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Evaluation des brasques traitées comme ajout cimentaire dans le béton

Nancy SACRISTAN

RESUME

Le ciment est le matériau le plus utilisé dans 1’industrie de la fabrication du béton et de la
construction. L’utilisation d’ajouts cimentaires devient plus importante, car il contribue a la
réduction des émissions de CO2 en remplacant le ciment a certains pourcentages. Plusieurs des
ajouts utilisés aujourd’hui sont en fait des déchets provenant d’autres industries. Toutefois, ces
déchets industriels n’ont pas une production infinie. Il est donc nécessaire de rechercher de
nouveaux matériaux répondant aux exigences requises pour étre utilisées comme ajouts
cimentaires et en méme temps réduire 1'empreinte de carbone et les colits de production dans
l'industrie de la construction. Pour cette recherche, I’objectif de 1’étude est centré sur la
valorisation des brasques traitées par le procédé de lixiviation a bas caustique et ajout de chaux
(BT-LCLL, en anglais spent pot lining by Leaching and Liming Low-Caustic process) (BT-
LCLL) de I’industrie de la production primaire de I’aluminium, comme ajout cimentaire, ce
qui est une démonstration de 1’économie circulaire. Ce matériau, issu d’un procédé créé par la
société canadienne Rio Tinto Alcan, n’a pas fait I’objet de nombreuses études. En effet,
plusieurs années de recherche ont été nécessaires pour réduire la teneur en fluorures et en
cyanures et rendre le BT-LCLL acceptable pour son utilisation.

Dans le cadre, de ce mémoire, différentes échelles d’évaluation ont été établies pour 1’analyse
de ce matériau. Au niveau de la poudre, le matériau a été analysé par la diffraction de rayons
X (DRX), la microscopie électronique a balayage (MEB), sa granulométrie et sa surface
spécifique. Au niveau du mortier, 1’activité pouzzolanique a été mesurée par I’indice de force
d’activité. Les pates de ciment ont été préparées avec différents rapports eau / liant et des tests
d’analyse thermogravimétrique (ATG), MEB et DRX ont été effectués aux différents jours.
Les bétons ont été confectionnés et les résultats expérimentaux indiquent que les BT-LCLL
constituent potentiellement un ajout cimentaire avec un taux de remplacement optimal du
ciment de 10%.

La poursuite d’études approfondies sur ce produit de remplacement est nécessaire pour les
futures recherches ce qui permettrait de mieux connaitre le produit, afin de formuler des

solutions efficaces aux problémes liés a la production croissante de béton.

Mots-clés : ciment, brasques traitées, ajout cimentaire, béton, analyse thermogravimétrique.






Evaluation of Treated Spent Pot Lining (SPL) as Suplementary Cementitious Material
in Concrete

Nancy SACRISTAN

ABSTRACT

Cement is the most used material in the concrete manufacturing and construction industries.
The use of supplementary cementitious materials is becoming more important as it contributes
to the reduction of CO2 emissions by replacing the cement in certain percentages. Many of the
additions used today are waste from other industries. However, these industrial wastes do not
have an infinite production. It is therefore necessary to search for new materials that meet the
requirements for use as a supplementary cementitious material and at the same time obtain
benefits in the reduction in the carbon footprint and in production costs in the construction
industry. For this research, the objective of the study is focused on treated spent pot lining
(SPL) by Low-Caustic Leaching and Liming process (BT-LCLL) from the primary aluminum
industry, as supplementary cementitious materials, which is a demonstration of the circular
economy. This material, derived from a process created by the Canadian company Rio Tinto
Alcan, has not yet been studied extensively. Indeed, several years of research were needed to
reduce the fluoride and cyanide content and make the BT-LCLL acceptable for its use.,

Various scales of evaluation have been established for the analysis of this material. At the
powder level, the material was analyzed by methods such as X-ray diffraction (XRD), scanning
electron microscopy (SEM), particle size and surface area. At the mortar level, the pozzolanic
activity test was measured by the strength activity index (SAI). The cement pastes were
prepared with different water/binder ratios and thermogravimetric analysis (TGA), SEM and
XRD tests were performed. Experimental results indicate that SPL is a potentially
supplementary cementitious material with an optimal cement replacement rate of 10%.

The lack of information and previous studies make it necessary to continue the in-depth studies
on this replacement product. Research in this direction would provide a better understanding
of the product, to formulate effective solutions to problems related to the growing production
of concrete.

Keyword: Cement, treated spent pot lining, supplementary cementitious material, concrete,
thermogravimetric analysis.
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INTRODUCTION

1. Mise en contexte

Le ciment est un des matériaux les plus utilisés dans le secteur de la construction pour la
production du béton. L’augmentation de la production annuelle du ciment est de 4 millions de
tonnes par année. La production du ciment présente une problématique environnementale et
¢conomique. En effet, cette production implique une grande consommation d’énergie et des
émissions de CO2 importantes (Schneider, Romer, Tschudin, & Bolio, 2011). L’industrie du
ciment génere entre 5 % et 8 % des émissions de CO2 dans le monde (Kajaste & Hurme, 2016).
Des statistiques montrent la croissance des émissions produites pour I’industrie du ciment des
années 1960(Le Quéré et al., 2015). A cet égard, la recherche des ajouts cimentaires permet la
diminution de consommation du ciment dans la production du béton. Ils apportent une
réduction de 1’émission de CO2 et un impact positif sur la performance du béton. Les ajouts
cimentaires sont souvent des sous-produits de procédés industriels. Leur utilisation judicieuse
est souhaitable non seulement du point de vue de la conservation de I’environnement et de
I’énergie, mais aussi en raison des avantages que ces matériaux peuvent offrir au béton. Parmi
les ajouts cimentaires les plus utilisés, on trouve le laitier de haut fourneau, un sous-produit de
I’industrie sidérurgique, les cendres volantes provenant de la combustion du charbon et la

fumée de silice, un sous-produit de la métallurgie et de la production de silicium.

En 2008, le Canada réduit 1,4 million de tonnes des émissions de CO2 grace a 1’utilisation
d’ajouts cimentaires (Asociation Canadienne du Ciment, 2017). Aujourd’hui, au Canada, les
ajouts cimentaires les plus utilisés et standardisés sont les cendres volantes, les laitiers de haut
fourneau et les fumées de silice. Le gouvernement canadien a décidé de fermer
progressivement d’ici a 2030 les centrales électriques au charbon, principales productrices des
cendre volante (Environnement et Changement climatique Canada, 2016). Bien qu’il existe
différentes sources de matériaux qui peuvent étre exploitées pendant quelques décennies, elles
ne sont pas infinies. De sorte que ’importance de la recherche de nouveaux matériaux

disponibles qui permettent non seulement une réduction de la consommation de ciment, mais



aussi le recyclage de déchets d’autres industries donc la réduction de I’empreinte

environnementale, devient plus pertinente.

Par ailleurs, une porte s’ouvre pour valoriser les brasques traitées de la production d’aluminium
primaire. Le Canada est le 4° producteur mondial d’aluminium et la province de Québec
produit environ 90 % de la production canadienne annuelle, soit 2,8 millions de tonnes en 2015
(Gouvernement du Québec, 2016). Les brasques usées sont des déchets industriels toxiques.
Pourtant, il est essentiel de trouver des procédés pour les traiter. Avec une production de 20 kt
de brasques par année, Rio Tinto Alcan est un des grands producteurs d’aluminium au Canada,
et a ouvert en 2008 une usine de traitement des brasques usées. Grace a un procéd¢ appelé
Low-Caustic Leaching and Liming (LCL&L) (en frangais connu comme lixiviation a bas
caustique et ajout de chaux), il est possible d’obtenir de la partie réfractaire des brasques usées
un matériau inerte qui pourrait étre valoris¢é comme ajout cimentaire. Les brasques traitées
portent présentement le nom a I’interne de LCLL ash, bien que ce ne soit pas une cendre. Ainsi,
aux fins de ce mémoire, un nom plus approprié serait celui de brasques traitées par le procédé

LCLL (BT-LCLL)

Au Canada, une ¢tude a été réalisée sur les brasques usées traitées. C’est le cas du matériau
appelé fritte de verre (glass frit en anglais). La fritte de verre est le résultat d’un processus
pyrométallurgique réalisé sur les brasques usées. L’étude faite a 'université de Sherbrooke
montre des résultats prometteurs comme ajout cimentaire du produit fritte de verre. L’étude
montre 1’activation de la fritte de verre a partir d’activateurs inorganiques et a différentes
températures. Des essais comme la détermination de 1’activité pouzzolanique, la diffraction
des rayons X, la microscopie €lectronique a balayage et la résistance a la compression ont été

réalisés (Fares, 2008).

Ainsi, avec le procédé LCLL et la réduction des émissions de COz, il serait ¢galement possible
d’aboutir a la fin du cycle de vie de la production d’aluminium en donnant une utilisation
adéquate des déchets de production d’aluminium. C’est pourquoi des organisations telles que

I’ Aluminium Stewardship Initiative ont été créées afin de prendre en compte tous les acteurs



impliqués dans le processus de production d’aluminium. L’un des principaux objectifs de cette
association est précisément de définir des réglementations et de promouvoir des améliorations
applicables au cycle de vie de I’aluminium issu de 1’extraction, de sa production, de son
utilisation et de son recyclage (Aluminium Stewardship Initiative, 2018). Compte tenu de ce
contexte, 1’objet de cette recherche est I’évaluation du matériau inerte provenant de la partie

réfractaire des brasques traitées par le procédé LCLL comme ajout cimentaire au béton.

2. Objectifs

Le principal but de ce mémoire est d’évaluer les BT-LCLL afin de valoriser sa potentielle

utilisation comme ajout cimentaire dans le béton.

Afin d’y parvenir, les objectifs spécifiques suivants ont été définis :

1) Caractériser chimiquement et physiquement le matériau;

2) Evaluer ’activité pouzzolanique du matériau;

3) Evaluer ’impact du BT-LCLL dans le degré d’hydratation des pates dans le temps jusqu’a
56 jours;

4) Evaluer ’influence des BT-LCLL dans les propriétés du béton a 1’état frais et durci.

3. Plan du mémoire

Le mémoire est divisé en trois chapitres. Le chapitre 1 regroupe 1’état de 1’art des matériaux
cimentaires en incluant le ciment, des ajouts cimentaires les plus utilisés, le matériau objet de
cette recherche, du béton et des connaissances actuelles sur les procédures d’analyse des
matériaux. Le chapitre 2 décrit le programme expérimental (méthodologie) et les matériaux
utilisés dans ce projet. Le chapitre 3 présente les résultats et leur analyse. Finalement, une

exposition des conclusions et des recommandations résume la contribution générale du projet.



4. Contribution originale

A ce jour, I’état de I’art sur I’utilisation dans le béton des matériaux qui proviennent de
brasques traitées de 1’industrie de I’aluminium est tres limité. Cette recherche est un début pour
la valorisation du BT-LCLL et elle permettra de faire I’évaluation du comportement de BT-
LCLL dans la matrice de la pate et dans le béton. Ce mémoire permet aussi de mettre en

évidence les prochaines étapes de recherche et les facteurs expérimentaux a mieux contrdler.



