey-1 et la forme

Exponentielle sont donnés a la Fig 7.18 et la Fig 7.19.
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1 1,5
ch = a* (m) (77)

a =43240; b = 176,3; R? = 0,6228; RMSE = 4,993

Figure 7.18 — Loi de Bolomey-1 modifiée (x = E / L et y = p * 100) sur les formulations a base
de CP2

MPa
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p (%)

25

05 052 054 056 058 06 062 064 066 068 07
E/L
Ry =axexp(bxx+cxy) (7.8)

a=1182;b=-1,703; ¢ = -0,01406 ; R2= 0,6882; RMSE = 4,699

Figure 7.19 — Loi Ezxponentielle modifiée (x = E / L et y = p * 100) sur les formulations a base
de CP2
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On distingue alors que les parameétres des modeles sont modifiés et les facteurs de
corrélation sont moins élevés. Cela s’explique par le fait que seules 17 séries de mortiers
ont pu étre produites balayant les E/L de 0,5; 0,6 et 0,7.

Par ailleurs, on montre cependant que la classe de ciment joue un réle non négligeable dans
la définition des lois de formulation. On remarque que les modeles & considérer pour les
mortiers a base de CP2 ont pour base ceux déja établis pour le CP1 (CEM I 52.5 N) mais

il faudrait multiplier le parameétre "a" par un facteur f = 0,65. En effet les parametres

autres que le parametre "a" varient trés peu sensiblement (voir Tab 7.3).

Lois de formulation Bolomey-1 Exponentielle
Ciment /Parameétres a b a b c
CEM I 52.5 (CP1) 58200 186,3 177,77 -2,107 -0,01255
CEM I 42.5 (CP2) 43240 173,3 118,2 -1,703 -0,01406

0,65 * acp1 = 37830 0,65 x acp1 = 115,5

Tableau 7.3 — Comparaison des valeurs des paramétres des modéles proposés
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Bilan de la partie

———0CZ 00>

I Le programme expérimental adopté a mis en évidence l'influence du taux de
substitution p (%) et du rapport E/L avec la nécessité d’adopter une consistance
équivalente pour tous les mortiers. L’existence d’un optimum autour de 10% a 15%
est également confirmée.

I 11 existe cependant différents effets dont il serait nécessaire de tenir compte :

% Nature et la finesse du produit,
% La présence d’activateurs,
% La température et le temps de traitement, etc

I 1l peut étre mis en place des lois de formulation paramétrées tenant compte de la
demande en eau des sédiments et du taux de substitution.

I La loi de BOLOMEY-1 et la loi Expérimentale validées expérimentalement semblent
tres adaptées avec coefficient de détermination R? autour de 0,90, mais aussi la loi
de FERET modifiée.

I Le type de ciment a une influence non négligeable. Il faut prendre en compte un
coefficient global proche de 0,65 entre le CP1 (CEM I 52.5N) et le CP2 (CEM I
42.5R).

La derniére partie de ce rapport sera consacrée a 1’étude de la durabilité des matrices
cimentaires a base de sédiments traités. Cela a pour but d’établir, a travers le concept
de performance équivalente (CPE), que la valorisation des sédiments de dragage est

scientifiquement, de par des critéres généraux, spécifiques et de substitution, plausible.

—_— 0 ————
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7étude de la durabilité des bétons ou mortiers passe par la mise en place d’essais
de quantification de leur résistance face aux agressions extérieures, mais également

son incidence sur le milieu comme par exemple lors des phénomenes de lixiviation. Par
ailleurs, les pores existent sous différentes formes dans une matrice cimentaire : les pores
squelettiques (liés a la compacité granulaire), les pores de 'air occlus, les pores capillaires et
les pores du gel. Ces différentes catégories de pores jouent un role capital dans la durabilité.
La détermination effective des différentes interactions requiert de garantir des conditions
de satisfaction du béton ou mortier tant dans sa pérennité que dans son impact sur le
milieu environnant. Dans la perspective de répondre a ces problématiques, les résultats
des multiples essais effectués sont détaillés dans la suite. Dans l'optique d’une démarche
comparative, la durabilité des mortiers suivants est étudiée :

@ MSB : mortiers a base de sédiments "BRUTS"

® MSC : mortiers a base de sédiments traités par calcination "DIRECTE"

©® MSF : mortiers a base de sédiments traités par calcination "FLASH".

Cette nomenclature est précisée a la Fig 8.1.

Dragage / Echantillonge des sédiments marins

Traitement physique

» Optimisation du broyage a 120 pm

y Y

Sédiments bruts ~ MSB Four Traitement thermique Chambre
» finesse + polluants divers traditionnel| p» Processus de calcination divers | de combution
y
"DIRECTE" ~ MSC "FLASH" ~ MSF
» T =850°C » T =1200°C
» t =1 heure PtE%OS

Figure 8.1 — Nomenclature des mortiers utilisés pour l’étude comparative de durabilité

8.1 Etude de la résistance mécanique

8.1.1 Mortiers de la série MSC

La résistance mécanique est un indicateur de durabilité de type "général" [274][275].
Son étude donne donc un apercu sur la qualité de la matrice cimentaire par rapport aux
éventuelles agressions du milieu.

La Fig 8.2 présente les résultats de la résistance a la compression et a la flexion pour les
trois mortiers MSC formulés ainsi que le MT. Les résultats montrent que la résistance a la
compression comme la flexion diminue avec 'augmentation du ratio de sédiments traités
(tests réalisés sur les mémes éprouvettes). Les séries MSC10 et MSC20 ont presque la

méme résistance a la flexion (= 11,3 MPa) que le MT a 60 et 90 jours. Ce qui tend a
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montrer que la résistance diminue d’une fagon quelque peu linéaire en fonction de taux de
substitution, mais cependant, la présence d’un optimum autour de 10% peut étre distingué.

En outre, la résistance baisse sensiblement pour le MSC30 qui n’atteint que 48,1 MPa a

90 jours.
T M7 jours N28jours E60jours E90 jours M7 jours N28jours E60 jours 90jours|
70 -
5 =
a ©
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mT MSC10 MsC20 MSC30 mMT Msc10 MsC20 MSC30
(a) Test de compression sur MT et MSC (b) Test de flexion sur MT et MSC

Figure 8.2 — Résultats des tests de compression et de flexion sur MT et les séries MSC a 7, 28
et 60 et 90 jours.

Tout compte fait, les mortiers avec 10% de sédiments présentent une globale bonne
tenue mécanique, équivalente a celle du MT.
La Fig 8.3 représente 1’évolution du module dynamique d’élasticité. Il confirme alors les
résultats précédents avec méme un module du MSC10 (44, 18 GPa) légérement supérieur

a celui du MT (44,06 GPa) a 90 jours, dans la méme tendance qu’a 28 et 60 jours.

[ ——7jours —c=28jours ——60jours ——90jours |
A
> ‘\Q\Q
44,18
44.06 41.85
40.42
o— —0— —_—
43.23 44.17

. ——0
41.63 39.71

o— —o—_
40.82 42.10 41.00
39.68
o— —_—— —
39.50 39.12 39.23 35.78
MT MSC10 MSC20 MSC30

Figure 8.3 — Module dynamique d’élasticité (en GPa) des séries de mortiers MSC a 7, 28, 60 et
90 jours (la ligne continue est sans aucune signification physique)

8.1.2 Mortiers des séries MSF et MSB

Les résultats de la résistance & la compression pour les mortiers a base de SF sont

présentés dans la Fig 8.4a et la Fig 8.4b.
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Figure 8.4 — Résultats des tests de compression et de flexion sur MT et les séries MSF a 28 et
60 et 90 jours.

Les résultats prouvent que la résistance a la compression pour le mortier MSF10 (63, 04
MPa) correspond & une amélioration de la résistance mécanique & 28 jours. Comparée au
MT, celle-ci est supérieure d’environ 13%, puis les valeurs sont sensiblement égales & 60
jours et 90 jours. Conjointement pour le MSF20 et le MSF30, la résistance du MT ne
dépasse de plus de 15% celle d’aucun de ces mortiers. Pour ce qui est de la flexion, le
MSF10 comme le MSF20 présentent une résistance atteignant = 11,50 MPa a 60 jours,
supérieure au MT (11,20 MPa). Enfin I’écart de résistance en flexion entre le MSF30
et le MT est inférieur & 10%. Toutes ces constatations pourraient étre expliquées par
une activation thermique du sédiment SF & l’issue du traitement subi, contribuant & une

amélioration généralisée de la résistance [215].
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Figure 8.5 — Résultats des tests de compression et de flexion sur MT et les séries MSB a 28 et
60 et 90 jours.

Pour les mortiers a base de SB, la résistance a la compression du mortier MSB10 (valeur
maximale = 61,11 MPa a 90 jours) est supérieure a celle des mortiers MSB20 et MSB30
avec une progression quasi linéaire (Fig 8.5a et la Fig 8.5b). Néanmoins elle reste inférieure

de pres de (9 %) a celle du MT et du MSF10 et cela a toutes les échéances, en compression
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comme en flexion. La résistance augmente pour toutes les formulations entre 1’échéance
28 jours et 60 jours comme pour le MSF et le MSC. Par ailleurs, la résistance décroit avec
la forte augmentation du taux de substitution pour les trois types de sédiments. Pour un
taux de 30% elle chute de 15% environ pour le SF, de 28% pour SC et de 37% pour SB
comparé au MT. Cela pourrait étre relatif a la forte diminution de la quantité de ciment
présente dans ces formulations (diminution des effets de dilution) et la demande en eau

supplémentaire.

Tout bien pesé, plusieurs effets antagonistes concomitants seraient a I'origine de ces
constatations. En effet, il se pourrait, comme mis en exergue par DAY et SHI [272] puis
par SINGH et al. [139], que la forte surface spécifique des sédiments broyés, génére un
effet "écran' vis-a-vis des grains cimentaires. Dans ces conditions, les particules d’eau
atteignent plus difficilement ces derniers qui voient leur hydratation effective quelque peu
entravée lors de fortes substitutions. Toutefois, la quantité d’eau supplémentaire considérée
relative a I""absorption" de sédiments pourrait-elle avoir une action finale bénéfique selon
SNELLINGS et SCRIVNER [234] avec comme effets notables : a) L’hydratation complete du
ciment présent ; b) La création d’un espace volumique suffisant pour le développement des

hydrates.

Enfin, la présence d’activateurs naturellement présents a base de Sulfates ou de Chlorures
peut expliquer les effets d’amélioration au jeune dge [238]. Les résultats de la détermination

du module dynamique pour les séries MSF et MSB sont présentés dans la Fig 8.6 :
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(a) Module dynamique du MSF (b) Module dynamique du MSB

Figure 8.6 — Module dynamique d’élasticité (en GPa) des séries de mortiers MSF et MSB d 28,
60 et 90 jours (la ligne continue est sans aucune signification physique)

On remarque alors que les observations réalisées pour la résistance mécanique sont
alors confirmées. Autrement dit, le module dynamique diminue avec l'augmentation du
taux de substitution. En revanche, il subsiste une quasi équivalence entre MSF10 et le

MT, laissant penser a I'existence d’un optimum comme déja suggéré.
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8.2 Etude de la porosité

La porosité est étudiée par intrusion de mercure et par absorption d’eau. En ce qui a
trait a la porosité mercure, il s’agit en fait d’une détermination de porosité & I’aide d’une
technique d’intrusion de mercure conforme au NF P 94-410-3. Ce test fournit un résultat
global ("porosité totale"), indicateur de la qualité du matériau, qui est bien corrélée avec
la résistance a la compression et est aussi un indicateur de durabilité [109]. Par cette
méthode, la gamme de pression de mercure atteinte 30000 psi (206 MPa).

La porosité a ’eau est-elle déterminée grace a des pesées d’échantillons a différents états

hydriques et hygrométriques.

8.2.1 Etude de la porosité accessible au mercure

D’emblée, pour ce qui est des séries MSB, la porosité basse du MSB10 est attribuable
sans doute en partie a la forte surface spécifique des sédiments broyés qui améliorent la
compacité et 'hydratation. Toutefois, pour les pourcentages élevés ces effets sont dominés
par la présence de particules organiques ou 'effet de la demande en eau ; ce qui induit une
forte porosité (= 16% pour le MSB30; Tab 8.1).

Les résultats du test de porosité au mercure (Tab 8.2) montrent que le MSC20 a une
porosité interne de 15,53% a 28 jours, tandis que la porosité du MSC30 est de 16, 92%.
Aussi, on constate que les comportements du MT et du MSC10 sont assez proches a 60
jours (13,77% et 14,11%, respectivement). Le MSC10 est le mortier le moins poreux de
cette étude a 90 jours, devant le MT et les courbes d’intrusion de mercure et de distribution
des volumes poreux mettent en évidence des modes poreux caractéristiques différents entre
ces mortiers avec la prédominance de pores fins sur les séries MSC.

Pour les séries et MSF, la porosité est plus faible y compris méme pour les taux de
substitution de 30% (la porosité du MSF30 est estimée & 12,82% a 60 jours; Tab 8.3).
En somme, sur les Tab 8.1, Tab 7?7 et Tab 8.3, on constate que la présence du sédiment
permet de réduire unanimement le diameétre des pores (développement d’une porosité fine)
notamment par une surface totale de pores (m?/g) plus importante et un diametre de pores
plus faible. La porosité totale reste plus conséquente du fait de 'effet de la demande en

eau supplémentaire due a la présence des sédiments.
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MT MSB10 MSB20 MSB30

28 jours

Diameétre moyen des pores (4V/A) (um) 0,058 0,035 0,027 0,034
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,066 0,061 0,058 0,082
Surface totale des pores (m?/g) 4,571 6,879 8,512 9,535
Porosité (%) 14,051 13,224 12,394 16,738
60 jours

Diametre moyen des pores (4V/A) (um) 0,060 0,029 0,033 0,029
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,064 0,049 0,073 0,080
Surface totale des pores (m?/g) 4,247 6,604 8,713 11,052
Porosité (%) 13,772 10,649 15,197 16,413

Tableau 8.1 — Résultats du test de porosité mercure séries MSB

MT MSC10 MSC20 MSC30

28 jours

Diameétre moyen des pores (4V/A) (um) 0,058 0,048 0,051 0,046
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,066 0,064 0,073 0,082
Surface totale des pores (m?/g) 4,571 5,278 5,780 7,073
Porosité (%) 14,051 13,741 15539 16,921
60 jours

Diametre moyen des pores (4V/A) (um) 0,060 0,046 0,048 0,044
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,064 0,066 0,074 0,078
Surface totale des pores (m?/g) 4,247 5,773 6,142 7,091
Porosité (%) 13,772 14,113 15,766 16,316

Tableau 8.2 — Résultats du test de porosité mercure séries MSC

MT MSF10 MSF20 MSF30

28 jours

Diameétre moyen des pores (4V/A) (pm) 0,058 0,027 0,033 0,025
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,066 0,049 0,070 0,057
Surface totale des pores (m?/g) 4,571 7,240 8,469 8,973
Porosité (%) 14,051 10,999 15,018 12,529
60 jours

Diametre moyen des pores (4V/A) (um) 0,060 0,026 0,024 0,023
Volume total d’intrusion (mL/g) 0,064 0,051 0,057 0,059
Surface totale des pores (m?/g) 4,247 7,779 9,380 10,192
Porosité (%) 13,772 11,291 12,512 12,818

Tableau 8.3 — Résultats du test de porosité mercure séries MSF

Selon ROSLER et ODLER [276], I’étude de cette propriété-ci est largement proéminente

dans la mesure ou elle est le premier facteur determinant la résistance devant le rapport

E/C ou encore le degré d’hydratation. Les résultats de Tab 8.1, Tab 8.2 et Tab 8.3

confirment que la micro-structure est différente entre les mortiers a base de sédiments
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et le MT. Cette différence peut s’expliquer par 'augmentation de la surface d’interface et
d’interaction (surface spécifique) des particules en raison de la finesse des sédiments ou
leur activité déterminée en section 6.1.

Autant dire donc qu’il semble que la présence des sédiments modifie la structure poreuse
(Fig 8.7). On peut voir que les mortiers a base de ce matériau comptent un volume de pores
fins plus conséquent. Aussi, du fait de son action favorisatrice des réactions d’hydratation,
il contribue a diminuer globalement le volume des gros pores au profit de pores plus fins
(processus de densification de la matrice ; Fig 8.7d). Ceci est démontré par sa surface totale
de pores plus élevée (voir Tab 8.1; Tab 8.2; Tab 8.3) ol on note : par exemple pour le
MSF10 : 7,240 m?/g & 28 jours et 7,779 m?/g & 60 jours. On distingue également que
les mortiers MSB10, MSC10 et MSF10 possedent, comparés a tous les autres mortiers,
quasiment le volume de pores le moins important ainsi que les pores les plus fins & 28 et

60 jours. Ce qui conforte par ailleurs les résultats mécaniques observés (voir section 8.1 et

5.4.2.5).
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Figure 8.7 — Etude de la porosité par intrusion de mercure

Il faut souligner que ces résultats peuvent s’expliquer par le fait que les particules
fines de sédiments (Dso < 5um et BET > 10000 m?/g) ont pu jouer un role dans le
remplissage de ’espace et contribuer ainsi a améliorer la compacité globale en diminuant

Pespace inter granulaire [164]. Ce qui conduirait & ’amélioration de résistance a la traction
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et a la compression telle que démontré par CHEN et al. [277]. D’ailleurs cela reste conforme
aux formules de BALSHIN, RYSHKEWITCH, SHILLER, HASSELMAN qui s’accordent sur
une évolution inverse entre la résistance et la porosité [277][159][109]. Rappelons que les
mesures de porosité comprenaient les pores intergranulaires (pores du squelette), les pores
des vides entrainés, les pores capillaires et les pores du gel C-S-H. Une étude antérieure
menée par GONEN et YAZICIOGLU [278] a démontré que la porosité affecte la durabilité
a plusieurs niveaux comme la carbonatation, la résistance mécanique, I'absorption, etc.
En fait, la diminution de la porosité, provoquée par I'addition de 'ultrafin par exemple,
conduit a une meilleure résistance mécanique selon plusieurs auteurs [276][262]. Cet effet
des sédiments est probablement di, d’une part, a une amélioration de la compacité du
squelette granulaire en raison de sa finesse [130][270] et d’autre part & des effets physiques
et chimiques pendant les processus d’hydratation, comme 'ont démontré LAWRENCE et
al.[258] puis par CYR et al.[160]. De méme, les grains fins peuvent réorganiser le systéme
de pores et ainsi améliorer le comportement mécanique et la durabilité comme affirmé par
ZHAO et al. [279]. L’évolution de porosité peut également étre liée & des phonoménes en

rapport avec l'interface de transition (ITZ).

8.2.2 Etude de la porosité a ’eau

Le test de porosité a I’eau évalue le pourcentage de vides connectés sur la base de pesées.
Pour un rapport eau / ciment (E / C) de 0,5, une proportion d’environ 30% des pores
capillaires ont un diametre de ¢ = 1072 4 10~% mm [280]. Il existe alors un réseau poreux
facilitant le transport de fluides tels que l'eau. Pour le béton ordinaire, la porosité est
d’environ 11% a 16% du volume total [93]. Cette porosité est particulierement prédisposée
aux phénomenes de congélation-décongélation dus a la présence d’eau interstitielle. Dans la
suite, une étude détaillée est proposée pour les séries MSC et les résultats complémentaires

du MSB et du MSF sont présentés en annexe I.

Le Tab 8.4 montre que les résultats du test de porosité a 'eau effectué sur le MSC
confirment bien ceux du test de porosité au mercure. A 90 jours, le MSC10 est le mortier
le moins poreux (11,36%), tandis que le MSC20 (12, 35%) et le MSC30 (13, 12%) ont une
porosité plus élevée, probablement en raison du taux élevé de remplacement du ciment. Le
MT et le MSC10 ont une forte durabilité potentielle et le MSC20, le MSC30 auraient une
durabilité potentielle moyenne, selon le systéme de classification proposé par BAROGHEL-

Bouny [281].

Les résultats du MSF et du MSB sont présentés aux Tab 8.8a et le Tab 8.8b

respectivement. On réalise alors des constatations similaires a celles de la porosité mercure,
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mais aussi que les valeurs de porosité a I'eau a 28 jours et 60 jours sont trés proches et
ne permettent pas de conclure. Donc les résultats des séries a 10% de substitution sont

quasi similaires & ceux du MT. La porosité des séries a 20% et 30% étant légérement plus

élevée.

Mortiers 28 jours 60 jours 90 jours

MT 17,53 % 17,18 % 11,76 %

MSC10 17,32 % 16,08 % 11,36 %

MSC20 18,62 % 16,87 % 12,35 %

MSC30 19,07 % 17,93 % 13,12 %

Tableau 8.4 — Résultats du test de porosité a l’eau des séries MSC
Mortiers 28 jours 60 jours Mortiers 28 jours 60 jours
MSF10 15,75 % 15,06 % MSB10 17,02 % 16,73 %
MSF20 19,38 % 17,52 % MSB20 17,12 % 17,00 %
MSF30 18,76 % 18,00 % MSB30 17,67 % 17,36 %
(a) Test de porosité mercure sur MSF (b) Test de porosité mercure sur MSB

Figure 8.8 — Résultat du test de porosité mercure sur les séries de mortiers MSF et MSB a 28 et
60 jours

Un certain nombre de postulats peuvent étre émis quant a la probable explication
relative & ces phénomenes et résultats. En premier lieu, rappelons que le mortier/béton
est un matériau poreux composite. Selon NIELSEN [109], le ciment hydraté est composé
de 30% de pores avec présence d'un gel C-S-H, des feuillets de portlandite et les pores de
capillarité situés dans la masse. L’accent est mis sur le fait que moins le béton est poreux,
plus la résistance est importante, selon 1’équation de BALSHIN [109]. Ainsi, la présence des
sédiments calcinés comme substituant minéral semble étre la cause de la diminution de la
porosité globale [279]. Ces résultats démontrent clairement que la présence de sédiments
jusqu’a un certain seuil, aurait en un mot un impact relativement positif en contribue
a la diminution de la porosité. Cet effet passe probablement par une amélioration de la
compacité du squelette granulaire [270] et des effets physiques et chimiques pendant les

processus d’hydratation comme déja évoqué.

ar, Lille 1, 2017
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Figure 8.9 — Corrélation entre la porosité accessible a l'eau et la porosité mercure des mortiers

MSC

La Fig 8.9 présente la corrélation entre le test de porosité accessible a 1’eau et le test

de porosité au mercure apres 28, 60 et 90 jours. Il met en évidence une corrélation linéaire

claire et forte pour les trois Ages avec un coefficient de détermination R? > 0,95. La méme

conclusion est déduite de la Fig 8.10, ou la corrélation entre la résistance a la compression

et la porosité du mercure est tracée. Cela conforte également le fait que la porosité

soit I'un des indicateurs les plus importants pour une étude de durabilité. La relation

identifiée dans le Tab 8.5 est similaire & une relation de type HASSELMAN [109][159]. En

revanche, la résistance et la porosité peuvent avoir une dépendance selon d’autres types de

relations telles que la relation BALSHIN ou RYSHKEWITCH, une dépendance exponentielle

ou puissance. Toutefois, selon ROSLER et ODLER [276], 'expression d’une relation linéaire

entre la porosité et la résistance est mieux adaptée lors de I’étude de la porosité des pates

cimentaires.
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Figure 8.10 — Corrélation entre la porosité mercure et la résistance en compression des mortiers
MSC

Parametres 7 jours 28 jours 60 jours 90 jours
-7,22 -3,43 -5,61 -6,18
159,09 104,78 104,57 143,14
R? 0,87 0,91 0,94 0,95

Re=a*porosité+b  -7,22%p + 159,09 - 3,43*p + 104,78 -5,61*p + 140,57 -6,18%p + 143,14

Tableau 8.5 — Coefficient de corrélation entre la porosité mercure et la résistance en compression
des mortiers MSC

8.3 Résistance au gel-dégel

La variation de masse, la variation de longueur et le module dynamique ont été étudiés
(Figure 8.11) pour des mortiers a base du sédiment SC.
Le retrait maximum autour de 0,06% est observé pour le MT. Pour le MSC30, ce retrait
atteint le double, s’établissant & 0,12% apres 12 semaines (= 90 jours). Une diminution
du module dynamique pour le MSC20 et le MSC30 ainsi qu'une perte de masse atteignant
- 4% pour le MSC30 et - 2,5% pour le MSC10 sont également identifiés. Toutes les mesures
ont été conduites jusqu’a 300 cycles (12 semaines). On note aussi dans le Tab 8.6 que le
rapport des carrés des fréquences de résonance est supérieur a 75% (limite des rapports
de fréquence ) pour tous les types de mortiers, et ’allongement est supérieur a la limite

(400 pm/m) définies par la norme de référence (NF P18-425 - gel air et dégel eau).