CHAPITRE 1

REVUE DE LITTERATURE

Ce chapitre présente les matériaux utilisés dans la fabrication du béton entre les sections 1.1 et
1.4 et les méthodes d’analyse entre les sections 1.5 et 1.8. La section des matériaux présente,
la composition du ciment Portland et ses caractéristiques principales, les principaux ajouts
cimentaires utilisés au Canada, les brasques traitées et le béton. Le chapitre se termine par une
bréve description des méthodes d’analyse a réaliser et leur connexion avec les matériaux

utilisés dans cette recherche.

1.1 Le ciment Portland

Le ciment Portland est un liant hydraulique. Quand il entre en contact avec de 1’eau, une
réaction chimique se produit et le mélange durcit. La production du ciment Portland (figure
1.1) se fait a partir de différentes matieres premicres comme le calcaire (CaCO3), le schiste,
I’argile et le minéral de fer. Ces maticres premicres sont concassées, pulvérisées, mélangées et
calcinées dans un four entre 1400°C et 1600°C, ce qui produit le clinker. Ensuite, une addition
de gypse se fait au clinker et les matériaux sont pulvérisés pour obtenir une poudre fine
(Association canadienne du ciment Portland, 2004). Selon les différents parameétres de
fabrication, il est possible d’obtenir différents types du ciment. Plus le ciment est fin, plus il

est résistant.

Différentes réactions se produisent a différentes températures tout au long du processus de
production du ciment. Ces étapes sont présentées ci-dessous (Ramachandran, Paroli,
Beaudoin, & Delgado, 2002) :

e Le séchage (100 °C) : I’évaporation de I’eau libre se produit;

e Le préchauffage (100 — 750 °C) : I’eau li¢e a I’argile est libérée;

e La calcination (750 — 1000 °C) : le carbonate de calcium est dissoci¢;



La combustion (1000 — 1450 °C) : une fusion partielle du mélange avec la formation de
C3S, de C2S et de clinker;

Le refroidissement (1450 — 1300 °C) : la cristallisation de la mati¢re fondue se produit avec
la formation d’aluminate de calcium (C3A) et d’aluminoferrite de calcium (C3AF);

Le refroidissement rapide produit aussi 1’état amorphe.
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Figure 1.1 Processus de fabrication du ciment Portland
Tirée de Baroghel-Bouny (1994)



1.1.1 Composition chimique

Les composants chimiques du ciment sont principalement les oxydes CaO, SiO2, Al203, Fe20s3,
MgO et SOs. Les tableaux 1.1 et 1.2 (Aitcin, 2008) montrent la quantité de chaque oxyde et
les principales phases cristallines trouvées dans un ciment Portland, respectivement. Les
composants des différentes phases sont exprimés sous la forme de leurs oxydes. Par exemple,
le silicate tricalcique (CaszSiOs) est écrit sous la forme 3CaOSi0: (Tokyay, 2016). Les données

peuvent varier selon la provenance du ciment.

Tableau 1.1 Composition du ciment Portland

Tiré d’Aitcin (2008)
Oxydes  Nomenclature Valeur maximale (%) Moyenne (%)
CaO C 60-69 65
SiO; S 18-24 21
ALO3 A 4-8 6
Fe.03 F 1-8 3
MgO M <5 2
K,0, Na.0 KN <2 1
SO3 S <2 1

Tableau 1.2 Les principales phases cristallines du ciment Portland

Tiré d’ Aitcin (2008)

Phase Nom Notation abrégée Concentration
3Ca0.Si0; Silicate tricalcique (Alite) CsS 50-70 %
2Ca0.Si0O; Silicate bicalcique (Bélite) C2S 15-30 %
3Ca0.Al,O3 | Aluminate tricalcique (Célite) CiA 5-10 %
4Ca0.Al,O3 | Aluminoferrite tétracalcique C4AF 5-15%

Fe:0; (Ferrite)




Les composants de ces phases sont créés pendant le processus de production du ciment. L’alite
(C3S) constitue entre le 50 % et 70 % du ciment Portland (Taylor, 1997). L’alite contribue
principalement a la prise de la résistance initiale, quand elle entre en contact avec de I’eau. La
bélite (CaS) représente entre 20 % et 25 % du ciment Portland (Baroghel-Bouny, 1994). En
contact avec 1’eau, la bélite contribue a la résistances au-dela d’une semaine (Kosmatka,
Kerkhoff, Panarese, MacLeod, & McGrath, 2011). La célite (C3A) constitue entre 8 % et 12
% du ciment Portland (Baroghel-Bouny, 1994). La célite contribue a la résistance initiale dans
les 24 heures, car la réaction au contact de I’eau est trés rapide. La ferrite (C4AF) constitue
entre 8 % et 10 % du ciment Portland (Baroghel-Bouny, 1994). La ferrite s”hydrate rapidement
en contact avec de I’eau, mais pas autant que la célite et elle contribue peu a la résistance

(Kosmatka et al., 2011).

1.1.2 Hydratation des phases

Comprendre comment se produisent les différentes réactions chimiques dans 1’hydratation du
ciment est un défi. Dans le cas des composés de silicate de calcium (Alite (C3S) et Bélite
(C28)), le processus d’hydratation est le méme. La seule différence entre ces phases est la
quantité générée d’hydroxyde de calcium, Ca(OH)2 avec la notation abrégée de CH (appelé
aussi portlandite). Le résultat principal est le gel CSH, un silicate de calcium hydraté trés
complexe (Association canadienne du ciment Portland, 2004). Plusieurs auteurs ont écrit sur
le gel CSH sans arriver a une définition commune de la morphologie (Aitcin, 2008; Bullard et
al., 2011; Marchon & Flatt, 2016; Ramezanianpour, 2014; Scrivener, Juilland, & Monteiro,

2015). Le CSH est le responsable du développement de la résistance du ciment.

Le résultat de I’hydratation du CsS et C2S se décrit par les réactions des équations 1.1 et 1.2 :

2C,S+6H - C3S,Hs +3CH (1.1)

2C,S+4H > C3S,Hs + CH (1.2)



Dans le cas du C3A, quand il entre en contact avec I’eau, la réaction est trés rapide (Aitcin,
2008) et donne lieu a la formation de I’aluminate de tétracalcique hydrate. Afin de controler
I’hydratation de la phase C3A, du sulfate de calcium dihydrate (gypse) est ajouté (Association
canadienne du ciment Portland, 2004). Le gypse réagit avec le C3A formant comme produit

I’ettringite (Aitcin, 2008). La réaction est définie par 1’équation 1.3.

C3A +3CSH, + 26H — C¢ASHs, (1.3)

1.1.2.1 Gel CSH

Le gel CSH est le produit de I’hydratation des phases (alite et bélite) le plus important puisqu’il
est le principal responsable de 1’apport de résistance. Il constitue 50 a 60 % du volume solide
de la pate formée apres I’hydratation. C’est un composé amorphe, résultant de I’hydratation de
I’alite et de la bélite (Taylor-Lange, Lamon, Riding, & Juenger, 2015). La structure du gel
CSH est trés complexe et différents modéles ont été proposés pour son étude. Dans les
différents modeles, le gel de CSH est considéré comme une structure désordonnée composée
de couches de tobermorite. Ces couches, a leur tour, se composent de feuilles de silicates
disposés par ’'union des tétra¢dres. La composition du gel CSH dépend principalement de
facteurs comme le temps d’hydratation, les ajouts mis dans le ciment et la température (Aitcin,

2008).

1.1.2.2 La portlandite (CH)

La portlandite est aussi un produit qui résulte de 1’hydratation des phases alite et bélite. Elle
occupe environ 20 a 25 % du volume solide de la pate aprés ’hydratation. Elle n’ajoute pas de
valeur significative aux propriétés mécaniques du ciment, car la résistance de ses liaisons est
faible (Mindess, Young, & Darwin, 1981). De la portlandite, certains de ses cristaux subissent
un processus de carbonatation, qui génere des cristaux de calcite (CaCO3) pouvant agir en tant
que couche protectrice de la pate. Dans sa grande majorité, la portlandite est un cristal bien

défini et la taille de ses cristaux peut varier en fonction du rapport eau-ciment. Il présente une
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morphologie laminaire hexagonale aux premiers jours et des formes prismatiques aux ages

avanceés (Aitcin & Flatt, 2015).

1.2 Ajouts cimentaires

Le role jou¢ par des ajouts cimentaires est trés important dans la production de béton
aujourd’hui. Leur utilisation permet d’importantes réductions de la consommation de ciment
dans I’industrie de la construction ce qui permet une diminution d’émissions de COz. La
performance de ces matériaux contribue aussi a I’amélioration des propriétés mécaniques et de

la durabilité du béton. (Association canadienne du ciment Portland, 2004).

L’ASTM C125 (2016) donne la définition suivante pour I’ajout cimentaire : c’est « un
matériau inorganique qui contribue aux propriétés d’'un mélange de ciment a ’aide d’une
activité hydraulique ou pouzzolanique, ou les deux.» (American Society for Testing and
Materials, 2016a, p. 3). Aitcin (2008) classe les ajouts cimentaires en trois groupes principaux :

les laitiers de haut fourneau, les pouzzolanes (naturelles ou artificielles) et les fillers.

Différents types d’ajouts sont utilisés et ils sont bien connus dans 1’industrie, comme la cendre
volante (fly ash), et la fumée de silice (silica fume) qui sont des pouzzolanes artificielles, le
laitier de haut fourneau (slag) et les pouzzolanes naturelles (natural pozzolans). La figure 1.2
montre une distribution générale des ajouts cimentaires en tenant compte de leurs
caractéristiques chimiques dans un diagramme ternaire avec les composants CaO-Si02-Al203
(B Lothenbach, Scrivener, & Hooton, 2011). Les tableaux 1.3 et 1.4 montrent en bref

I’information de différents ajouts cimentaires les plus connus.

Les ajouts cimentaires permettent non seulement de réduire le contenu en CH, mais le
remplacent par du gel CSH et d’autres produits hydratés. Ces produits présentent une grande
efficacité de remplissage des vides capillaires, ce qui conduit a des améliorations de la

résistance (Tokyay, 2016; Térrez-Rivas, Gaitan-Arévalo, Pérez, & Garcia, 2014).
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Figure 1.2 Composition chimique des ajouts cimentaires
Tirée de B Lothenbach et al. (2011)

Au Canada, I’évaluation de la conformité des ajouts cimentaires est fait selon les normes CSA-
A3001-03 (Association Canadienne de normalisation, 2003a) et ’ASTMC618 (American
Society for Testing and Materials, 2017b). L’évaluation de la perte au feu pour les pouzzolanes
naturelles est de 10% maximum selon les deux normes. En plus, la norme ASTMC618

considére que la somme de la teneur en SiO2, en AL2O3 et en Fe203 doit étre est supérieure a
70%.