Critére MT MSC10 MSC20 MSC30
Al/l (um) 564 852 813 1047
f2/f8(%) 100 101 97 100

Tableau 8.6 — Résultats du test de gel-dégel sur les mortiers MSC
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Les résultats montrent donc que plus la teneur en sédiments est élevée, plus les
caractéristiques étudiées sont dégradées. Cela indique donc que le MSC30 est le moins
résistant aux cycles de gel-dégel. Cependant, MSC10 montre des résultats similaires au
MT. On pourrait soutenir que jusqu’a 10% du contenu des sédiments, la durabilité n’est pas
significativement altérée. Pour le MT et le MSC10, I’augmentation du module dynamique
est probablement due & un compacité optimale de la matrice et au durcissement. Lorsque
la teneur en sédiments est élevée, alors les micro-fissurations associées aux cycles de gel-
dégel deviennent importantes et de surcroit dominantes.

Selon BASHEER et al. [190], il existe une limite de teneur en eau au-dela de laquelle
I'impact des cycles de gel-dégel sur une matrice cimentaire est irrévocable. Cela pourrait
expliquer les détériorations constatées sur les séries a 20% et 30% de sédiment eu égard a
la forte demande en eau des sédiments. On peut aussi penser que la nature des sédiments
et leur forme issue des processus de broyage, etc, influe également. D’ailleurs, FROSTER
et al. [196] a déja montré que I'impact du gel-dégel sur une matrice cimentaire dépend de
I’origine géomorphologique des agrégats, de la forme et de ’agencement des pores, du taux
de refroidissement, de la répétition des cycles de gel-dégel et de la saturation des pores.
Il est également important de rappeler que la présence de sels dissous peut également
abaisser le point de congélation de l'eau [197]. C’est notamment le cas lors d’usage de sels
de déverglagage sur les routes gelées accentuant le phénomeéne. La norme ASTM C666
stipule que lorsque le matériau a un facteur de durabilité de 60% apres 300 cycles de gel-
dégel, il peut étre considéré comme résistant au gel. Cela est le cas pour tous les mortiers

présentés ici.

Des contraintes logistiques et de disponibilité du matériel de mesure et de suivi ont
empéché les tests de gel-dégel sur les mortiers a base du sédiment brut (SB) et du sédiment

calciné flash (SF).
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Figure 8.11 — Résultats du test de gel-dégel
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8.4 Attaque sulfatique externe

Les résultats des tests d’attaque sulfatique sur les séries MSC sont présentés a la
Figure 8.12. Pour tous les types de mortier, il y a un gain de masse (+0,4% pour MSC30
et +0,25% pour MT) avec une diminution de longueur qui atteint —0,08% pour MSC20.
Les mortiers MT et MSC10 montrent des augmentations semblables dans leur module
dynamique. Apres trois mois d’immersion totale, aucune altération visuelle particuliere
n’a été observée dans aucun des quatre mortiers. Cela s’explique en partie par le faible

dosage en sulfate utilisé dans ce protocole (5% de NagS04.10H20).

L’action chimique des ions sulfate SO7~ entraine dans certaines conditions la formation
de gypse, d’ettringite ou la thaumasite [201][198]. Ceux-ci sont formés par les mécanismes
suivants décrits en section 4.4.7. MEHTA et al. [282] montre que la formation de gypse

peut étre a l'origine d’un écaillage et d’une perte de masse. Ce qui ne fut pas le cas

présentement.
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Figure 8.12 — Résultats du test d’attaque sulfatique externe

Le gain de poids peut provenir de ’eau remplissant les micro-fissurations, ce qui peut
expliquer pourquoi le MSC30 est le plus dégradé des mortiers. Cette hypotheése correspond
bien aux effets internes des réactions de gonflement [283]. Cependant jusqu’a 10% de
substitution, un renforcement de la matrice est méme observé. A la lumiére de ces résultats,
on peut dire qu'une trop grande quantité de sédiments marins dans la matrice conduirait
a une plus grande dégradation.

La formation de produits expansifs présente de nombreuses conséquences. La thaumasite
(CaCO03.CaS04.CaSi03.15H50) est un produit de réaction entre les ions sulfates, les C-
S-H et les carbonates. Sa formation est favorisée par les baisses de température (3 15 °C),
I'humidité relative, ainsi que la présence de matériaux riches en calcite (CaCOs3) [284]. Ce
qui est d’ailleurs le cas pour les sédiments qui sont tres souvent de nature silico-limoneux-
argilo-calcaire. Il est également loisible de rappeler la prépondérance des parametres tels

que la perméabilité et la teneur en portlandite de la matrice. La diminution de la quantité
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de portlandite (par réaction pouzzolanique par exemple) réduit la vulnérabilité, cependant

elle peut induire la dégradation des C-S-H pour des solutions de M gSOy.

8.5 Réaction alcali-granulat

La réactivité alcali-agrégat est un phénomene physico-chimique relatif a I’expansion
de certains agrégats siliceux. Les dommages induits sont la formation d’un gel expansif de
silicate de calcium [183][184] dans la matrice cimentaire. On évalue ici un indicateur global
et macroscopique au sens de BAROGHEL-BOUNY [274] par la mesure des déformations de
gonflement.

Les résultats présentés a la Figure 8.13 montrent que la variation de longueur est
inversement proportionnelle au contenu en sédiments. Les résultats obtenus pour le MT
et le MSC10 sont presque identiques (0,0113% et 0,1150% , respectivement). Le MSC30
présente les meilleures performances avec la plus faible valeur d’élongation (0,062%). En
outre, la diminution de l’allongement semble suivre une loi linéaire, proportionnelle au

contenu des sédiments.
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121 ]

L1p i
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1 1 1 |
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Figure 8.13 — Résultats du test alcali-granulat sur les séries MSC.

Dans les granulats tels que les sédiments de dragage, deux phénomeénes proches peuvent
prendre naissance du fait de la nature silico-calcaire : la réaction alcali-silice et la réaction
alcali-carbonates [285]. Tous les quatre types de mortiers mortiers étudiés peuvent étre
classés comme ne contenant pas des granulats réactifs car les résultats sont inférieurs a la
valeur normative seuille de 0,150 % d’allongement (NF P18-/54). La norme ASTM C1260
préconise une teneur limite de 0,6 % d’équivalent NasOequiv [286], mais cette valeur n’est
pas disqualifiante. Cette valeur est largement dépassée selon les résultats du Tab 6.2.
Pour les séries MSF et MSB, les résultats sont présentés aux Figures 8.14a et 8.14b.

Ces résultats montrent qu’en effet la présence des sédiments atténue les variations
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dimensionnelles & 'issue du test. Dans les deux cas, tous les mortiers & base de sédiments
ont des déformations longitudinales inférieures a celles du MT. L’optimum est identifié
pour le MSF10 et le MSB20 confirmant en partie les performances mécaniques observées

tantot.

10-3 RAG - MSF ¢ 10-3 RAG - MSB ¢

T T T E T T T i
X 12) - < 12| E .
= i ] P i
5 i i = B ]
] [}
S I 8 s 10 N
o0 1+ - o0 r b
=1 <] t i
9 . i 2 0 ]
s | 1 8 o8| } .
g os| y £ i i
S : 2 - 1
2t | £ 06l )
CRL § 15 ]
06 . ~ [ (2 ]
L ! ! L 0.4 ! ! L
MT MSF10 MSF20 MSF30 MT MSB10 MSB20 MSB30
(a) Résultat du MSF. (b) Résultat du MSB.

Figure 8.14 — Résultats du test RAG sur les mortiers MSF et MSB

8.6 Pénétration des ions chlorure

Les différents échantillons de mortiers sont préparés puis maintenus sous cure humide
a 20°C durant toute la phase de durcissement. Les cylindres coupés d’épaisseur de 50 mm

sont testés a 28, 60 et 90 jours. Les résultats sont tracés a la Fig 8.15 et a la Fig 8.16.
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Figure 8.15 — Résultats du test de perméabilité aux ions chlorure; Courant (en mA) passant d
travers ’échantillon a 28, 60 et 90 jours

Les mécanismes mis en jeu peuvent étre relativement complexes mais se retrouvent
souvent dans les réactions des C3A et des C4AF avec les ions chlorure pour former du
carboaluminate de calcium. Il s’agit d’un sel expansif couramment désigné sel de FRIEDEL
[190].

Le courant traversant les échantillons augmente avec le temps pour tous les mortiers
en raison de la capacité des ions a traverser la porosité de la matrice (Figure 8.15). La
résistance du MSCI10 & la pénétration des ions chlorure est remarquablement bonne a 28 et
90 jours comparé au MT. Cela s’explique par ce qui a été démontré précédemment dans les
tests de porosité : moins le mortier est poreux, moins la conductivité est élevée. Ce mortier
est qualifié dans le systeme de classification de 'ASTM C1202-97 :(1997) comme étant de
perméabilité modérée (ligne de marquage en pointillés rouges sur les figures 8.16; 8.17a et

8.17b). En outre, comme le met en évidence la Fig. 8.16, tous le mortier MSC30 peut étre
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classé comme ayant une forte sensibilité aux chlorures (perméabilité > 4000 Coulombs =
perméabilité élevée) au vu de la charge électrique accumulée. Contrairement a ce qui
précede le MSC10 et le MSC20 et arrivent a peine a la limite du seuil perméabilité modérée.
Par voie de conséquence, la présence de sédiments traités jusqu’a 20% de substitution peut
étre décrite comme ayant un impact positif sur les caractéristiques du mortier quant a sa

perméabilité aux ions chlorure.
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Figure 8.16 — Résultats du test de perméabilité aux ions chlorure; Charge électrique (en Coulomb)
passant a travers ’échantillon de mortier MSC a 28, 60 et 90 jours

Parmi les effets de la diffusion des ions chlorures, on peut citer leur favorisation de
I'inhibition des propriétés passivantes du milieu induisant alors la rouille (5 mm/an) [189].
Cette capacité est accrue proportionnellement a leur concentration mais dépend toutefois
des propriétés du béton et de ’environnement voisin [192]. Ce point devra donc faire I'objet

d’une étude spécifique notamment pour les structures en béton armé.

Notons aussi que pour les mortiers étudiés, la perméabilité a ces ions diminue avec la
maturation (conséquence logique du durcissement et du renforcement de la matrice).
Pour le MSF, les valeurs de charge atteinte sont nettement élevées (de lordre de
3000 Coulombs). En plus la présence des sédiments semble améliorer le comportement de
la matrice vis-a-vis de la pénétration des ions chlorure (Fig 8.17a). Ce fait serait peut-étre
le possible effet de la forme particulierement arrondie des particules de sédiments issues de
ce traitement. Les mortiers MSF peuvent donc étre considérés comme étant de perméabilité
modérée. Pour le MSB (Fig 8.17b), le comportement est plus proche des constats effectués
pour le MSC. Seul le MSB30 dépasse le seuil en atteignant 4525 Coulombs a 60 jours et

est donc classé comme étant de perméabilité élevée.
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Figure 8.17 — Résultats du test de perméabilité aux ions chlorure ; Charge électrique (en Coulomb)
passant a travers les échantillons de mortier a 28, 60 et 90 jours

8.7 Acceptabilité environnementale

Du point de vue de I'impact environnemental, on évalue la présence en proportion,
de composants dits polluants tels que les métaux lourds qui sont des polluants minéraux.
Les concentrations trouvées sont comparées aux seuils du référentiel ISDI (Arrété du 28
octobre 2010 relatif aux installations de stockage de déchets inertes) permettant ainsi
d’estimer le degré de pollution des sédiments. Les résultats suivants : Tab 8.7, Tab 8.8,
Tab 8.9 et le Tab 8.10 montrent les concentrations dans les matériaux et dans les différents
mortiers formulés (a base de sédiments bruts et calcinés). On constate que la majorité des
valeurs déja partiellement données en section 5.2.2.2 restent inférieures aux seuils limites

du référentiel.

Polluants As Cd Cu Hg Ni Pb Sb Se Zn Ba Cr Mo
SB 0,112 0,009 0,573 0,004 0,109 0,035 0,085 0,010 0,567 0,316 0,058 0,798
sC 0,425 0,001 0,090 0,004 0,003 0071 0,008 0,047 0,034 1424 22,303 2,389
SF 0,009 0,001 0,170 0,004 0,003 0,364 0,008 0,010 0,109 1,553 0,102 1,326
ISDI 05 004 2 00l 04 05 006 0,1 4 20 0,5 0,5
Tableau 8.7 — Contaminants minérauz et seuils de pollution (en mg/kgde MS) pour les
matériaux SB, SC et SF
Polluants SB SC SF ISDI
Chlorures 10467 4433 8650 800
Sulfates ( 8616 21050 4900 1000
Fluorures <125 125 < 125 10
Tableau 8.8 — Teneur en chlorures, sulfates et fluorures (en mg/kgde M.S)
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Le Molybdeéne (Mo) et le Zinc (Zn) ou encore le Nickel (Ni) tantdt présents en relative
forte proportion dans le SB, se trouvent désormais en proportions baissées lorsque le
matériau est traité. Un constat similaire peut étre dressé pour ce qui est des sels (Tab
8.8). Partant de ce fait, on pourrait donc prétendre que le processus d’hydratation a eu
un role de stabilisation de certains éléments chimiques. A contrario, d’autres éléments tels
que le Chrome (Cr) ou le Baryum (Ba) voient leur proportion grandir avec le traitement.
En ce qui concerne les mortiers, le Baryum (Ba) dépasse le seuil pour tous les mortiers
(limité a 20 mg/kg) (Tab 8.9). Ceci est probablement du fait du ciment qui en avait une
forte teneur. En effet, sur les matériaux SB et SC et SF le contenu était largement inférieur
(respectivement 0,316 mg/kg; 1,424 mg/kg et 1,553 mg/kg) et aussi son pourcentage
baisse avec la présence des sédiments. Cependant cette baisse ne s’est pas opérée pour le
MSF pour qui ce taux a augmenté (Tab 8.9).

Aussi, les résultats pour les échéances a 60 et 90 jours sont donnés en Annexe J pour tous

les mortiers.

Eléments As Ba Cd Cr Cu Mo Ni Pb Sb Se Zn Hg
MSB10 <0.020 66,970 <0,001 0,050 3 0,070 0,060 0,040 <0,100 <0,100 0,220 <0.100
MSB20 <0,020 56,910 <0,001 0,070 3.500 0,110 0,110 0,060 <0,010 <0,100 <0,004 <0.100
MSB30 <0,020 48.130 <0,001 0,060 6.200 0,110 0,170 0,080 <0,100 <0,100 <0,004 <0.100
MSC10 <0,030 35,058 <0,001 0,132 <0,010 0,042 <0,020 <0,050 <0,040 <0,060 0,092 ¢
MSC20 <0,030 36,147 <0,001 0,083 <0,010 0,046 <0,020 <0,050 <0,040 <0,060 <0,004 ¢
MSC30 <0,030 31,802 <0,001 0,085 <0,010 0,062 <0,020 <0,050 <0,040 <0,060 <0,004 ¢
MSF10 <0,040 72,360 <0,015 0,038 <0,050 <0,100 <0,010 <0,100 <0,100 <0,100 <0,030 <0,100
MSF20 <0,040 60,432 <0,015 0,046 <0,050 0,117 0,011 <0,100 <0,100 <0,100 0,056  <0,100
MSF30 <0,040 49,631 <0,015 0,037 <0,050 0,146 <0,010 <0,100 <0,100 <0,100 0,033 <0,100
ISDI 0,5 20 0,04 0,5 2 0,5 0,4 0,5 0,06 0,1 4 0,01

Tableau 8.9 — Analyse des éléments chimiques dans le liziviat (L / S = 10) des mortiers MSB,
MSC et MSF a 28 jours (Valeurs en mg/kgde MS)

Eléments | MSB10 MSB20 MSB30 | MSC10 MSC20 MSC30 | MSF10 MSF20 MSF30 | ISDI
Chlorures 290 380 460 721,80 388,70 567,50 318,40 402,50 457,80 800
Sulfates 49,00 54,00 63,00 24,89 21,00 18,52 35,90 39,90 38,40 1000
Fluorures <5 9,6 7,1 ¢ ¢ ¢ < 2,50 < 2,50 < 2,50 10

Tableau 8.10 — Teneur en chlorure, fluorure et sulfate des mortiers MSB, MSC et MSF a 28
jours (en mg/kgde MS)

Pour ce qui est des sels, on observe en principe que les seuils sont initialement dépassés
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(Tab 8.8). Ceci est le fruit de 1'origine marine des sédiments qui n’ont pas subi de processus
de lavage avant ou post-traitement. Pour tous les mortiers, on constate qu’aucun de ces
seuils n’est dépassé quand les sédiments sont utilisés en tant qu’addition minérale (Tab
8.10) et de surcroit décroissent pour certains avec le taux de substitution. Néanmoins,
dans le cadre de dispositions spécifiques données par le référentiel, certains de ces seuils

peuvent étre dépassés sous certaines conditions de réserve précisées par I’ Arrété.
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I L’étude la porosité montre que la présence des sédiments fins (bruts comme traités),
génere la naissance d’une "porosité fine". On note cependant une plus grande "porosité
totale" pour des taux de substitution élevée pour le MSC et le MSB mais une
amélioration pour ce qui est du MSF.

I L’étude du gel-dégel comme le test d’attaque sulfatique externe, met en évidence la
présence d’un seuil & 10% de substitution avec un comportement similaire entre le
MT et le MSC.

I Le test alcali-granulat a démontré que la non réactivité des sédiments. Pour ce qui
est de la pénétration des ions chlorure, a I’issue des essais conformes a 'ASTM C
1202-97, les mortiers contenant jusqu’a 20% de sédiments peuvent étre considérés
comme étant de perméabilité aux ions chlorure "modérée" voir faible pour le MSF a
60 jours.

I L’acceptabilité environnementale est attestée par I'analyse et la détermination des
taux des polluants présents ainsi que leur comparaison aux seuils du référentiel ISDI.
Celle-ci met en évidence que :

¢ Sur les matériaux SB, SC et SF les seuils du Molybdéne (Mo) et I’Antimoine
(Sb) sont dépassés. Le constat est similaire pour ce qui est des sels;

¢ Sur l'ensemble des séries formulées, le Baryum (Ba) dépasse la limite ISDI;
pour les séries MSB, il y’a le Cuivre (Cu) en plus;

% Il semble donc que le traitement conduit effectivement a I’élimination partielle

ou totale des polluants ou la limitation de certains de leurs effets ou leur

relargage.
— e
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CONCLUSION GENERALE

C2

70bjectif de ces travaux porte sur le traitement et la valorisation des sédiments de
L dragage dans les matrices cimentaires. En réalité, la problématique du devenir de
sous-produits tels que les sédiments fait 1’objet d’une prise de conscience collective qui
a donné naissance entre autres a la chaire industrielle ECOSED (ECOnomie circulaire
des SEDiments) dans laquelle s’inscrit cette présente étude. Cette chaire vise a créer
une synergie partenariale entre 14 acteurs (institutions scientifiques, administratives,
industrielles, etc), afin d’apporter des réponses effectives quant au devenir des sédiments.
Cette étude permet d’affirmer que les sédiments, moyennant un traitement et une
utilisation adéquats et optimisés peuvent étre valorisés en tant que matiere premiere
secondaire en substitution du ciment et/ou du sable. Nous reprenons ici les conclusions
principales dégagées dans les différents chapitres et parties.

Dans ce rapport, il est initialement mené une étude bibliographique relative a la
valorisation des sédiments de dragage dans les matrices cimentaires. Cette étude a permis
d’établir un état de 'art sur le matériau sédiment, les aspects réglementaires, les méthodes
de traitement et de formulation, la durabilité des matrices cimentaires. D’une maniere
générale cette partie a permis de voir que pour les sédiments, des aspects majeurs relatifs a
des caractéristiques importantes telles que 1’activité chimique (pouzzolanicité) étaient tres
peu étudiés. En outre, des lois objectives de formulation de matrices cimentaires a base de
sédiments sont-elles archi inexistantes (des lois empiriques ont jusqu’ici été principalement
utilisées). Mais aussi, la durabilité parait tres peu abordée jusqu’ici notamment avec une
approche diversifiée par I’étude d’indicateurs généraux et spécifiques, mais également de
substitution. Pour ces raisons, il a semblé cohérent de concentrer nos études a apporter

des réponses a ces aspects.
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La deuxiéme partie est consacrée a ’étude expérimentale. Celle-ci est menée sur
les matériaux dans la perspective de les caractériser du point de vue physico-chimique.
Conséquemment, les caractéristiques majeures telles que la masse volumique, la teneur en
matiéres organiques, la surface spécifique, etc, sont déterminées. Egalement des analyses
diffractométriques (DRX) et chimiques par fluorescence aux rayons X (FX) ou MEB
(imagerie) ont permis de mettre en évidence les phases et éléments chimiques présents. Ils
sont constitués essentiellement de :

D Une matrice minérale (quartz, feldspaths ou carbonates, etc). La présence des
carbonates (évaluée par calcimétrie) pouvait aussi avoir un impact positif sur les
réactions d’hydratation du ciment ;

D Certaines fractions argileuses (kaolinite, montmorillonite, illite ou encore les
smectites) pouvant avoir un réle majeur dans le cas d’une activation (pouzzolanicité) ;

D La fraction organique ainsi que des polluants (débris de végétaux, micro-organismes,
humine, acides fluviques et humiques).

La nature silico-argilo-calcaire des sédiments et leur finesse leur confere des propriétés
particulieres de captation des polluants et des matieres organiques.

A Tinstar des méthodes thermiques, physiques ou chimiques (par usage d’'un oxydant
tel que leau oxygénée), les techniques de traitement, souvent multi-objectifs, visent
I’élimination d’une fraction spécifique, ou ’amélioration de certaines propriétés cibles, la
réduction de la teneur puis de la demande en eau, etc; ou encore la modification d’autres
caractéristiques physico-chimiques du matériau (activation physico-chimique, etc). Dans
nos études, les techniques physiques (par tamisage et broyage optimisé) et thermiques
(optimisation de la température et du temps de calcination) sont privilégiées du fait de
leur aptitude a activer le matériau et pouvoir ainsi permettre 'utilisation efficace des
sédiments en tant qu’addition minérale dans les matrices cimentaires. L’application de ces
méthodes de traitement s’aveére impacter le matériau a plusieurs niveaux :

D Modifications d’ordre physico-chimique ; Elimination partielle ou totale de la matiére
organique ;

D Changements de granulométrie, forme des particules, de la finesse (densification);
Tres probable activation physico-chimique eu égard aux résistances mécaniques
constatées, etc.