AJOUT

CIMENTAIRE

Tableau 1.3 Provenance et pourcentage d’utilisation
Tiré de (Association canadienne du ciment Portland, 2004)

PROVENANCE ET POURCENTAGE
D’UTILISATION

12

Laitier de haut

fourneau

Sous-produit de la fabrication de la fonte brute.

Utilisé normalement a un dosage de 30 % a 45 %

Cendre volante
classe F et

classe C

Sous-produit de la combustion du charbon dans la
production d’énergie

Classe F utilisée a un dosage de 15 % a 20 % de
la masse du ciment

Classe C utilisée a un dosage de 15 % de la masse

du ciment

Fumée de silice

Sous-produit de la fabrication de silicium ou
d’alliages de ferrosilicium

Le pourcentage d’utilisation ne peut pas excéder
10 % de la masse totale des matériaux

cimentaires

Pouzzolanes

naturelles

Roche naturelle de composition silico-

alumineuse généralement d’origine volcanique et |gzm

aussi d’origine sédimentaire. L’argile calcinée est ||

utilisée normalement a un dosage de 15 % a 35 %
de la masse du ciment
Le schiste calciné est utilisé normalement a un

dosage de 5 % a 10 % de la masse du ciment
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Deux options sont couramment utilisées pour inclure les ajouts cimentaires dans le béton. Une
des options est de les introduire directement dans le processus de production du ciment, aprés
le refroidissement dans la zone de pouzzolanes (figure 1.4). L'autre option consiste a les
introduire directement dans la production de béton en remplacement d'une partie du ciment
(figure 1.3). Pour ce projet, les BT-LCLL sont intégrés au processus de production du béton.
Dans le cas de I'addition des ajouts cimentaires dans le ciment, le processus est beaucoup plus

complexe compte tenu des conditions mémes du processus de production du ciment.

Liants Granulats

Eau

Ajouts

Adjuvants

Ciment

cimentaires

~~

O

Figure 1.3 Introduction d’ajouts cimentaires dans la production de béton
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Figure 1.4 Introduction d’ajouts cimentaires dans le processus de production du ciment
Tiré de Holcim (2019)
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Tableau 1.4 Composition chimique (%) des ajouts cimentaires
Tiré de (Association canadienne du ciment Portland, 2004)

Cendre Cendre

Laitier Fumée de  Argile Schiste

Oxydes (%) volante volante
dasse B classe C broyé silice calcinée calciné
SiO» 52 35 35 90 58 50
ALO3 23 18 12 0,4 29 20
Fe.03 11 6 1 0,4 4 8
CaO 5 21 40 1,6 1 8
SO3 0,8 4,1 9 0,4 0,5 0,4
Na.O 1,0 5,8 0,3 0,5 0,2 -
K:O 2,0 0,7 0,4 2,2 2 -
Alcalis NaO eq 2,2 6,3 0,6 1,9 1,5 -
Perte au feu 2,8 0,5 1,0 3,0 1,5 3,0
Somme
Si02/ALLO3/Fe203 86 59 48 90,8 91 78
ASTMC618
1.2.1 La réaction pouzzolanique

Le principal composant des ajouts est la silice amorphe et il réagit avec I’hydroxyde de calcium
formé aprés le processus d’hydratation du ciment. L’évaluation de la consommation de
I’hydroxyde de calcium (portlandite) dans le temps permet d’identifier s’il existe une réaction
pouzzolanique. Quand la réaction pouzzolanique est lente (au point de vue cinétique), son
analyse doit étre faite sur de longues périodes et en s’assurant que les conditions de cure
permettent d’atteindre le potentiel maximum du matériau a évaluer (Mindess et al., 1981). La

réaction est définie par 1’équation 1.4.

Si02(amorphey + CH = CSH (1.4)
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1.3 Brasques traitées

L'aluminium est produit a partir de I’alumine dans un processus appelé Hall-Heroult. L'alumine
suit un processus de dissolution dans un bain fluoré d'électrolyses a une température de 950°C.
Ce processus est fait dans une cuve en acier doublée de briques réfractaires et de cathodes en
carbone (figure 1.5) (Birry, Leclerc, & Poirier, 2016b; Samec, Miksa, & Kokalj, 2004). En
raison du stress thermomécanique généré dans la cuve, chaque cuve a une vie utile entre 5 a 8
ans (Birry et al., 2016b). Les activités de construction de la cuve sont connues comme le
brasquage (figurel.6). Aprés la vie utile des cuves, un processus de déconstruction du
revétement de la cuve connu comme débrasquage est effectué (figure 1.7) (Bureau d'audiences

publiques sur l'environnement, 2016)
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Figure 1.5 Composants typiques d’une cellule Hall-Heroult
Tirée de Bureau d'audiences publiques sur I'environnement (2016)
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Figure 1.6 Brasquage (activités de construction d’une cuve)
Tiré de Bureau d'audiences publiques sur l'environnement (2016)

Figure 1.7 Débrasquage d’une cuve
Tiré de Bureau d'audiences publiques sur l'environnement (2016)

1.3.1 Brasques usées

Le nom de brasques usées est donné au matériau provenant de débrasquage des cuves. Autour

de 22 kg de brasques usées sont produits par tonne d’aluminium selon les conditions de chaque
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usine (Holywell & Breault, 2013). En raison de la quantité de composants toxiques comme des
cyanures et fluorures contenus dans les brasques et du fait qu’elles sont réactives, générant des
gaz explosifs au contact de I’eau, les brasques usées sont considérées comme des matériaux
dangereux. Ainsi, la disposition de ce matériau exige le respect des réglementations (Birry et
al., 2016b).

Les ¢études réalisées sur les brasques usées pour son utilisation comme ajout cimentaire sont
peu nombreuses. Au Canada, il existe une étude de cas sur I’utilisation des brasques usées qui
ont été traitées pour les utiliser comme matériau cimentaire supplémentaire. Le matériau appelé

fritte de verre regoit un traitement pour activer son potentiel pouzzolanique (Fares, 2008).

1.3.2 Processus de traitement LCL&L, Rio Tinto Alcan

L’entreprise Rio Tinto Alcan a construit une usine de traitement des brasques usées en 2008.
Le processus utilisé pour ce traitement est appelé low-caustic Leaching and Liming process
(en frangais lixiviation a bas caustique et ajout de chaux) (LCL&L). Ce processus permet de
produire un matériau inerte a partir de brasques. Il permet de traiter 80 kt de brasques générées

et entreposées annuellement (Birry et al., 2016b).

Pour le traitement des brasques, le processus de LCL & L est divisé en deux secteurs (sec et
humide). Dans le secteur sec, les processus de déchargement, la manutention et le stockage
sont faits. Ainsi que le broyage pour de particules inférieures a 300 pm. Dans le secteur humide,
un processus de lixiviation sur les brasques usées est réalisé a partir de différents lavages.
D’abord, c’est fait avec de I’eau afin de faire 1’extraction des fluorures et une bonne partie des
cyanures. Ensuite, pour ¢éliminer les restes de fluorures et de cyanure, on procéde a une
lixiviation caustique. Apres la lixiviation, trois sous-produits sont générés par le processus
LCL&L. Un sous-produit carboné (CBP) résulte du processus de filtrage. Un sous-produit de
fluorure (FBP) sous forme de NaF ou de CaF. Le NaF résulte de la précipitation de fluorure
de sodium pendant 1’élimination des composants de cyanures. Le NaF suit un processus de

filtrage et le NaF restant se dissout a nouveau dans 1’eau avec de la chaux produisant le fluorure
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de calcium inerte (CaF2) et une solution peu caustique. Finalement, cette derniére solution
produit une solution caustique concentrée qui résulte de 1’évaporation de la matic¢re en exces

d’une dernicre lixiviation a la solution peu caustique.

Le CBP est classifi¢ en deux types, premiére coupe et deuxiéme coupe. Le CBP a une nature
mixte, car il est composé de 30 % a 40 % du carbone et entre 60 % et 70 % de matériaux inertes
(SiO2 et Al203). Rio Tinto a fait la séparation du CBP, dans la premiére coupe, le CBP est
enrichi en carbone et dans la deuxieme coupe le CBP est enrichi en réfractaire. Le CBP enrichi
en carbone peut étre utilis¢é comme carburant, car son contenu €énergétique est d’environ
13 GJ/t (Birry, Leclerc, & Poirier, 2016a). Le CBP enrichi en réfractaire peut étre valorisé

comme ajout cimentaire. Ce dernier est le matériau utilisé dans ce projet.

1.3.3 Fritte de Verre

La fritte de verre provient d’un traitement thermique donné aux brasques usées. Au cours de
ce traitement thermique, les brasques usées sont mélangées avec des composés de silicate et
de carbone a des températures élevées, puis le traitement est poursuivi avec un processus de
filtration et enfin un processus de refroidissement du matériau (Fares, 2008). L’université de

Sherbrooke a fait I’évaluation de ce matériau.

14 Le béton

Le béton est un mélange de différents constituants : de 1’eau, des liants (ciment portland et
ajouts cimentaires) et des granulats (gros et fins). Le mélange d’eau et des liants constitue la
pate. La pate contient environ 3 % d’air naturellement entrainé en volume. La pate agit comme
un liant et comme un lubrifiant des granulats. Lorsque la pate durcit avec les granulats, elle
contribue a fournir la résistance mécanique au béton. L’utilisation d’adjuvants est devenue plus
fréquente lorsqu’on cherche I’amélioration de certaines caractéristiques du béton et permet la
réduction des colts (Kosmatka et al., 2011). La figure 1.8 montre la composition générale du

béton en volume avec des pourcentages approximatifs. La qualité du béton dépend de plusieurs
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facteurs tels que : la qualité de la pate, la qualité des granulats, la quantité d’eau utilisée dans
le mélange, les méthodes de consolidation utilisées, la cure du béton et la teneur en air, parmi

d’autres facteurs importants.

GRANULATS EAU [CIMENT]| I

15% | 10% [/

Figure 1.8 Composition du béton, en volume

14.1 Rapport e (eau) /1 (liant)

Le rapport eau/ciment est défini comme la quantité d’eau en masse sur la quantité de liant en
masse. Ce facteur a une influence sur différentes propriétés du béton telles que la résistance,
la perméabilité et la durabilité (Aitcin & Flatt, 2015). L’importance du rapport eau / ciment
réside dans I’espace qui existe entre les particules de ciment. Lorsque le rapport eau / ciment
est faible, il y a plus de particules de ciment a proximité que lorsque le rapport eau / ciment est
¢levé. En trouvant les particules plus proches, elles peuvent s’hydrater plus rapidement et
former entre elles des liens solides, réduisant ainsi la porosité¢ du mélange (Bentz & Aitcin,
2008). Le rapport e/l doit étre choisi en fonction de la résistance a la compression. Dans la
mesure que la quantité¢ d’eau augmente, il augmente la fluidité du mélange et, par conséquence,
sa maniabilité et sa plasticité. Cependant, la résistance a la compression commence ¢galement

a diminuer en raison de I’augmentation d’espaces crées par 1’eau libre (Kosmatka et al., 2011).
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1.4.2 Propriétés a I’état frais

La résistance a la compression est souvent la propriété qui a le plus d’importance dans le béton.
Cependant, il ne faut pas oublier qu’il existe certaines propriétés a 1’état frais. Le contrdle de
ces propriétés garantit une meilleure performance du béton. Les propriétés les plus
importantes a mesurer dans le béton a 1’état frais sont la maniabilité, la masse volumique et la

teneur en air.