L’essai de demande en eau effectué selon plusieurs méthodes détermine une quantité d’eau
dont il est nécessaire de tenir compte lors des formulations : @ Pate homogene : ~ 50,25 % ;

® Pate normale : ~ 52,25 % ; ® Evapométrie : ~ 43,71 %
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L’étude et la détermination de l'activité des sédiments utilisés en tant qu’addition
minérale permettent de mettre a jour des résultats divers selon le type de test utilisé.
En général, I'usage d’additions minérales dans les matrices cimentaire (EN 206-1 ou
NF P18-325) a des effets granulaires (rhéologie, compacité, etc), physico-chimiques
(hydratation, nucléation, etc) et purement chimiques (activité pouzzolanique).

= La détermination de I'indice d’activité mécanique (IAM), le test de conductivité ainsi
que le test CHAPELLE, ont uniformément montré que les sédiments calcinés (SC et
SF) possédaient un fort coefficient d’activité atteignant y = 0,885 pour le SF et
x = 0,725 pour le SC par le test IAM. Ces coefficients sont cependant légerement
moins élevés par I'essai CHAPELLE (x = 0,600) qui les qualifie ainsi de modérément
actifs, mais les résultats restant convergents.

== L’application du test de conductivité avec prise en compte des sels dissous est adaptée
aux sédiments mais ne 'est pas pour le MK et le FS, étant donné que leur activité
est sous-estimée par cette correction inspirée de la méthode de PAYA et al. [135].

= Le sédiments bruts finement broyés (< 120 um) présentent un coefficient d’activité
X € (0,460 a 0,490). Leur activé semble plus conséquente par le test FRATTINI,
probablement du fait de I'impact de sa surface spécifique plus convenablement pris
en compte par cet essai. Une corrélation linéaire entre la finesse du produit et sa
réactivité a pu ainsi étre établie.

== La quantification de I'hydratation par test ATG permet de conclure que les pétes
cimentaires contenant 10% de sédiments calcinés sont quasi équivalentes a des pates
neutres témoins exemptes de sédiments notamment en terme d’eau d’hydratation des
C-S-H. La teneur en portlandite plus faible pourrait étre attribuée a sa consommation
lors de réactions pouzzolaniques induites.

%= Le suivi de la calorimétrie LANGAVANT et du temps de début de prise VICAT
permet de mettre en évidence que la présence des sédiments génere un dégagement
additionnel de chaleur pour tous les sédiments et un retard de prise pour ce qui
est du sédiment brut. Ces effets sont attribués d’une part a la présence de phases
silico-alumineuses, et d’autre part a la présence de polluants ou de retardateurs.

% La résistance mécanique supplémentaire constatée sur les matrices cimentaires & base
de sédiments est attribuable & des effets d’ordre physiques et chimiques. Ces apports
sont quantifiables par des méthodes de confection-comparaison par rapport a des
mortiers a base de sable inerte.

= Certaines disparités dans les tests pourraient étre dues a la nécessite d’utiliser
des moyens et formules de correction tenant ainsi compte de phénomeénes divers
(carbonatation sur les formulations chaulées, effets des sels, impact des restes

organiques, etc.).
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La suite de ce rapport a portée sur la détermination de lois de formulation adaptées aux
mortiers & base de sédiments. Dans les formulations de matrices cimentaires, la demande en
eau des sédiments ainsi que 1’évaluation de la pouzzolanicité sont prises en considération.
Les méthodes de formulation (FERET, ABRAMS, BOLOMEY, etc) ont été alors revisitées
dans le but d’identifier lesquelles de celles-ci s’adaptent le mieux au cas de matrices
a base de sédiments. Dans ce cas, les parametres tels que la porosité ou les réactions
d’hydratation ont été particulierement suivies. Il en est en effet ressorti les principales
conclusions suivantes :

%= Le programme expérimental adopté a mis en évidence l'influence du taux de
substitution p (%) et du rapport E/L avec la nécessité d’adopter une consistance
équivalente pour tous les mortiers. L’existence d’un optimum autour de 10% a 15%
de substitution est également confirmée.

%= Il existe cependant différents effets dont il est inéluctable de tenir compte :

D Nature et la finesse du produit,
D La présence ou non d’activateurs,
D La température ou le temps de traitement, etc.

== Il peut étre mis en place des lois de formulation paramétrées tenant compte de la
demande en eau des sédiments et du taux de substitution.

%= La loi de Bolomey-1 et la loi Exponentielle validées expérimentalement semblent tres
adaptées avec le coefficient de détermination R? autour de 0,9, mais aussi la loi de
FERET modifiée.

% Le type de ciment a une influence non négligeable. Il faut prendre en compte un
coefficient global proche de 0,65 entre le CP1 (CEM I 52.5N) et le CP2 (CEM I
42.5R).

L’étude de la durabilité des mortiers est réalisée selon divers indicateurs : indicateurs
généraux, indicateurs spécifiques, indicateurs de substituons. Ces indicateurs permettent
de préciser le comportement et I'aptitude d’un mortier a résister aux diverses agressions.

= L’étude de la porosité montre que la présence des sédiments fins (bruts comme
traités), génere la naissance d’une "porosité fine'. On note cependant une plus grande
"porosité totale" pour des taux de substitution élevés pour le MSC et le MSB mais
une amélioration pour ce qui est du MSF.

= L’étude du gel-dégel comme le test d’attaque sulfatique externe, met en évidence la
présence d’un seuil & 10% de substitution avec un comportement similaire entre MT
et le MSC.

%= Le test alcali-granulat a montré que la non réactivité des sédiments. Pour ce qui
est de la pénétration des ions chlorure avec des essais conformes a ’ASTM C' 1202-
97, les mortiers contenant jusqu’a 20% de sédiments peuvent étre considérés comme

étant de perméabilité "modérée" aux ions chlorure, voir faible pour le MSF a 60 jours.
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= L’acceptabilité environnementale a été etudiée a travers des essais de quantification
des polluants présents. Celles-ci mettent en évidence que :

D Pour tous les matériaux, certains seuils sont dépassés notamment pour le
Molybdéne (Mo) et I’Antimoine (Sb) ou encore les sels.

D Sur l'ensemble des séries formulées, le Baryum (Ba) dépasse la limite ISDI;
pour les séries MSB (a base de sédiments non traités), on pourrait donc conclure
que le traitement conduit effectivement a 1’élimination partielle ou totale des
polluants. Mais aussi la limitation de quelques de leurs effets ou encore leur

relargage.

Il semble pertinent de poursuivre ce travail par un certain nombre de pistes qu’il
nous paraitra bon de développer postérieurement. Pour ce qui a trait a 1’étude de la
rhéologie des sédiments, il serait adéquat d’investiguer 1’établissement des rhéogrammes
grdce & un rhéomeétre ainsi que tous les parametres physiques (G, u, ) des pates
cimentaites a base de sédiments. Ce qui donnera une appréciation objective de ces
parametres. On estime aussi que ’étude des interfaces matrice-granulats par nano-
indentation permettrait de comprendre certains modes de rupture notamment en flexion.
Pour ce qui est du traitement, il serait intéressant de développer d’avantage la technologie
(notamment "flash"), mais également ’étude qualitatif et quantitatif des gaz rejetés. Aussi
la généralisation des lois de formulation impliquerait d’étendre ’étude a plusieurs types
de sédiments et de ciments pour ainsi prendre en considération la variabilité de leurs
caractéristiques physico-chimiques. Enfin, cette derniére suggestion reste d’ailleurs valable

pour I'étude de la durabilité pouvant étre également étendue et diversifiée.

—_— 0 ————
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NORMES D’ESSAIS
ISO 13320-1 - Méthode de diffraction laser.

NF P94-055 - Détermination de la teneur en matieres organiques d’un sol.

NF P15-431 Détermination du temps de prise sur mortier normal, 1994.

NF P94-056 - Analyse granulometrique - Méthode par tamisage a sec apres lavage.
NF P94-068 - Détermination de la valeur de bleu de méthylene d’un sol ou roche.
NF P15-433 - Détermination du retrait et du gonflement.

NF P94-068 - Mesure de la capacité d’absoprtion de bleu de méthylene.

XP P94-047 - Détermination de la teneur pondérale en matieres organique d’un

R R R R IR AR R

matériau - Méthode par calcination.

NF P18-508 - Additions calcaires.

NF P94-051 - Détermination des limites d’Atterberg.

NF EN ISO 5667-19 : Lignes directrices pour I’échantillonnage des sédiments marins.
NF EN 196-9 - Chaleur d’hydratation — Méthode semi-adiabatique.

NF EN 12879 - Détermination de la perte au feu de la matiere seche.

R

NF EN 197-1 - Composition, spécifications et criteres de conformité des ciments
courants, 2001.

NF EN 13137 - Dosage du carbone organique total (COT)

NF EN 13263-1+A1 - Fumée de silice pour béton.

ASTM C618-12 - A Standard Specification for Coal Fly Ash and Raw or Calcined
Natural Pozzolan for Use in Concrete, 2012.

NF EN 13263-2+A1 - Fumée de silice pour béton.

NF EN 206 - Béton — Spécification, performances, 2014.

NF EN 14146 - Détermination du module d’élasticité dynamique.

NF EN 933-1 - Granularité - Analyse granulométrique par tamisage.

¢+

NF EN 15169 - Détermination de la perte au feu des déchets, boues et sédiments.
NF EN 196-1 - Méthodes d’essais des ciments - Détermination des résistances, 2016
NF EN 933-9+A1 - Essais pour déterminer les caractéristiques des granulats et

R R R

quantification des fines.

ISO 5667-12 - Guidance on sampling of bottom sediments, 1995.

NF EN 196-3 - Détermination du temps de prise et de la stabilité, 2009.

NF EN ISO 15301 - Détermination de la teneur en sédiment dans les corps gras

+ 4+ 4

bruts.

+

NF EN 1097-7 - Détermination de la masse volumique absolue des fillers -
pycnometre.

NF EN 196-5 - 2013 - Pouzzolanicité des ciments, 2013.

NF EN ISO 18757 - Détermination de la surface spécifique par BET.

NF EN 12350-5 - Essai d’étalement & la table a choc.

NF EN 196-6 - Finesse des ciments.

¢+ 49
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Annexe

DETERMINATION DU TAUX DE

CARBONATES

Les sédiments referment tres souvent des carbonates en proportion relativement
importante (voir DRX et FX). Cet essai permet la détermination du taux des carbonates
en présence (calcaire, dolomite, etc). Pour cela on utilise le calcimétre de Bernard. Il s’agit
de provoquer une réaction entre la calcite et de l'acide chlorhydrique. Provoquant ainsi
un dégagement de dioxyde de carbone, la formation d’eau et de bichlorure de calcium
CaCls. Par un bilan volumique, on arrive a déterminer la quantité de calcaire consommée

en mesurant le volume de CO5y dégagé et donc ses proportions dans le matériau.

Matériel

== Une pince de dissection.

== Un tube a essai de hauteur moyenne.

%= De la pate & modeler.

== Pipette graduée.

== Acide chlorhydrique concentré (HCI).

== Une balance de précision.

== Un calcimetre de BERNARD ou un dispositif de SCHEIBLER et l’ensemble de leurs

accessoires.
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Méthode

@

Il faut un respect des normes de sécurité de base.

® Préparer environ 250 ml de NaCl (eau salée) et le verser dans l'ampoule du
calcimetre Bernard. Le NaCl permet d’éviter I'absorption de CO5 par I’eau.

® Peser échantillon de matériau sec (par exemple 0,5 g). En fonction du taux de
CaCOs3 espéré veiller a ne pas dépasser 0,4 g de CaCO3 dégagé pour éviter un
volume trop important de CO2 dégagé. 1 g de CaCOs dégage 224 ml de C'Os.

® Verser 'échantillon de matériau dans l’erlenmeyer et placer de la pate a modeler a
la base du tube puis y introduire de ’acide chlorhydrique.

® Le tube est ensuite placé au fond de I’erlenmeyer grace & une pince et ensuite boucher
I’erlenmeyer.

® Régler, grace a la potence, la hauteur de 'ampoule jusqu’a avoir le méme niveau
que celui dans le tube gradué. Ce niveau noté Ny (en ml) correspond a la pression
atmosphérique dans l’erlenmeyer.

@ Incliner l'erlenmeyer pour faire couler I'acide et laisser se dérouler la réaction (on
doit noter une effervescence).

® Régler a nouveau le niveau du fluide dans I’ampoule jusqu’au niveau de celui du tube.

Ceci pour rétablir la pression atmosphérique dans le tube et dans ’erlenmeyer. Notez

ce niveau Np (en ml).

® La différence Ny — Ny permet de calculer le COs produit.
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Annexe

MESURE DE LA POUZZOLANICITE PAR

CONDUCTIMETRIE

Il semble exister une bonne corrélation entre la baisse de conductivité et la formation
d’hydrates lors d’une réaction pouzzolanique. Cet essai est basée sur les travaux de
LUXAN et al. [48] qui a établi une corrélation entre la pouzzolanicité d’un matériau et
sa conductivité électrique. Des les premiers instants de la réaction entre une pouzzolane
et de la chaux, les auteurs relevent une baisse importante de la conductivité du fait de
la fixation précoce du calcium par la silice amorphe ou tout autre constituant susceptible

d’amorcer et de maintenir un processus pouzzolanique.

Matériel

== Un Bécher de 200 & 500 ml.

== Une barre en verre pour remuer.

== 200 ml de solution saturée en Ca(OH )s.

<= 5 grammes de matériaux.

== Un conductimeétre et ses accessoires de mesure.

== Un bain marie.

Méthode

® Introduction dans le bécher de 200 ml de solution saturée en Ca(OH )3, thermostatée

au bain-mariea 40 "C + 1 °

®

Mesure de la conductivité initiale notée C;

®

Introduction d’une prise d’échantillon de poudre de 5 grammes (le matériau est fin
et sec).
® Maintenir la solution sous agitation et effectuer des relevés réguliers de conductivité

(par exemple toutes les 10 s jusqu’a 700 min).

9

Relever la valeur de la conductivité finale. Cette valeur est notée Cs.

®

La différence C7 — Cs permet d’estimer l'activité du matériaux.
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—

Annexe

ESSAI DE LA PATE LISSE

Il s’agit de I'essai de la demande en eau dont la description est donnée ci-dessous :

@ Détermination de la masse volumique du mélange p du mélange au pycnometre a

hélium selon la norme ASTM C 188.

®

Une quantité P, (par exemple 350 g) de poudre.

®

Verser de I'eau de ville & 20 ° C (eau saturée a 2 g/L afin de simuler le milieu alcalin

dans la pate) en quantité d’eau croissante et suffisante.

O 11 faut prévoir, muni d’un chronometre, 135 secondes pour le cycle de malaxage :
une minute a petite vitesse, quinze secondes d’arrét pour racler, enfin une minute a
grande vitesse.

® La masse d’eau ayant permis de faire passer le mélange du stade de boulettes au stade

de pate homogene et lisse est noté M.. C’est cette quantité d’eau qui est nécessaire

pour remplir la porosité du matériau et détermine en conséquence sa compacité.

® La compacité du mélange est déterminée par :
Vs Vs 1
0 C = - = =
Vi VutVe N
Vs
1
C=——7""F— (C.1)

M.
1 + ps (]\j>
e

ps = masse volumique de la poudre (norme ASTM C 188).

Dans le cas d’un mélange, la masse volumique du mélange est calculée comme suit :

S ] o ()] S

i=1 i=1
Avec x; les pourcentages volumiques de chaque proportion.
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Annexe

METHODE DE TRAITEMENT CHIMIQUE

DES SEDIMENTS

Il est décrit ici la méthode de traitement a ’eau oxygénée applicable aux sédiments.
Cette méthode est inspirée de I’ancienne norme belge : Norme NBN 589-207 §3 « Fssais
des sables de construction - Teneur en matiéres organiques -§3 - Procédé de laboratoire a

leau oxygénée » - 1969.

Mode opératoire

Dans le cas des sables, il faut préparer 100g de matériaux, puis les placer a I'étuve a
(60-65) °C pendant deux heures et enfin les refroidir. Avant le début de ’essai ’échantillon
est placé dans le dessiccateur. Il faut en outre disposer d’une solution & au moins 20% en

volume d’eau oxygénée (solution a 30% en masse d’eau oxygénée).

Réalisation de ’essai

Le traitement s’effectue par le versement de 500ml de peroxyde d’hydrogene en
procédant de la maniére suivante :

@ La masse M7 de I’échantillon pesée, séchée et refroidie. L’ensemble de I'opération se
déroule dans un bain marie maintenu a 100 ° C.
introduire initialement 300 ml de la solution oxygénée.
Puis apres 2 heures, ajouter 100 ml de la solution oxygénée.
Enfin apres 1 heure les 100 ml restants de la solution et patienter 1 heure.
Evaporer échantillon & I'étuve & 110 + 5 ° C jusqu’a masse stable.

Laisser refroidir au déssicateur et peser la masse finale M.

O ©@ & © & ©

La différence de masse entre My et My correspond aux pertes et donc a la fraction

organique oxydée.
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e

Annexe

METHODOLOGIE D’ETUDE DE

FORMULATIONS CIMENTAIRES

‘ Formulation des matrices cimentaires :

‘ Témoin et a base d’additions

Matériaux Formulation Expérimentations

C E, G,S Formulation théorique Réalisation des éprouvettes

Les sédiments (SB, SC, SF, RCS) (Feret, Bolomey améliorée, etc) Conditions de conservation
Les additions (MK, FC, etc) Modele Rhéologique (HB, Newton,etc) Conditions des tests

Caractérisation des bétons

Physique
p
Minérale
Résistance mécanique
Chimique Texture
Module dynamique
) Les phases chimiques MEB
Porosité (Mercure, & I'eau) .
Etat d’hydratation DRX
Teneur hydrique
Composants chimiques Fluo X
Teneurs en M.O
Microscopie
Etude générale de
la durabilité

Figure E.1 — Schéma méthodologique d’étude de formulations cimentaires.

274

© 2017 Tous droits réservés. lilliad.univ-lille.fr



Thése de Mouhamadou Al Amine Amairr, Lille 1, 2017

e I

Annexe

METHODOLOGIE D’ETUDE DE LA

DURABILITE

{ Durabilité du béton }

Environnement

Tests de Lixiviation
Chimique
Tests de Percolation
La présence de polluants
Tests de Gel-Dégel
Metaux lourds : Cr, Ni, Ar, Fe, Pb,etc.
Tests Chlorure
Impact des matieres organiques

Attaques sulfatiques

Tests RAG
Validation
Nouvelle conception Valeurs seuil non dépassées ?
Ou autre filiere Produit eco-responsable

Figure F.1 — Schéma méthodologique d’étude de la durabilité.
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G.1 Porosité au Mercure

4. s d @

Laboratoire

Génie Civil

et géoEnvironnement
Lille Nord de France

IMT Lille Douai
Ecole Mines-Télécom
IMT-Université de Lille

1 PRINCIPE 2 PREPARATION

OBJECTIF

Le porosimetre permet la mesure de la porosité ouverte ef la détermination de la
répartition poreuse par intrusion de mercure @ haute pression.

PRINCIPE DE L'ESSAI Conact électique

Mercure

Diaposifif de fermeture

o . , Echantillon
La Porosimétrie par injection de mercure permet de caractériser le réseau des pores

inferconnectés d'n matériu. On modlise celui-ci par un ensemble de capillaires
tylindriques présentant le méme volume et la méme surface que le réseau poreux
réel. Vere ———¢
Dans ce model, on néglige les surfaces des sections droites devant les surfaces
lotérales. Lo méthode repose sur la propriété des liquides non mouillants qui ne
péngtrent dans une capillarité que sous I'effet d’une pression. L'équation de Washburn Gaine
[

donne la relation entre le diametre D du capillire pénétré par le liquide et la pression métalique
p: __—4ocosb

D
00 o est la tension superficielle et © I'angle de contact entre le liquide ef les parois
du pore. Le mercure est un liquide non mouillant particuliérement adapté pour lo
Porosimetrie. Sa tension superficielle est égale a 0,475 N/m entre 20° et 25°C et
son angle de confact est peu dépendant de la nature du solide. Il se situe
couramment entre 130° et 140°.

3 PROCEDURE D’ANALYSE ¥4 EXEMPLE DE RESULTAT

Capillaire

Pression appliquée

»
o
)

Caractérisations de I'Autopore 1V 9500 de MICROMERITICS N Espace intr- £
Porosité de s {/ grenulaire 22
'analyse est réalisée avec I'appareil Micromeritics AUTOPORE 1V 9500. granulés de o % Porosité des | 08 =
o verre expansé £ 08T /. gronuiés 2
Mode Qpératoire: Soa 04 .5
Comprend une phase de création du vide, = 00 : ; 00
un cycle « Basse Pression » et un cycle « LGS T .0
5 iameétre des pores Ipm] =
Haute Pression ». £
i 32 i i — Volume d'intrusion de mercure (ml/g} H
56,5":)‘;? gf‘;;eg_guﬁguu).une pressn de 5 T Répartition poreuse, D\:/1logD (ml/g) 2
Le cycle BP s’étepd jusqu’a %0 psi_ soif % : 0:08 s Répartition i
0,2 MPa, et le fluide servant & appliquer g 03 ooo £ bimodale sur g
lo pression sur le mercure est I'azote N S 02 0'0 S matériau E
= 04 o W ¥ 8
gazeux. B E  céramique H
Le cycle HP reprend d cette pression, et g 092 3 composite g
s'étend jusqu’a 60 000 psi soit 414 o = 2 Rl g
MPa, le fluide utilisé est une huile. Diamétre des pores (um) g
Lunulyse permet duns. |U‘ pratique d_e « 2 postes basse pression Intrusion Data Summary
remplir des pores de diamétres compris Pmox = 345 kP ) -
enfre 3 nm ef 1 mm. oo e S W T T T R S
° ] pOSte huUte preSSIon Median Pore Diameter (Area) = 0.0820 pm Stem Volume Used = M R
Bulk Densityat 0.0034 MPa = 2.8267 g/mL
CENTRE DE RECHERCHE MINES DE DOUAI LABORATOIRE DE GENIE CIVIL ET GEO-ENVIRONNEMENT
Fiche réalisée dans le cadre du co-encadrement du PFE de Amine SAFHI.
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G.2 Porosité a ’eau

I u l Laboratoire
Génie Civil
IMT Lille Douai et géoEnvironnement
LilleNord de France

Ecole Mines-Télécom
IMT-Université de Lille

A

1 PRINCIPE 2 PREPARATION

OBJECTIF SCHEMA DES EPROUVETTES CAROTTEES OU MOULEES

Mesurer le pourcentage des vides connectés avec la surface, @ I'intérieur de la masse du

béton. Confection des corps d'épreuve :
PRINCIPE DE L'ESSAI = Moulage (NF EN 12390-2): dimensions 11x22 cm
La mesure de la porosité accessible @ I'eau du béfon durci implique la détermination = (arotfage (NF EN 12504-1): diamétre 100 mm.

par pesées des :

— Masse apparente dans I'equ aprés immersion dans |'eau (pesée hydrostatique)
d'un corps d'épreuve de béton préalablement imprégné a |"eau sous vide ;

— Masse dans I'air libre du méme corps d'épreuve imbibé ;

— Masse o Fétot sec. - 10 mm de bord d excure
La porosité accessible a |'eau, exprimée en pourcentage volumétrique est donnée par

|o formule suivante :

L'essai est réalisé sur 3 éprouvettes  I'ge de 28 jours, soit pour les corps prélevés de
béton coulé sur place au chantier, ou bien des éprouvettes préparées en laboratoire.