1.4.2.1 La maniabilité

La maniabilité est la capacité du béton a étre placé et compacté correctement sans aucune
ségrégation. La maniabilité est représentée par le degré de cohésion et de plasticité, la
compacité et la consistance. L’essai d’affaissement qui mesure la consistance permet d’avoir
un indicateur de la maniabilité du béton. La figure 1.9 montre le processus général de 1’essai
d’affaissement, qui permet de mesurer la maniabilité. La norme CSA A23.2-5C établit la

procédure pour réaliser cet essai (Association Canadienne de normalisation, 2015a).

Figure 1.9 Processus général de I’essai d’affaissement

1.4.2.2 La masse volumique

La masse volumique des bétons conventionnels est normalement entre 2200 kg/m® et 2400

kg/m®. La masse volumique dépend directement de chacun des matériaux utilisés dans le béton.
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1.4.2.3 La teneur en air

L’air est toujours présent dans le béton soit de fagon naturelle ou de fagon incorporée. De facon
naturelle, ’air représente entre 1 % et 3 % du volume du mélange de béton. De fagon
incorporée il est possible d’obtenir une teneur en air jusqu’a 9 % qui dépend du type de gros

agrégat utilisé dans le béton.

143 Propriétés a I’état durci

1.4.3.1 La résistance a la compression

La résistance a la compression correspond a capacité maximale exprimée en MPa d’un
matériau apres avoir été soumis a une charge axiale. La résistance a la compression (f°c) est la
propriété mécanique la plus importante dans le béton. La performance du béton est affectée,
entre autres, par des facteurs comme le ratio e/l, la quantité et le type de ciment, la qualité des
granulats et la cure du béton. La norme CSA A23.1-14 (Association Canadienne de
normalisation, 2015¢) détermine 1’évaluation de la résistance a la compression a 28 jours. Dans
le cas de I'utilisation d’ajouts cimentaires dans le béton, il est facultatif de faire une évaluation
a 56 ou 91 jours. La détermination de la résistance a la compression est faite a 28 jours selon
la norme CSA A23.2-9C (Association Canadienne de normalisation, 2015d). Cependant,
I’utilisation d’ajouts cimentaires permet dans certains cas, I’augmentation des résistances apres

28 jours (Kosmatka et al., 2011; Mindess et al., 1981).

1.4.4 Les adjuvants dans le béton

La définition d’adjuvant correspond a un matériau autre que 1’eau, les granulats, le matériau
cimentaire et les renforts fibreux utilisés dans un mélange afin de modifier ses propriétés a
I’état frais ou ses propriétés a I’état durci. Les adjuvants sont ajoutés au mélange avant ou
pendant le malaxage (American Society for Testing and Materials, 2016b). En modifiant les

propriétés a 1’état frais et/ou a 1’état durci dans un mélange, il est possible d’obtenir une
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augmentation de la résistance a la compression, une diminution de la perméabilité, une
augmentation de I’affaissement, une accélération ou un ralentissement du durcissement, ainsi
qu’une efficacité accrue de ciment et la réduction des cotts (Plank, Sakai, Miao, Yu, & Hong,
2015). Avec I’utilisation d’additifs, il est possible d’obtenir différents types de mélanges avec
des modifications d’une ou plusieurs propriétés, ce qui permet d’obtenir un béton de plus en

plus performant (Suchorski et al., 2003).

1.4.4.1 Entraineurs d’air

L’air naturellement inclus dans le béton correspond normalement entre 1 % et 3 % du mélange.
Les adjuvants entraineurs d’air sont utilisés afin d’obtenir un béton a faible perméabilité. Son
utilisation est recommandée dans les pays ou le béton est exposé au gel et au dégel (Gagné,
2016). Pendant le durcissement du béton et aprés que le mélange soit entré en contact avec
I’eau, des pores capillaires sont formés. Si ces pores sont remplis d’eau puis soumis aux
conditions de gel, ’eau a I’intérieur des pores géle, génére une dilatation générant des pressions
plus ¢élevées auxquelles le béton ne peut résister et des fissures sont générées. L’ inclusion d’air
contient de minuscules bulles d’air uniformément réparties et permet alors la discontinuité des
pores capillaires et a son tour la formation d’espaces leur permettant d’agir comme des
soupapes de sécurité lors de la dilatation de la glace (American Society for Testing and
Materials, 2016b). Au Canada, la quantité d’air entrainé peut aller jusqu’a 8 %. Cependant, la
résistance a la compression peut avoir une réduction d’environ 2 % a 6 % en raison de
I’augmentation de I’air incorporé (Kosmatka et al., 2011). Il est important de noter que la
présence de particules de carbone provenant des ajouts cimentaires de ciment peut neutraliser

I’effet de I’entraineur d’air dans les mélanges de béton (Aitcin & Flatt, 2015).

1.4.4.2 Superplastifiants

Les superplastifiants permettent d’augmenter la fluidité du béton sans ajouter d’eau au mélange
et sans affecter la résistance a la compression du béton (American Society for Testing and
Materials, 2017a). Les superplastifiants sont trés utilisés pour améliorer la maniabilité¢ du béton

sans affecter le ratio e/l. Les superplastifiants sont ceux a base de lignosulfonate, de naphtaléne
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sulfoné, de mélamine sulfonée et de polycarboxylate/polyacrylate. Leur différence varie en
termes de capacité de réduction d’eau a laquelle chacun contribue (Nkinamubanzi, Mantellato,

& Flatt, 2016).

1.5 Analyse thermogravimétrique

L’analyse thermogravimétrique (ATG) est une technique d’identification chimique basée sur
I’analyse thermique. L’ATG fait la mesure d’une propriété physique (masse) d’un échantillon
en fonction du changement de la température a une vitesse dans un environnement controlé
(Association canadienne du ciment Portland, 2004; Musa, 2014; Scrivener, Snellings, &
Lothenbach, 2016). Pour analyser les effets thermiques des données de I’ATG, une courbe du
changement de masse selon la température est construite. Il est également possible d’obtenir
la courbe dérivée de I’ATG, soit la courbe de (DTG), ce qui permet d’identifier facilement les
pics de température auxquels des changements significatifs de 1’échantillon se produisent
(Alarcon-Ruiz, Platret, Massieu, & Ehrlacher, 2005; Skoog, Holler, & Timothy, 2002). La
figure 1.10 illustre les deux types de courbes a analyser. La description du Ldh, Ldx et Ldc est
montrée dans la section analyse de la pate. Le tableau 1.5 montre la plage de températures dans
laquelle les différentes zones de décomposition sont présentées. Le changement de la masse
observée dans la courbe ATG est due généralement aux réactions chimiques, telles que la
décomposition et la perte d’eau de cristallisation, la combustion et la réduction des oxydes
métalliques, méme a des transitions physiques comme la vaporisation, 1’évaporation, la

sublimation, la désorption et le séchage (Widmann et al., 2001).
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Figure 1.10 Courbe dérivée DTG (axe droit) et ATG (axe gauche)
Adapté de Deboucha et Al (2017) et Pane et Al (2005)

Tableau 1.5 Plages de températures pour les zones de décomposition

Range de
Zone de décomposition Minéraux associés
températures (°C)
Déshydratation (Ldh) 105-440 Ettringite et CSH
Deshydroxylation (Ldx) 440-580 Portlandite
Décarbonatation (Ldc) 580-900 Carbonates

1.5.1 Analyse dans la pate

L’ATG a été utilisée par différents chercheurs pour analyser la pate a I’état durci avec des
matériaux cimentaires. Il existe un facteur commun dans les courbes ATG pour les plages de
température dans lesquelles se produisent les principaux changements minéralogiques. Dans
le processus d’hydratation, deux principales réactions se produisent: la formation de
I’hydroxyde de calcium (CH) aussi appelé portlandite et celle du calcium silicate hydrate
(CSH) (Alarcon-Ruiz et al., 2005; Kada-Benameur, Wirquin, & Duthoit, 2000; Scrivener et
al., 2016).
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Au moyen des tests ATG et DTG, les auteurs ont trouvé une gamme de températures
auxquelles ces réactions et d’autres se produisent. De I’eau évaporable et la décomposition de
I’ettringite ont lieu entre 50 °C et 120 °C (Alarcon-Ruiz et al., 2005; Barbara Lothenbach &
Wieland, 2006; Xuebing Wang, Pan, Shen, & Liu, 2016; Zhou & Glasser, 2001). Entre 100 °C
et 300 °C se produit principalement la déshydratation du C-S-H (Alarcon-Ruiz et al., 2005;
Collier, 2016; Meneses Martinez, 2012; Perraki, Kakali, & Kontori, 2005; Rodier, Bilba,
Onésippe, & Arséne, 2017). Les auteurs sont d’accord pour dire que la deshydroxylation de la
portlandite en oxyde de calcium et eau se produit entre 400 °C et 500 °C. Une dernicre
décomposition se produit dans le pic de température autour de 600°C ou 700°C par la
décarbonatation du carbonate de calcium. A partir des données de perte de masse et masses
moléculaires du composant, il est possible de calculer les valeurs de la portlandite et du
carbonate de calcium (Deboucha, Leklou, Khelidj, & Oudjit, 2017; Meneses Martinez, 2012).

La figure 1.11 montre les solides plus courants déja mentionnés et identifies dans ’ATG.
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Figure 1.11 ATG et DTG courbes a 91 jours du ciment Portland hydraté
Tiré de Scrivener et al (2016)

Les résultats du test ATG permettent de déterminer le degré d’hydratation de la pate (o). L’eau

liée chimiquement (W) et la perte de masse de la portlandite sont des données trés importantes
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pour déterminer le degré d’hydratation o (Pane & Hansen, 2005). Différentes méthodes de
calcul sont utilisées afin de mesurer le degré d’hydratation et il n’y a pas de norme a suivre.
La méthode proposée par (Bhatty et al., 1988; Deboucha et al., 2017) détermine le degré

d’hydratation de la pate a partir des équations suivantes :

W, = Ldh + Ldx + 0,41 (Ldc) (1.5)
W (1.6)
T 0,24

ou Wy correspond a I’eau liée chimiquement pendant le temps. Ldh, Ldx et Ldc correspondent
au changement de masse obtenue des courbes d’ATG pendant les réactions de déshydratation,
de deshydroxylation et de décarbonatation déja mentionnées. La valeur de 0,41 correspond a
un facteur de correction qui permet d’assumer 1’eau liée dérivée de la portlandite carbonatée.
Dans le calcul du Ldc il faut tenir compte des valeurs du degré de décarbonatation obtenues
dans I’ATG pour les matériaux anhydrides (sans eau) (Pane & Hansen, 2005). La valeur du

0.24 correspond a la quantité d’eau pour hydrater une particule du ciment dans sa totalité.