Mair — Msec N
Peau = —————— X 100 q
Mair — Meau 3 éprouvettes de 50 mm
Mesures effectues :
» Pesée hydrostatique, Meau
» Pesée dans I'air de I'éprouvette saturée d'eau, Mair - } 10 mm de bord  exclure

» Pesée dans I'air de I'éprouvette seche, Msec

3 PROCEDURE D’ANALYSE 4 EXEMPLE DE RESULTAT

MODE OPERATOIRE Durabilté pofentielle | Tésfuible | Fable = Moyeme = Elevé | Tids dlevé

la porosité accessible  I'eau >16 14016 | 12014 | 9al12 | 609

= Mise sous vide de lo cloche pendant
4h (pression 25 mhbar)
= Aspiration de I'eau griice au vide

- 18
2 | 8
(recouvrir les corps d'épreuve avec E 1 ep! ! i a® £
20mm d'eau mini.) 3 16»“‘&1 AAAAAAAAA P NN i
. - Sl el ?‘114 ,,,,,,,,,, EEA e
= Saturation sous vide pendant 72h ° I T NGO g
= Pesée hydrostatique, Meau, est la s 12 LS S G E
masse en grammes pesée sous |'eau, g 10 g C,’. H
= Pesée dans l'air de ['éprouvette Y Pt P A S R CR 3
sqturée d'}euu, Mair o - ‘é 6 120% de CV | e @ - " :
= Séchage a T = 105° jusqu'a masse s ] i : BHP H
g 9 4 — : ——— g
constuln)Te (2 pesées espacées tje 24 - o = s 70 % w130 4
h ne s'écartent pas plus de 0,05%), - . .
. . . N Reésistance moyenne & la compression a 28 jours (MPa) 2
= Pesée dans |'air de |'éprouvette séche . =
Msec + 28 jours E élevée g
= Calul de la porosité accessible @ = 45 jours F faible g
I'eau, (Valeur donnée en pourcentage " gg!“ s M moyenne e
&+ 0,75 poinf) e JU jours TE trés élevée £
g0/0p CV cendres volantes TF trés faible s

CENTRE DE RECHERCHE MINES DE DOUAI LABORATOIRE DE GENIE CIVIL ET GEQ-ENVIRONNEMENT
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G.3 Pénétration des ions chlorure

4. s d

IMT Lille Douai
Ecole Mines-Télécom
IMT-Université de Lille

ASTM (|

Laboratoire
Geénie Civil
et géoEnvironnement

\202 ik PERMEABILIE DES ION&CHLORURE

LRI A

PREPARATION

PRINCIPE

| OBJECTIF ET PRINCIPEDEL'ESSAL |

Le coefficient de diffusion des ions chlorure, souvent appelé «The Rapid Chloride
Permeability Test" (RCPT), est I'un des paramétres trés importants qui condifionne la
durabilifé ef la tenue des ouvrages en béton face aux agents agressifs. Il est déterming
selon lo norme américaine ASTM C 1202. La distribution des pores, leur taille et leur
connectivité dans la pdte de ciment doivent &fre prises en compte dans I'interprétation
des résultats des essais de mesures de la diffusion des ions chlorure dans le béton.

(et essai ne mesure pas directement une «Permeabilité» aux ions chlorure mais
plutdt un passage de charges ou diffusion, traduite par une conductance électrique
(Coulombs). Ces mesures ne sont pas une propriété intrinséque du matériou et
dépendent de la taille de I'échantillon.

Les valeurs obtenues par cet essai sont communément utilisées pour classer des
échantillons de béton selon leur résistance & la pénétration d'ions chlorure. Le coefficient
de diffusion des ions chlorure est conditionné par :

Filling with )
solution

Negative (- ) Positive (+)

he effects of surface treatmer
taterials Chemistry and Physi

Metallic electrode
(Stainless Steel )

¥~ Cementitious

specimen

Anode cell
(Anolyte )

Cathode cell

—
(Catholyte) X (depth)

Seyoon Yoon et
permeability test

Déroulement de I'essai:
> Echantillon cylindrique de @ =100 mm, d'épaisseur 50 mm, saturé dans |'eau pendant
18h

. Type de ciment et de contenu d'outres liants (cendres volantes, des >Placée |'échantillon dans la cellule spécifique a cet essai

scories, des fumées de silice) >Remplir les deux compartiments de la cellule de solutions de NaCl (3%) et de NaOH
. Porosité de la pite de ciment 0,3N)
. Lo connectivité ef la tortuosité des pores dans la pate de ciment > Mesure de la charge électrique cumulée pendant 6 h, sous une alimentation de 60 V

> Calculer lo charge totale passée @ travers 'échantillon (Coulombs)

4 EXEMPLE DE RESULTAT

Diffusion Coefficient, mm'fy
Diffusion Coefficient, mny

GERMANN Instruments, www.germann.org

331,3 1990 1972

ooz

P
Migration Test, mm/(V-h)

37,0 29,4 29,1 0.0 004 005

Charge Passed, G

6:00 6:00 6:00 0:00 6:00

60V applied potential

yd current readings

Corrélation entre I'essai RCPT et I'essai de diffusion des ions Chlorure

o ot Charge passed, Coulombs Chloride permeability Typical concrete type
> 4000 High High W/C ratio (>0,6)
'« Poceni hlorid .
Toutefois 'essai esf penaaton ] ] 2000 - 4000 Moderate Moderate W,/C ratio (0,4 10 0,5)
qualitatif, les charges g ; Vi
passées donne une : 1000 - 2000 Low Low W /C ratio (<0,4)
grandeur sur la résistance o 3751n. (95 mm) diameterx = 100-1000 Very low Latex — impregnated concrete
lo diffusion des ions Brass mesh ol il
electrode at each concr N e cylinderwl = : _.
Chlorure endof ylinder epoxy-coated exposed surface <100 Negligible Polymerimpregnated concrefe
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G.4 Réaction alcali granulat

d_ s d

Laboratoire
Génie Civil

Lille Nord de France

1 PRINCIPE

OBJECTIF

Les réactions alcali-granulat (RAG) constituent une famille de réactions de dégradation
endogénes aux bétons. Ces réactions ont lieu entre les ions alcalins présents dans la
solution interstitielle du béton et les granulats. Elles conduisent au gonflement et  la
fissuration des bétons affectés, ainsi qu'une diminution des propriétés mécaniques du
béton réduisant ainsi la durée de vie des ouvrages affectés.

Cette famille de réaction est composée de 3 réactions :
Ql la réaction alcali-silice
Ql la réaction alcalisilicate
Q la réaction alcalicarbonate

Le processus de fabrication des échantillons de morteir est conforme @ la norme NF EN
196-1, sauf composition, qui peut éfre différente selon le potentiellement réactif
d'agrégats. Ceci nécessite une analyse supplémentaire, chimique ef/ou physique. L'eau
de gdchage doit contenir de la soude @ une concentration de 2,5 N.

Le but de ces tests est de classer des agrégats ou des fractions d'agrégats dans les
catégories suivantes:

= R non réactif
= PR potentiellement réactif
= |'effet de pessimum PRP potentiellement réactif

Quolification UR, PR or PRP
PRINCIPE DE L'ESSAI
- . _ o Cement fo aggregate ratio C/A 05 1,25 25
Les potentialités d'expansion des granulats au confact des alcalins sont déferminées par
o mesure de variations dimensionnelles par un essai de gonflement réalisé sur des Sand () 1200 + 4 720+ 3 440 £2
g’prouvem_es de mgrﬁers aprés uu‘rocluvugg pendant S_h_ (1 |a température de 127 °C et Coment (g 600+ 2 900+ 3 1100+ 4
a la pression relative de 0,15 MPa en milieu sur alcalinisé. ~
Le cifére de non réactivité est fixé a une expansion inférieure @ 0,15 % sur la Mixing water (mi) 3001 4501 5501
moyenne de frois éprouvettes pour les mortiers. ( 0,11 % pour les micro-bars). Qualification NR, PR

et géoEnvironnement

2 PREPARATION

PREPARATION DES EPROUVETTES

3 PROCEDURE D’ANALYSE

MODE OPERATOIRE

4 EXEMPLE DE RESULTAT

Calculer la déformation relative i (i = 1, 2, 3) sur chaque éprouvette en prenant
comme longueur de base L O =160mm. Le résultat, exprimé en pourcentage, est la

Q  Conservation des éprouvettes

= Placer le moule convenablement sur un support horizontal, dans I'armoire d'humidité
relative 90 % et de fempérature de (20 % 1)°C et maintenir dans ces condifions
jusqu‘ou démoulage.

= Démouler les éprouvettes (24 + 2) h aprés le gdchage.

= |mmerger les éprouvettes convenablement identifiées et espacées d'au moins 5 mm,
dans de I'equ chimiquement potable @ (20 % 1) °C, jusqu'd lu date de |'essai .

QO Mesures ef procédure d'autoclavage

= Retirer les éprouvettes de I'eau @ 48 h + 30 min aprés le gGchage et mesurer qussifot
lo longueur initiale L oi (i =1, 2, 3) avec une précision de + 0,001 mm

= Placer les éprouvettes dans |'autoclave, en position verticale. Remplir I'aufoclave d'eau
chimiquement potable a (20 + 1)°C. Fermer le couvercle.

= Régler I'autoclave, de fagon que le seuil de 0,15 MPa de pression relafive et de 127
°C soit atteint 1 h 10 min aprés la mise en marche. Maintenir la pression relative de
(0,15 +0,01) MPa et la température de (127 + 2) °C pendant 5 h 10 min.

= A la fin de I'outoclavage, laisser refroidi les éprouvettes en les gardant constomment
en immersion dans |'eau qui a servi pour I'aufoclavage.

= Mesurer les longueurs finales des éprouvettes L 1; (=1, 2, 3) (18 + 1) h aprés la
fin de I'autoclavage, des leur sortie de |'eau, dans une pigce régulée a (20 £ 1) °C.

moyenne arithméfique des €i.

0,40
- Ly; — Lo;
13 L()
0,30 PR
Essai  Microbar : la - ’ PR
réactivité est déterminée d
s lo bose de
020 -

I'allongement de prismes:
les granulats dont les
prismes qui présentenf un
allongement < 0,11 % 010 F-——fr S
pour les trois rapports
ciment/granulats ne sont
pas pofentiellement

Allongement

G 0,00
réactifs (NR). o 2 4 6 & 10 12
Ciment/granulats
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G.5 Reéaction attaque sulfatique

d_ s d

IMT Lille Douai
Ecole Mines-Télécom
IMT-Université de Lille

Laboratoire
Génie Civil

Lille Nord de France

1 PRINCIPE

OBJECTIF

II'sagit d"évaluer en laboratoire si un échantillon de béton est susceptible de développer
une réaction sulfatique extere et de caractériser I'impact de cette réaction de gonflement
sur le béton.

PRINCIPE DE L'ESSAI

Lo résistance du béton a I'attaque des sulfates peut &tre évaluée en laboratoire en
conservant des éprouvettes dans une solution de sulfate de sodium. Des cycles alternés de
mouillage et de séchage accélérent les dommages causés par la cristallisation des sels dans
les pores du béton. Les effets de cetfe exposition peuvent éfre évalués par la perte de
résistance des éprouvettes, la variation du module d'élasticité dynamique, par leur
allongement et par leur perte de masse ou peuvent méme étre constatés visuellement.

Eau sulfatique Sol (gypse, pyrite) :|>

PREPARATION DES EPROUVETTES

O Le processus de fabrication des échantillons est conforme a la norme NF EN 196-1.

et géoEnvironnement

2 PREPARATION

0 On confectionne des éprouvettes cylindriques de 160 x 320 mm ou de 110 x 220 mm,

ou des prismes de dimensions 70 x 70 x 282 mm qu’on démoule aprés 24 heures.

O Pour les éprouvettes prismatiques, les plots nécessaires  la mesure du gonflement sont
disposés aux extrémités du moule, dans I'axe longitudinal, avant la mise en place du

béton.
O Jusqu'a |'dge de 28 jours, les éprouvettes sont conservées en eau a (20+2) °C.