1.5.1.1 Calcul de la portlandite (CH) et du carbonate du calcium (CaCQs3)

La réaction produite par le changement de masse entre 400 °C et 500 °C est due a la
décomposition du CH (Ca(OH)2) en eau et en oxyde de calcium. La quantité de CH peut étre

calculée par I’équation 1.7 (Scrivener et al., 2016).

Mca(0H), (1.7)
M(H,0)

Ca(OH)Z,messuré = MPCa(OH)Z *
Ou MPcaony. correspond au pourcentage de la masse di a la décomposition de CH. mcaony.
correspond a la masse moléculaire du CH et mcaony. correspond a la masse moléculaire de
’eau.
Un ajustement doit étre apporté au calcul, car la fraction solide de I’échantillon change pendant

I’hydratation. L’équation 1.8 est utilisée a cette fin pour la pate.
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_ Ca(OH)2messuré (1.8)
Ca(OH)Z,péte - e
Msgoc*(1+7)

ou msseec correspond au pourcentage de masse perdu a 580° et e/l correspond au ratio eau /

liant.

Dans le cas du carbonate du calcium, le calcul est fait a partir de I’équation 1.9 en tenant compte
de la perte de dioxyde de carbone qui se donne par le changement de masse entre 580°C et

800°C.

CaC0; = MPrago, * 0202 (1.9)

mcoy)

ou MPcaco; correspond au pourcentage de masse perdue a entre 580°C et 800°C, mcacos
correspond a la masse moléculaire du CH et mco, correspond a la masse moléculaire du

dioxyde du carbone.

1.5.2 Arrét d’hydratation

L’objectif principal de I’hydratation de 1’échantillon est d’éliminer I’eau des pores sans
¢liminer les hydrates présents dans 1’échantillon. Il existe des techniques de séchage direct et
des techniques d’échange de solvant. Bien que chaque technique présente des avantages et des
inconvénients, la technique la plus recommandée pour 1’analyse d’ATG est 1’échange de
solvants (Scrivener et al., 2016), car la technique de séchage direct peut modifier la
microstructure de I’échantillon et éliminer 1’eau liée chimiquement (Snoeck et al., 2014). Dans
le cas de I’arrét d’hydratation avec 1’échange de solvants, 1’utilisation de solvants organiques
comme I’isopropanol, le méthanol sont les plus utilisés. Cependant, 1’utilisation d’isopropanol
donne de meilleurs résultats. Dans le cas du méthanol, certains auteurs s’accordent pour dire
qu’il existe une interaction entre le métal et le ciment hydraté (Kowalczyk, Gajewicz, &

McDonald, 2014; Mantellato, Palacios, & Flatt, 2016; Scrivener et al., 2016; Snellings et al.,
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2018; X Wang, Eberhardt, Gallucci, & Scrivener, 2016). La méthode a suivre pour arréter
I’hydratation peut varier d’un auteur a 1’autre. Pour 1’analyse du BT-LCLL, il a ét¢ décidé
d’utiliser une procédure semblable a celle décrite par Snellings (2018). Cette procédure est
décrite dans le chapitre méthodologie suite aux recommandations d’une étude comparative de

différentes méthodes.

1.6 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La microscopie €lectronique a balayage n’utilise pas la lumiére pour construire une image, elle
utilise des électrons. Cette technique permet de faire une caractérisation d’un matériau grace
aux images obtenues de la surface de I’échantillon. Les électrons s’accélérent jusqu’a obtenir
une longueur d’onde qui diffracte au contact avec la surface de I’échantillon. Un systéme capte
les électrons diffractés dans une image monochromatique. La résolution de I’image peut varier

selon la machine. Cette résolution varie entre 3 nm et 20 nm (Scrivener et al., 2016).

La figure 1.12 montre la morphologie associée au gel CSH, a la portlandite (CH) et a
I’ettringite, selon Aitcin et Flatt (2015). La morphologie du gel CSH n’est pas complétement
connue, cependant les modeles trouvés a ce jour sont basés sur un type de structure laminaire.
Dans le cas de la portlandite, il peut se présenter des morphologies laminaires hexagonales,
des morphologies prismatiques sous forme de plaques ou des morphologies prismatiques
cubiques en cas de carbonatation. L’ettringite présente une morphologie qui se développe sous

la forme d’aiguilles (Aitcin, 2008).
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Figure 1.12 Morphologie des produits de I’hydratation du ciment
CSH, b) et e) Portlandite (CH), c) Ettringite
Tiré de Aitcin et Flatt (2015)

1.7 Diffraction des rayons X (DRX)

Les rayons X sont des ondes électromagnétiques avec une longueur d’onde entre 0 et 10 A.
Dans son interaction avec la maticre, les rayons X sont diffractés di a la distribution des
¢lectrons du matériau diffracté (Luger, 2014). La découverte du phénomene de diffraction dans
ces ¢chantillons est rapidement transformée en une technique expérimentale largement utilisée,
principalement en raison de la large gamme d’applications qui peuvent étre trouvées pour
I’étude des substances cristallines. De nos jours, cette technique est un outil couramment utilisé
par différentes disciplines scientifiques en raison de la grande variété d’informations qu’elle
peut fournir. L’identification des phases cristallines constitue I’un des domaines d’application
les plus importants de la méthode des poudres cristallines. La DRX appliquée a la poudre
permet d’identifier les phases cristallines. Le test produit un graphique constitu¢ d’une série
de pics répartis en fonction des valeurs angulaires 20 correspondant aux réflexions détectées
par I’équipement. Chaque phase cristalline produit un modéle de diffraction caractéristique et
il existe des bases de données contenant les informations cristallographiques des différentes

phases. Avec le diagramme obtenu et les bases de données, il est possible d’identifier les
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modeles qui s’adaptent le mieux aux pics du diagramme pour obtenir les phases d’un matériau

donné (Scrivener et al., 2016).

1.8 Résumé de la revue de littérature

Cette revue de littérature a permis de mieux comprendre le processus d’hydratation qui se
produit lorsque des matériaux cimentaires entrent en contact avec de 1’eau. Actuellement, de
nombreux types d’ajouts cimentaires sont utilisés depuis des décennies et la recherche de
nouveaux ajouts cimentaires devient chaque jour plus concréte. Dans le cas des brasques
traitées, la littérature scientifique n’est pas nombreuse et cela nous permet d’ouvrir un chemin
pour faire I’analyse des brasques. Enfin, a partir du calcul du degré d’hydratation, des
composants dans la pate et a 1’aide des différents tests mentionnés ci-dessus, il devient possible

d’atteindre 1’objectif de valoriser les brasques comme ajout cimentaire.






CHAPITRE 2

METHODOLOGIE

Ce chapitre montre les matériaux et la méthodologie utilisés dans la recherche pour
I’évaluation du BT-LCLL dans quatre échelles différentes. La section 2.1 montre le plan
expérimental établis. La section 2.2 présente les matériaux utilisés dans la fabrication. La
section 2.3 décrit les processus de fabrication des échantillons. La section 2.4 traite

I’élaboration des essais.

2.1 Plan expérimental

Un plan expérimental divisé en quatre échelles d’analyse est défini pour effectuer I’évaluation
des BT-LCLL : au niveau de la poudre, de la pate, du mortier et du béton. La figure 2.1 montre

le diagramme général du plan expérimental.

v v L] Li
POUDRE PATE MORTIER BETON
Ratios e/l Ratio e/l Ratios e/l
0.35,0.40,0.45 et 0.48 0.48 0.45 et 0.48
—Tenqu}‘ en -Analysis termogravimetrique o -Resistance ala
humidite. (ATG) %ﬁ;‘%fﬂni - compression (7,28,56
- Perte au feu. ratios e/l 0.35 et 0.40 (3,7, PResictancon 1a | et 90 jours)
- Granulometrie 14, 28 et 56 jours) oy -Afaissement.
133?1’- ) - Miscroscopie électronique a P -Teneur en air.
- Difraction des balayage (MEB) -Masse volumique
rayons X. (DRX) ratios e/1 0.40 et 0.48 & 90
- Surface jours.
spécifique (BET) - Difraction des rayons X (DRX)
ratios e/1 0.40 et 0.48 a4 90
jours.

Figure 2.1 Diagramme du plan expérimental général
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Afin d'évaluer 1'impact de BT-LCLL en tant qu'ajout cimentaire, différents mélanges ont été
préparés avec différents rapports e/l. La quantité de liant correspond a la quantité de ciment et
d’ajouts cimentaires a utiliser. Un échantillon de contrdle (100C) a été préparé pour chaque
rapport e/l, ce qui correspond a un échantillon sans ajout cimentaire. Ensuite, avec le méme

mélange de contrdle, un pourcentage de ciment a été remplacé par les BT-LLCL (10 et 20 %).

Au cours du processus d'élaboration des tests ATG, l'arrét de 'hydratation n'a pas été effectué
et un moule en aluminium a également ét¢ utilisé. Ces deux conditions ont une influence sur
les résultats, ce qui ne permet pas une analyse adéquate des échantillons. Ainsi, les tests ATG
ont été refaits, mais il a été¢ décidé de modifier les ratios e/l afin de poursuivre 1'analyse BT-
LCLL selon les conditionnes du doctorant. Les nouveaux tests ATG ont été réalisés avec des

ratios e/l de 0,35 et 0,45.

2.1.1 Poudre

L’analyse a ét¢é faite sur la poudre des BT-LCLL. Un pourcentage de matériau retenu inférieur
de 45 um apres le broyage des BT-LCLL a été établi pour assurer la continuité de son utilisation
aux autres échelles d'analyse. Le tableau 2.1 montre la quantité d’échantillons évalués a

1I’échelle de la poudre.

Tableau 2.1 Quantité d’échantillons évalués a 1’échelle de la poudre

Echelle d'analyse POUDRE

Laboratoire ; Externe | Externe
UdM (UQAM)

Teneur en | Perte | Granulométri | MEB DRX
humidité | au feu e laser - SDE
2 | 2 | 20 | 1 2|

25

# Echantillons
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2.1.2 Pate

Les pates ont été ¢laborées a partir du mélange des matériaux cimentaires (ciment et BT-LCLL)
et de I’eau. Bien que les résultats des ratios 0,40 et 0,48 n’aient pas été pris en compte pour
I’analyse de la pate par ATG, les résultats des graphiques ATG sont joints en annexe I. Les
essais d’ATG ont été effectués aux ages de 3, 7, 14, 28 et 56 jours pour chaque échantillon aux
ratios 0,35 et 0,45. Les essais de DRX et de MEB ont ét¢ faits a 90 jours. Le tableau 2.2 montre

la quantité des échantillons élaborés pour les différents essais a cette échelle.

Tableau 2.2 Quantité d’échantillons évalués a 1’échelle de la pate

Echelle d'analyse PATE
Laboratoire ETS Externe (UdM)

Essai ATG MEB DRX

] 90C 80C 90C 80C 90C 80C
Mélange 100C 1 4 opcLL | 20ueLr | 19°C | joLeLL | 20ncLL | 19°C | joLcLL | 20ncLL

5

5 - - - - - -

5 5 5
8 8 8 1 1 1 1 1 1
8 8 8

Ratio (e/l)

2.1.3 Mortier

La norme ASTMC311 ¢établit les quantités de matériaux a utiliser pour le test de résistance a
la compression (voir tableau 2.7) et précise un ratio e/l de 0,48. Les essais ont été effectués aux
agesde 1, 3,7, 14, 28, 56, et 90 jours (3 échantillons par jour d’essai et par type de mélange).
A partir des résultats de résistance & la compression obtenus, I’indice d’activité pouzzolanique
est déterminé dans la section 3.3.2. Le tableau 2.3 montre la quantité d'échantillons analysés a

cette échelle.
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Tableau 2.3 Quantité d’échantillons évalués a 1’échelle mortier

Echelle d'analyse MORTIER

Essai Résistance a la compression

100C [90C10LCLL [80C20LCLL | 70C30LCLL
Ratio (e/l) 21 21 21 21

84

2.14 Béton

La sélection du rapport 0,48 a été faite avec une continuité au rapport utilisé¢ dans les essais au
mortier. De plus, des tests ont été effectués pour un ratio de 0,40. Ce dernier rapport a été
sélectionné en fonction du niveau d'exposition C1 du béton, définit selon la norme CSA A23.1.
Le niveau d'exposition C1 correspond a un béton structural armé exposé aux chlorures avec ou
sans conditions de gel-dégel. Comme par exemple, des tabliers de ponts, des surfaces et rampes
de stationnement, des parties de structures marines. La catégorie de quantité d'air peut étre de
type 1 si elle est exposée au gel-dégel ou 2 si elle n'est pas exposée au gel-dégel. Pour notre
analyse, nous avons choisi une catégorie 1 avec une quantité d'air recommandée comprise entre
5 et 8%. La résistance cible a 28 jours pour le ratio 0,48 et 0,40 correspondant a 36 MPa et 43
MPa respectivement. Les essais de résistance a la compression ont été effectués aux ages de 7,
14, 28, 56, 90, 120, 150 et 180 jours (3 échantillons par jour d’essai et par type de mélange).
Des remplacements de 10% et 20% du ciment par les BT-LCLL ont été évalués. Les

tableaux 2.4 et 2.5 montrent la quantité d'échantillons analysés a cette échelle.
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Tableau 2.4 Quantité d’échantillons évalués a 1’échelle béton a 1’état frais

Echelle
d'analyse

Laboratoire

Affaissement Teneur en air Masse volumique

) 90C 80C 90C 80C 90C
Mélange 100C 1y orcrn | 20nern | 19°C | joneLL | 2oncrn | 1°°C | 1oLcLr | 200cLL
Ratio | 0,40 1 1 1 1 1 1 1 1

M | 048 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Total 18 12 6

Tableau 2.5 Quantité d’échantillons évalués
a I’échelle béton a I’état durci

Echelle d'analyse BETON
Laboratoire ETS
Essai Résistance a la compression
Mélange 100C | 90C10LCLL | 80C20LCLL

Ratio (e/l) | 0,40 [JEX 24
0,48 JEZ 24 24

Total 144

2.2 Matériaux

Le béton est composé principalement d'granulats (gravier et sable), d'eau et de ciment. Les
progres de la technologie du béton ont incorporé dans la conception des mélanges de produits
tels que les ajouts cimentaires et les adjuvants. Dans cette section, une bréve description des

matériaux utilisés dans cette étude est présentée.

2.2.1 Ciment

Le ciment utilis¢é est un ciment d’usage général normalis¢é par la norme CSA A3000
(Association Canadienne de normalisation, 2013). La composition chimique, physique et la

composition des phases sont montrées dans le chapitre 3 de résultats et analyse.
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2.2.2 BT-LCLL

Les BT-LCLL proviennent du traitement appelé Low-Caustic Leaching and Liming process
(LCL&L). Le matériau a été fourni par Rio Tinto Alcan. La description du procédé est décrite
dans le chapitre 1. Le premier échantillon du BT-LCLL regu correspond a un mélange de
plusieurs lots pris au hasard (essais du mortier et essai de perte au feu sur la poudre). Plus tard,
d’autres échantillons du BT-LCLL ont €té regus provenant d’un échantillonnage en entrepot
chez Rio Tinto Alcan (essais de la pate, pour le béton les essais ont été faites avec les deux).
Une fois les BT-LCLL recgus, elles ont été séchées et broyées (voir section 2.3.1). Les

propriétés chimiques et physiques sont montrées dans le chapitre 3 de résultats et analyse.

2.2.3 Granulats

Deux types des sables ont été utilisés. A ’échelle du mortier une sable standard classé (sable
d’essai Ottawa). Pour les bétons, le sable et les granulats d’un fournisseur local ont été utilisés.

Leurs propriétés physiques sont résumées dans le tableau 2.6.

Tableau 2.6 Propriétés physiques du sable et des granulats utilisés

Propriété physique  Sable Granulat (10-14 mm)
Densité séche (kg/m®) | 2,72% 2,69

Absorption de I’eau | 1,20 % 0,62

224 Adjuvants

Le superplastifiant utilisé est un polycarboxylate réducteur d’eau de moyenne portée pour le
béton selon la ASTMC494 (American Society for Testing and Materials, 2017a). L’entraineur
d’air est compatible avec d’autres adjuvants. Afin d’éviter la corrosion de ’acier, ces adjuvants
ne contiennent pas d’ions de chlorure ajoutés. L’annexe Il montre les fiches techniques des

adjuvants utilisés.
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2.2.5 Eau

De I’eau distillée a été utilisée pour les pates de ciment. De I’eau potable du réseau d’aqueduc
de la Ville de Montréal provenant du robinet du laboratoire de I’Ecole de technologie

supérieure (ETS) a été utilisée pour les mélanges de béton et de mortier.

23 Echantillons préparés

Cette section présente une description du processus de préparation de la poudre, de la
fabrication des échantillons de la pate, de mortier et de béton et les dosages utilisés dans chaque

mélange. La figure 2.2 explique la codification utilisée pour les échantillons.

90C10LCLLO0.40

Y

90C AOLCLL. 0.40
! ! R
POURCENTAGE | [POURCENTAGE
DE CIMENT DE BT-LCLL

»

RATIO E/L

Figure 2.2 Codification des échantillons

2.3.1 Poudre BT-LCLL

Les BT-LCLL recu ont suivi un processus de séchage et de broyage afin d’obtenir un
pourcentage du matériel retenu inférieur de 45 um. Dans le processus de séchage, le matériau
a été pesé et a été mis dans un four a 110 °C pendant 24 heures. Aprées 24 heures, le matériau
a été pesé jusqu’a une masse constante. La Pulverisette 9 a été utilisée pour broyer le BT-LCLL

(figure 2.3).
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oy PULVERISETTE 9

Figure 2.3 Appareil de broyage
2.3.2 Pate

Pour les pates de ciment, de petits cylindres de 10 mm de diamétre et de 250 mm de hauteur
ont été confectionnés. Pour la préparation des mélanges, ces petits cylindres ont été utilisés
selon les proportions et ratios montrés dans le tableau 2.7. La figure 2.4 montre les moules en
plastique utilisées pour la préparation des cylindres, afin qu’il n’y ait pas d’interférence avec

la réaction d’hydratation.

Tableau 2.7 Dosages utilisés pour les petits cylindres de pate

e/l Echantillon Ciment (g) BT-LCLL (g) Eau (ml)
100C0.35 350 0

0,35 | 90C10LCLLO0.35 315 35 123
80C20LCLLO0.35 280 70
100C0.45 300 0

0,45 | 90C10LCLLO0.45 270 30 135
80C20LCLLO0.45 240 76
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‘
pr =

Figure 2.4 Moule pour la préparation des petits cylindres

Pour les mélanges avec les BT-LCLL, le mélange de la poudre du ciment a d’abord été fait
avec les BT-LCLL, puis I’eau a été ajoutée et le tout a été malaxé durant 3 minutes a une
vitesse de 400 rpm jusqu’a une vitesse de 500 rpm avec un mélangeur de laboratoire a pales,
montré a la figure 2.5. Aprées 24 heures de préparation, les cylindres ont été démoulés et placés
dans la chambre humide dans des conditions de température de 23 °C £ 2 °C et d’humidité
relative (HR) de 98 % jusqu’a la date des différents tests. La figure 2.6 montre un de petits

cylindres apres le démoulage.

A

Figure 2.5 Mélangeur a pales de laboratoire
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Figure 2.6 Petit cylindre aprés démoulage

2.3.3 Mortier

La procédure de préparation des échantillons du mortier a été faite selon la norme
ASTM C305(American Society for Testing and Materials, 2014) (pour le mélange mécanique)
et la norme ASTM C109/109M-16a (American Society for Testing and Materials, 2016c)
(pour les quantités de matériaux et fabrication des cubes). Le tableau 2.8 montre les dosages

utilisés pour les cubes de mortier.

Tableau 2.8 Dosages utilisés pour les cubes de mortiers

e/l Echantillon Ciment (g) BT-LCLL (g) Sable (g) Eau (ml)
100C0.48 500 0
90C10LCLLO0.48 450 50
0,48 1375 242
80C20LCLLO0.48 400 100
70C30LCLLO0.48 350 150

Le processus de préparation de cubes de mortier a commenceé par la pesée des matériaux. Toute
I’eau a été ajoutée au mélangeur, puis le ciment. Ensuite, cette pate a été malaxée a une vitesse
de 140 rpm pendant 30 secondes. L’ajout de sable a été fait a une vitesse de 140 rpm pendant

30 secondes. La vitesse a été modifiée a 285 rpm et le malaxage a ét¢ maintenu pendant 30
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secondes. Le mélangeur a été arrété et le mortier est resté¢ au repos pendant 90 secondes.
Ensuite, le mélange a été terminé a une vitesse de 285 rpm pendant 60 secondes (American

Society for Testing and Materials, 2016c¢).

Immédiatement apreés, le mortier a été placé dans les moules préalablement graissés avec un
agent de démoulage. Le remplissage des moules a été effectué¢ en deux couches. Afin de
compacter le mortier, 32 coups ont été faits dans chaque couche. Le matériau en exces a été
retiré avec une régle plate. Aprés 24 heures de préparation, les cubes de mortier ont été
démoulés et placés dans la chambre humide dans des conditions de température de 23 °C + 2
°C et d’humidité relative (HR) de 98 % jusqu’a la date des différents tests. La figure 2.7 montre

I’échantillonnage et la cure des cubes de mortier.