Plotcoué en masse

250mm

‘or--20 Plots de mesure
1 > | extensométrique (100 mm)

g
Sz
b1
£5
g5
g8
&8
28
z=
£3
]
g5
5
22

3 PROCEDURE D’ANALYSE

COLES EXPERIMENTAUX

Aujourd’hui il n'existe pas de norme spécifique a I'essai de I'ottaque sulfatique
exferne. Néanmoins, il existe des protocoles de mesure qui sont largement utilisés a
cet effet. Ces protocoles d'essai consistent en une immersion totale ou des cycles
d'immersion puis séchage dans une solution dosée a 5% de Na2504.10H20. Cette
solution est a renouveler tous les 30 jours.

a Protocole d'immersion fofale
Immersion entiére des éprouvettes dans une solution de Na2504.10H20 dosée a 5%.
('est le protocole le plus utilisé. Aprés chaque mesure, |'éprouvette est remise dans la
solution.

a Protocole cycles immersion,/séchage a 105°C
Les éprouvettes suivent des cycles de 24 h, étant tout d'abord plongées dans une
solution de Na2504.10H20 a 5% pendant 4h avant de subir un séchage de 20 h a
105°C.

a Protocole cycles immersion/Séchage @ 60°C
Comme pour le protocole précédent, les éprouvettes suivent un cycle de 24 h, étant
tout d'abord plongées dans une solution de Na2504.10H20 a 5% pendant quatre
heures avant de subir un séchage de 20 heures a 60°C.

CRITERES DECISIONNELS

0 12 mois : gonflement moyen < 0,04% et aucune valeur individuelle > 0,06% et
pente faible entre le 3eme ef 12éme mois

O Si I'expansion individuelle des 3 éprouvettes est comprise entre 0,04% et 0,07% :

poursuife de I'essai pendant 3 mois supplémentaires. Pente < 0,006%

Y

ion (%
ﬁxpansnon (%) Pile 1 face nord
0,08 ot
.

. ®
0,07 .
0,06 .
0,05 5 4

ad A A
0,04 ~
003 = R
002 o -

.
001 #*
04
o 100 200 300 400

Temps (jours)

# Carotte 1A de 192 39 cm
= Carotte 1B de 594 79 cm
A Carotte 1C de 100 2 120 ¢cm

Techniques et méthodes des laboratoires des ponts et chaussées,
Méthode d'essai MEGG - 19p — 2007. ISBN : 2-7208-2505-0

4 EXEMPLE DE RESULTAT
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G.6 Gel - Dégel

4. s d

IMT Lille Douai
Ecole Mines-Télécom
IMT-Université de Lille

Laboratoire

Génie Civil

et géoEnvironnement
Lille Nord de France

1 PRINCIPE 2 PREPARATION

OBJECTIF

Mesurer I'impact des cycles geldégel sur la tenue du béton. L'endommagement dépend
de la vitesse de refroidissement, le nombre de cycles, lo température minimale atfeinte
et la durée du gel.

PRINCIPE DE L'ESSAI

L'essai consiste a soumettre des éprouvettes prismatiques soit  des cycles de gel dans
I'eau et dégel dans I'eau soit a des cycles de gel dans I'air et dégel dans I'equ. On
vient ensuite mesurer le taux de fissuration interne du béton par ausculfation sonique
et mesure de perte de masse.

PREPARATION DES EPROUVETTES

Q2 Les essais sont réalisés sur trois éprouvettes prismatiques 10 cm x10 cm x40 cm,
conformes @ la NF EN 12390-1.
QO Les plots nécessaires @ lo mesure du gonflement sont disposés aux extrémités du
moule, dans I'axe longitudinal, avant la mise en place du béton.
Q1 Les éprouvettes sont fabriquées ef conservées pendant les premigres 24 h, selon NF
EN 12390-2 et FD P 18-457.
O Jusqu'a I'dge de 28 jours, les éprouvettes sont conservées en eau a (20+2) °C.
O Aussitot aprés la période de conservation de 28 jours, sorfir les éprouvettes du bac
de conservation, puis les essuyer.
QO Mesurer la longueur inifiale entre les repéres et la fréquence de résonance.
Q) Placer les éprouvettes dans lo cuve, I'éprouvette de contrdle étant positionnée au
centre de la cuve.

Les dégradation par le gel/ dégel: mécanisme
Température du béton <-3°C ——  Gel de |'eau présente dans la porosité du béton
Eau état liquide a I'état solide (Glace) —— Augmentation de volume ( +9%)
—  Pression hydraulique
Fissuration du béton dans la masse

3 PROCEDURE D’ANALYSE

MODE OPERATOIRE

Le cycle:
Cyde Refroidissement Gél Dégel
43 6 heures (61 °C (18+2) °C (+9+3)°C
entre -3°C et -15°C = 30 min 2 30 min

Déroulement de |"essai

QO  Commencer les cycles par la phase de refroidissement

QO Lessai est poursuivi pendant 300 cycles, sauf arrét prématuré

QO Tous les 30 cycles ou au moins une fois par semaine, refirer les éprouvettes, les

4 EXEMPLE DE RESULTAT

Mesures @ faire aprés 300 Ly

oycles: D

= Déformation  longitudinale 1_ _— — —
A/ G £
. Frezquen;e de  résonance b 220 0,552 224
F21fi e

L fréquence de résonance est
mesurée suivant la norme P 18

Position des transducteurs pour une
mesure de vibration de flexion

- 414
essuyer avec un chiffon humide, puis les conserver pendant 90 min
O Lo mesure des criteres d'évaluation, est rédlisée entre 1h 30 min et 3 h aprés la Critdres Eude ef convenance Controle
sortie des éprouvettes de |'enceinte <400 pm/m
O En cos dinterruption accidentelle des essais, les éprouvettes sont conservées en Allongement relofif Soit Illongement imposée en confrdle 500 | < 500 pm/m
salle humide & (20 + 2) °C, HR > 95 %, ou conditionnées dans des sacs étanches et pm/mx 0,8
meinfenus 3 (20 i D ’ ) o Rapport des carrés des 275 > 60
QO Lo conservation dans I'equ est proscrite. Une nouvelle série de mesures est fréquences de résonance | Soit la valeur imposé en contrdle 60 < 0,8 =
réalisée, avant réintroduction des éprouvettes dans |'enceinte
CENTRE DE RECHERCHE MINES DE DOUAI LABORATOIRE DE GENIE CIVIL ET GEO-ENVIRONNEMENT
MATERIAUX ET ECO-MATERIAUX DE PERFORMANCE POUR LA CONSTRUCTION
Fiche réalisée dans le cadre du co-encadrement du PFE de Amine SAFHI.
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Annexe H

RESULTATS COMPLEMENTAIRES DES

TESTS PAR ATG

H.1 Sur les séries MSB
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Figure H.1 — Résultats du test ATG sur les mortiers d base de SB da 28 et 60 jours
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H.2

Sur les séries MSF

TG % MSF10 - 28 jours DTG /CRlmin) 1 1o MSF20 - 28 jours DTG /(%/min)
100 o 1004} s
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Figure H.2 — Résultats du test ATG sur les

(f)

mortiers a base de SF a 28 et 60 jours
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H.3 Sur les séries MSC
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Figure H.3 — Résultats du test ATG sur les pites a base de SC & 28 jours
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Figure H.4 — Résultats du test ATG sur les pites a base de SC & 60 jours
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Annexe

RESULTATS COMPLEMENTAIRES DU

TEST DE POROSITE MERCURE

I.1 Sur les séries MSB
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Figure 1.1 — Résultats du test de porosité mercure sur les mortiers MSB a 28 et 60 jours

1.2 Sur les séries MSF
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Figure 1.2 — Résultats du test de porosité mercure sur les mortiers MSF a 28 et 60 jours
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Annexe

RESULTATS COMPLEMENTAIRES DES

J.1 Sur les séries MSB et MSF

TESTS ENVIRONNEMENTAUX

Eléments As Ba Cd Cr Cu Mo Ni Pb Sb Se Zn Hg

MSB10 <0,020 71.010 <0,001 0,050 0,280 0,080 0,040 0,060 < 0,100 <0,010 0,04 < 0,100
MSB20 <0,020 63.520 <0,001 0,060 0,330 0,100 0,100 0,070 < 0,100 <0,100 <0,004 < 0,100
MSB30 < 0,020 49,800 <0,001 0,050 1,500 0,090 0,160 0,080 < 0,100 <0,100 <0,004 < 0.100
MSF10 <0,020  68.50 <0,001 0,050 0,490 0,100 0,010 0,050 <0,100 <0,100 <0,004 < 0,100
MSF20 <0,020 59.310 <0,001 0,050 1,800 0,110 <0,010 0,070 <0,100 <0,100 0,020 < 0,100
MSF30 <0,020 46.660 <0,001 0,050 1,100 0,170 <0,010 0,090 <0,100 <0,100 0,004 < 0,100
ISDI 0,5 20 0,04 0,5 2 0,5 0,4 0,5 0,06 0,1 4 0,01

Tableau J.1 — Analyse des éléments chimiques dans le liziviat (L /S =

et MSF a 60 jours (Valeurs en mg/Kgde MS)

10) des mortiers MSB

Eléments | MSB10 MSB20 MSB30 | MSF10 MSF20 MSF30 | ISDI
Chlorures 300 370 450 280 370 440 800
Sulfates 30 33 70 46 24 32 1000
Fluorures 5.5 7 9.9 <5 <5 <5 10

Tableau J.2 — Teneur en chlorure, fluorure et sulfate des mortiers MSB et MSF a 60 jours (en

mg/KgdeMS)
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ABSTRACT

n France, construction sector annual needings for granular materials are close to 400 million tons, of
Iwhich 96% are natural origin. Therefore it becomes highly necessary to find alternatives solutions,
particularly in the valorisation of industrial by-products (IBP) such as dredging sediments. Marine
sediments are designated as a secondary raw material in this study. However, the latter may present
varying levels of pollution, with the presence of organic matter (5% to 30%), relatively high water content
(50%t0200%) and a fairly fine granulometry (< 300um). Currently, research target to use them as a
supplementary mineral addition in concrete after efficient methods of treatment that improve some
physico-chemical properties. The aim of this this study is to establish a profitable methodology for the
use of sediments in cementitious matrix. In this report, we present first a bibliographical review on
this subject. At the experimental level, a physico-chemical characterization was carried out, determining
the major parameters to be considered, the effects of the treatment on material properties, the likely
impact of the presence of sediments in the cementitious matrix, and an experimental methodology to
quantify these various effects. The cementitious materials formulated will be analysed and characterized
at four scales : physico-chemical, mechanical, durability and the environmental impact. The analysis of
the mechanical results makes possible to assess the activity of this material and to implement adapted

formulation laws.

Key words : Dredged sediments - Characterization - Treatement - Formulation - Durability

RESUME

n France, les besoins annuels en matériaux granulaires pour le secteur du BTP sont proches de 400
EMillions de tonnes dont 96 % sont d’origine naturelle. Il est donc inéluctablement nécessaire de
trouver des solutions alternatives dites éco-responsables notamment par la valorisation de sous-produits
industriels (SPI) tels que les sédiments de dragage. Les sédiments de dragage marins sont désignés comme
matiére premiere secondaire dans le cadre de cette étude. Cependant, ces derniers peuvent présenter des
niveaux de pollution variables, avec présence de matieres organiques (5% a30%), une teneur en eau
relativement élevée (50% &200%) et une granulométrie assez fine (< 300um). Ce qui requiert, de mettre
en place en vue d’une utilisation efficiente, des procédés de traitement qui permettront in fine d’améliorer
certaines propriétés physico-chimiques du matériau. L’objectif de nos travaux porte sur le traitement
physique et thermique des sédiments de dragage puis leur valorisation dans les matrices cimentaires.
Nous présentons dans ce présent rapport, une étude bibliographique autour de la problématique posée. Au
plan expérimental, une caractérisation physico-chimique a été effectuée, déterminant ainsi les parametres
majeurs a considérer, les effets du traitement sur les propriétés des sédiments, I'impact probable de
la présence des sédiments dans les matrices cimentaires ainsi qu'une méthodologie expérimentale pour
quantifier ces divers effets. Les matériaux cimentaires formulés seront par la suite analysés et caractérisés
a quatre échelles : physico-chimique, mécanique, durabilité et environnementale. Une analyse des résultats

mécaniques permet de suivre 'activité des sédiments et d’implémenter des lois de formulation adaptées.

Mots clés : Sédiments de dragage - Caractérisation — Traitement - Formulation — Durabilité
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