Figure 2.7 Echantillonnage et cure des cubes de mortier
a) Cubes a I’état frais; b) Durcissement dans la chambre humide

2.3.3.1 Indice d’activité pouzzolanique

Selon ’ASTM C311 (American Society for Testing and Materials, 2017c¢), I’indice d’activité
pouzzolanique ou Strength Activity Index (SAI) est calculé a partir de 1’équation 2.1.

A
SAI = B 100 @D
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ou A correspond a la résistance moyenne a la compression en MPa des cubes du mélange
d’essai et B correspond a la résistance moyenne a la compression en MPa des cubes de mélange
de contrdle. Les exigences de conformité pour le SAI selon les normes ASTM C618 (American
Society for Testing and Materials, 2017b) et CSA-A3001-03 correspondent a 1’obtention d’un

minimum de 75 % a 28 jours.

234 Béton

La méthode des volumes absolus a été utilisée pour réaliser la formulation des bétons
(Kosmatka et al., 2011). Avant de faire le calcul du mélange, il faut établir les parametres
comme le rapport e/l et la teneur en eau. Ces parametres sont choisis en fonction du niveau
d’exposition C1 du béton. Dans le cadre de la recherche, on a choisi les rapports e/l de 0,40 et
0,48. La méthode des volumes absolus utilise la densité de tous les ingrédients pour calculer
le volume de chaque matériau par unité¢ de volume. L’annexe III montre les calculs pour les
différents mélanges. Dans les parametres établis pour la conception du mélange, une teneur en
air comprise entre 5% et 8% et un affaissement du 75 a 100 mm ont été établies pour les deux
rapports e/l avant I’addition des adjuvants. Avec 1’addition des adjuvants, les parametres ont
¢été redéfinis a 7% pour la teneur en air et 100 = 25 mm pour I’affaissement. Les paramétres
¢tablis pour les formulations sont définis dans le tableau 2.9, inspire de Kosmatka (2011). Le

tableau 2.10 montre le résumé de chaque mélange.

Tableau 2.9 Paramétres établis pour la formulation des bétons

fc 28 j min Masse liant e/l  Gros granulats | Teneur en Affaissement

(MPa) min (kg/m?) air (%) (mm)
43 402 0,40 5-14 7% 100 + 25

36 402 0,48 5-14 7% 100 + 25
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Tableau 2.10 Mélanges de béton

Echantillon Ciment BT-LCLL Granulat (5-14 Sable Eau
(kg/m?) (kg/m?3) mm) (kg/m?) (kg/m?3) (ml)

100C0.48 402 0 939 709 193
90C10LCLLO0.48 362 40 939 744 193
80C20LCLLO0.48 322 80 939 779 193
100C0.40 483 0 939 640 193
90C10LCLLO0.40 434 48 939 682 193
80C20LCLLO0.40 386 97 939 723 193

Pour les mélanges du béton, un malaxeur de laboratoire a tambour a été utilisé. La capacité du
malaxeur est de 60 1 (figure 2.8). La séquence de mélange a consisté a mouiller le sable et les
granulats grossiers avec la moiti¢ de I’eau de gdchage avant I’introduction des matériaux liants.
Une fois, le mélange homogene, le liant a ét¢ immédiatement ajouté. Par la suite, les particules
d’agrégat ont été revétues d’une couche de ciment et d’autres matériaux liants. Le reste de
I’eau, diluée avec le superplastifiant et I’entraineur d’air, a été introduite en 30 secondes. Le
béton a ensuite ét¢ mélangé pendant 2,5 minutes, suivi d’une pause de 2 minutes. Ensuite, le
mélange est continuellement remixé pendant 3 minutes. Les propriétés fraiches ont été ensuite
mesurées a des intervalles de 10 et 30 minutes a partir du point de contact du ciment et de
I’eau. Pendant cette période, le béton a reposé dans le tambour du mélangeur recouvert d’une
serviette humide pour empécher I’évaporation de I’eau. Apres la derniére mesure, confirmant
que les exigences du béton frais étaient respectées, le béton a été coulé (Association

Canadienne de normalisation, 2015b).
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Figure 2.8 Malaxeur a tambour

2.3.4.1 Confection et cure des cylindres de béton

La norme qui a été utilisée pour la confection des cylindres de béton est la CSA A23.2-3C
(Association Canadienne de normalisation, 2015b). Pour la confection des cylindres, des
moules de 100 mm de diamétre et de 200 mm de hauteur (figure 2.9) ont été utilisés. Avant la
confection, il faut appliquer un agent de démoulage tant a D’intérieur qu’a I’extérieur des
moules. Ensuite, il faut remplir de béton les moules en trois couches égales. Afin de compacter
le béton, il faut appliquer 20 coups uniformément répartis dans chaque couche avec une tige
d’acier. Pour la premiére couche, il faut pilonner a travers 1’épaisseur de la couche sans toucher
le fond du moule. Pour la deuxiéme et troisiéme couche, il faut pilonner a travers I’épaisseur
de la couche en permettant a la tige de pénétrer environ 25 mm dans la couche précédente.
Avec un maillet en caoutchouc, il faut frapper légeérement sur le c6té du moule apres chaque
couche. Utiliser la tige pour faire le niveau et retirer le matériau en exces. Apres 24 heures de
préparation, les cylindres de béton ont ét¢ démoulés et placés dans la chambre humide dans
des conditions de température de 23 °C £ 2 °C et d’humidité relative (HR) de 98 % jusqu’a la

date des différents tests. La figure 2.10 montre 1’échantillonnage des cylindres de béton.
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Figure 2.9 Moule de plastique pour la confection
des cylindres de béton de 100 mm x 200 mm

Figure 2.10 Echantillonnage des cylindres de béton

24 Procédure expérimentale

24.1 Caractérisation des poudres de ciment et de BT-LCLL

2.4.1.1 Teneur en humidité et perte au feu

La norme CSA A3003-03 a été utilisée pour déterminer I’humidité et la perte au feu du BT-
LCLL. Pour déterminer I’humidité, 1’échantillon a été séché dans un four a une température de
110°C jusqu’a I’obtention d’une masse constante. Pour déterminer la perte en feu, I’échantillon
séché a été brilé jusqu’au 750°C £ 25°C pendant 15 minutes. Une fois refroidi, I’échantillon
a été pesé. Plus, ’échantillon a été mis dans le four pendant 5 minutes et il a été¢ pesé¢ de

nouveau. Cette procédure a été répétée jusqu’a 1’obtention d’une masse constante.
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2.4.1.2 Surface spécifique (BET)

Pour déterminer la surface spécifique (BET) 1I’équipement Autosorb-1 a été utilisé (figure
2.11). L’essai est basé sur 1’adsorption physique du gaz sur les surfaces externes et internes
d’un matériau poreux. Une pression de vapeur relative sur le matériau est appliquée dans des
conditions initiales de température et pression stables. La quantité de gaz absorbée par le

matériau est proportionnelle a la surface externe et interne du matériau.

Fiure 2.11 Appareil pour
mesurer la surface spécifique

2.4.1.3 Granulométrie laser

La granulométrie laser a permis de déterminer la taille des particules des brasques usées. Le
principe repose sur la diffraction de la lumiére laser appliquée aux particules. Lorsque, la
lumiére laser frappe un groupe de particules, il se produit une diffraction de la lumiére en
fonction de la taille des particules. La figure 2.12 montre I’équipement Masterizer 3000E

utilisé pour la granulométrie laser.
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Figure 2.12 Appareil de mesure de la
granulométrie laser

2.4.2 Caractérisation de la pate

2.4.2.1 Analyse thermogravimétrique

L’analyse thermogravimétrique (ATG) a été utilisée pour déterminer la quantité d’eau li¢e
chimiquement dans les pates de ciment. Tous les échantillons ont été testés sur 1’instrument
PerkinElmer Diamond ATG (figure 2.13). Les pates ont été concassées pour son analyse aux
différentes dates d’essai (3, 7, 14, 28 et 56 jours). Les échantillons sont soumis a un processus
d’arrét d’hydratation, avant leur analyse (section 1.5.2). Les échantillons d’environ 25 mg ont
été chauffés de 50 a 900 °C a une vitesse constante de 10 °C/min dans une atmosphére d’azote,

circulant dans 50 cm?/min.
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Figure 2.13 Instrument
d’analyse thermogravimétrique

La procédure d’arrét d’hydratation a été effectuée sur chaque échantillon. Pour cette procédure,
I’échantillon a été laissé dans 25 ml d’isopropanol pendant 15 minutes dans un bécher. Par la
suite, I’échantillon a été placée sur un papier-filtre dans un filtre Biichner (figure 2.14) et 10 ml
supplémentaires d’isopropanol ont été appliqués pour faire tremper le matériau restant du
bécher. L’échantillon a été filtrée et une fois sec, 5 ml d’éther (C4sHi00) ont été ajoutés pour
¢liminer I’isopropanol restant. De nouveau, le filtre a été¢ congu pour sécher 1’échantillon.
L’échantillon a ensuite été placé dans une coupelle et maintenu pendant 9 minutes dans un four
a 40 °C. Pour éviter la carbonatation des échantillons, ils ont été¢ placés dans des sacs en

plastique et placés dans un dessiccateur jusqu’a leur utilisation (figure 2.14).

DEPOT DU MELANGE
A FILTRER

' Phase solide

Papier filtre

— Aspiration
Vers la rompe
2 eau

Phase liquide

Figure 2.14 Arrét d’hydratation
a) Filtre Biichner et b) Dessiccateur
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2.4.2.2 Microscopie électronique a balayage (MEB)

Le microscope électronique utilisé était le microscope électronique a balayage (MEB),
¢galement connu sous le nom SEM (scanning electron microscope). Pour faire I’analyse, les
petits cylindres ont été coupés avec un disque de diamant en petites tranches d’environ 4 mm

d’épaisseur (figure 2.15).

Figure 2.15 Coupe de cylindres pour le MEB

Pour faire I’observation au MEB, les échantillons ont été polis avec des abrasifs au carbure de
silicium de 320, 400, 600 et 800. Chaque échantillon a ét¢ poli avec chaque abrasif pendant 30
secondes (force 15 N, 150 tours par minute de rotation) (figure 2.16). Chaque tranche a été
polie et submergée en acétone pendant 30 minutes. Ensuite, les échantillons ont été disposés
dans un four a 70 °C pendant 24 heures. Apres, les échantillons ont été métallisés avec 4 um
de platinium (figure 2.17). Finalement I’observation des échantillons a été faite avec le MRB

Hitachi SU-8230 (figure 2.18).

Dans le cas de ’analyse du BT-LCLL, I’analyse de spectrométrie a rayons X a dispersion

d’énergie (SDE) a été faite.



Figure 2.16 Polissage des échantillons

Figure 2.18 Instrument pour les tests de MEB et de SDE
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2.4.2.3 Diffraction aux rayons X (DRX)

L’instrument de DRX utilisé est un Bruker C2 D&/Discover, il inclut un détecteur
bidimensionnel a gaz Xe/méthane (HI-STAR) et une plateforme mobile XYZ avec un
alignement laser du faisceau de rayons X incident sur la zone de 1’échantillon a analyser. Il est
possible de mesurer des échantillons disponibles en faible quantité (de la taille de quelques
micrometres) en utilisant une optique spéciale. Les rayons X bombardent 1’échantillon et sont
diffractés a différents angles, en fonction des plans cristallins de I’échantillon. Le
diffractométre comporte un détecteur qui mesure I’intensité des rayons X en fonction de 1’angle
de I’échantillon. Les données recueillies sont ensuite représentées dans un graphique de
I’intensité en fonction de I’angle, ce qui donne une série de « pics » ou de « lignes » qu’on
appelle patron ou un spectre de diffraction. L’analyse effectuée est qualitative, sur la base de
la comparaison des pics des échantillons par DRX a une base de données contenant des pics
de phase connus. Les échantillons utilisés ont été fabriqués avec la méme procédure appliquée

pour les petits cylindres pour les analyses par ATG.

2.4.3 Mesure sur le mortier

Seule des essais de résistance a la compression sont faits sur les cubes de mortier durci.
L’équation 2.1 permet de déterminer la résistance a la compression, ou oj est la résistance a la
compression maximum en MPa a j nombre de jours , F est la force de compression maximum

avant rupture en N et Ap est la surface comprimée en mm?.

F 2.2
. (2.2)
Ap
La détermination de la résistance a la compression a été faite conformément a la norme
CSA A23.2-9C (Association Canadienne de normalisation, 2015d). La résistance a la
compression a ét¢ déterminée aux ages de 1, 3, 14, 28, 56 et 90 jours a ’aide d’une presse

hydraulique de type Cyber-Plus évolution. L’essai consiste en I’application d’une charge sur
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la surface supérieure du cube a une vitesse spécifiée entre 0.15 et 0.35 MPa/s pendant que la

rupture du cube se produit.

2.4.4 Mesures sur le béton

2.4.4.1 Affaissement

La mesure de I’affaissement du béton a été effectuée conformément a la norme ASTM C 143
(American Society for Testing and Materials, 2003). L’appareil pour faire le test est constitué
d’un cone métallique (appelé cone d’Abrams), dont la partie inférieure mesure 200 mm de
diametre, la partie supérieure fait 100 mm de diamétre a une hauteur de 300 mm. Une tige
d’acier lisse de 600 mm de longueur et 16 mm de diametre a été utilisée. Le test consiste a
mettre le cone d’Abrams sur une surface plane et non absorbante. Ensuite, le cone doit étre
rempli de trois couches de méme volume environ. Dans chaque couche, il faut appliquer 25
coups uniformément répartis avec la tige d’acier. Le matériau en exces doit étre retiré avec la
tige. Immédiatement apres, le cone doit étre retiré verticalement avec précaution dans un temps
de 5 + 2 secondes. La mesure de I’affaissement est faite du sommet du cone jusqu’a

I’échantillon (figure 2.19).

Figure 2.19 Mesure de I’affaissement
avec le cone d’Abrams
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2.4.4.2 Masse volumique et teneur en air

La détermination de la masse volumique et de la teneur en air ont été faites en conformité avec
la norme CSA A23.2-4C (Association Canadienne de normalisation, 2015¢). L’appareillage
utilisé pour faire les deux tests est un aérométre (figure 2.20). L’essai de la masse volumique
est le premier test a effectuer et est réalisé sur le béton frais. Il consiste a déterminer la masse
nécessaire pour remplir un moule de volume connu. Le béton doit étre placé en 3 couches
¢gales. Dans chaque couche, il faut appliquer 25 coups uniformément répartis avec une tige
d’acier. Pour la premiére couche, il faut pilonner a travers 1’épaisseur de la couche sans toucher
le fond du moule. Pour la deuxiéme et troisiéme couche, il faut pilonner a travers 1’épaisseur
de la couche en permettant a la tige de pénétrer environ 25 mm dans la couche précédente.
Avec un maillet en caoutchouc, il faut frapper de 10 a 15 fois sur le c6té de 1’aréomeétre apres
chaque couche. Pour faire le niveau et retirer le matériau en exces, une plaque de verre doit
étre utilisée. Pour déterminer la masse volumique du béton, il faut peser le contenant de
I’aréometre rempli et il faut prendre la donnée de masse du contenant de I’aréomeétre
préalablement calibré. Ensuite, pour la détermination de la teneur en air, il faut mettre le
couvercle, ajuster I’appareil selon la norme et prendre la mesure de la teneur en air montrée

sur le manometre.

Manométre

Couvercle

Contenant de
I’aréomeétre

Figure 2.20 Aérometre pour mesurer la
teneur en air dans le béton
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245 Résistance a la compression

La détermination de la résistance a la compression a été conforme a la norme CSA A23.2-9C
(Association Canadienne de normalisation, 2015d). La résistance a la compression des
cylindres de béton de 100 mm de diametre et 200 mm de hauteur a été déterminée sur une
presse Matest Servo-Plus Evolution (figure 2.21). Elle a ét¢ mesurée aux ages correspondants
de 7, 28, 56 et 90 jours. L’essai consiste en I’application d’une charge sur la surface supérieure
du cylindre a une vitesse spécifiée entre 0.15 et 0.35 MPa/s pendant que la rupture du cylindre

se produit.

Figure 2.21 Presse d’essai de
résistance a la compression



CHAPITRE 3

PRESENTATION ET ANALYSE DES RESULTATS

Les résultats sont présentés pour chacune des échelles évaluées (poudre, pate, mortier et béton)

comme cela a été fait dans le chapitre de méthodologie.

3.1 Poudre de ciment et de BT-LCLL

3.1.1 Composition

Les résultats de composition chimique et des propriétés physiques du ciment et des brasques
traitées par le procédé LCLL (BT-LCLL) fournis par les fabricants respectifs sont affichés au
tableau 3.1. Les résultats montrent la conformité du ciment tel que décrit dans les spécifications
de la réglementation en vigueur pour la norme CSA-A3001-03. Les valeurs du C3S (56 %),
C2S (16.6 %), C4AF (8.2 %) et C3A (6.9 %) confirment ce qui a été mentionné dans la revue

de littérature au tableau 1.2.

Deux différents résultats de composition chimique sont présentés pour le BT-LCLL (tableau
3.1). Le premier montre une premiere analyse des composants (RIO TINTO 1). Par contre, le
deuxieme montre une analyse plus détaillée dans I’interprétation des types des composants
(RIO TINTO 2). Par exemple, dans 1’analyse 1 le SO3 a été évalué plutot comme CaSO4 dans
I’analyse 2. De la méme fagon, le CaO peut étre analysé comme CaF2 et CaSOa. Donc, il faudra
¢tablir une analyse plus détaillée, afin de pouvoir identifier correctement tous les composants

du matériau, dans de futures études.



Tableau 3.1 Composition chimique et propriétés physiques
du ciment et du BT-LCLL

Ciment GU BT-LCLL
Composants (usage 13(0)

général) TINTO 1

Composition chimique (%)
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BT-LCLL
RIO
TINTO 2

SiO; 19,1 32,8 36,5
AL O3 4,8 27,7 29,4
Fe;03 3,6 4,1 53
CaO 61,7 3.3 -
MgO 2,6 - -
SO3 3.8 0,5 -
P,0s - 0,1 -
TiO; - 0,7 0,9
K,O - 0,7 -
CaF; - - 5,9
CaSOq - - 1,0
C 10,4
NazKAlLSisO16 - - 10,6
Somme SiO2/Al,03/Fe;03 - 64,6 71,2
Propriétés physiques
% maximal de matiere retenue 45 pm 5,0 25
Surface spécifique (BET)(m?/g) 1,7 6,6
Perte au feu % 1,90 12,0

Composition des phases %

CsS 51,2 . .
C.S 16,2 - -
C4AF 11,0 - -

C3A 6,7 -
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La composition chimique du BT-LCLL est basée sur un systéme Si/Al principalement. Ce qui
pourrait €étre un avantage si I’on considérait que ces constituants pouvaient potentiellement
réagir avec I’hydroxyde de calcium et les alcalis produits lors de la réaction-ciment-eau. L’un
des points en faveur de I’utilisation d’ajouts dans le béton consiste a réduire I’empreinte de
carbone due a la faible teneur en CaO en fonction du degré de remplacement qui peut étre

obtenu dans le mélange de béton.

Par rapport aux exigences chimiques établies par les normes ASTMC618 pour les pouzzolanes
naturelles crues ou calcinées (classe N), dans 1’analyse 1, la somme de la teneur en SiO:
(32,8 %), en Al203 (27,7 %) et en Fe203 (4,1 %) est égale a 64,6 %, valeur proche de la valeur
minimale requise de 70 %. Dans 1’analyse 2, la somme de la teneur en SiOz2 (36,5 %), en Al203
(29,4 %) et en Fe20s3 (5,3 %) est égale a 71,2 %, qui est une valeur proche donnant la
conformité de 70 %. Dans I’ASTMC618, cette exigence pour les cendres volantes classe F

correspond a 70% et pour les cendres volantes classe C correspond a 50%.

Le diagramme ternaire du systéme SiO2CaOAl203 montré dans la figure 3.1, présente la
localisation du BT-LCLL (analyse élémentaire), du ciment et des ajouts cimentaires communs.
Dans ce cas, le calcul est effectué en tenant compte des pourcentages des trois composants
principaux (SiO2, CaO, et Al203) dans le BT-LCLL. Ensuite, la proportion équivalente de
chaque composant est calculée et sa valeur est située au sommet correspondant. Chaque
sommet représente une concentration pure du méme composant (100 %) et nulle de deux autres
composés. Chacun des cotés du triangle représente une proportion de 0 % du composé situé a
son sommet opposé. Ensuite, lorsque la proportion d’une variable donnée dans un échantillon
augmente, le point se déplace de la base correspondant a cette variable au sommet opposé.
L’emplacement du diagramme ternaire permet de situer le BT-LCLL proche du metakaolin.
Le metakaolin est une pouzzolane, qui provient du traitement thermique du kaolin (Fernandez,
Martirena, & Scrivener, 2011; Kosmatka et al., 2011; Martirena, Favier, & Scrivener, 2017;
Rashad, 2013).
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Si02
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FUMEE DE SILICE
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v
METAKAOLIN
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P ; . : x A s

Figure 3.1 Diagramme ternaire du systeme Si02CaOAlL20s3,
reproduit avec le logiciel Triplot 4.1.2. Todd Tompson (2009)

3.1.2 Perte au feu

La perte au feu est établie pour déterminer la présence d’un exces de quantité d’humidité et/ou
des impuretés indésirables pour le ciment, comme le carbone (Bernal et al., 2017). La valeur
de la perte au feu est montrée dans le tableau 3.1. L’annexe IV montre le calcul pour déterminer
la valeur de la perte au feu du test suivi selon la norme CSA A-3003-03 (Association

Canadienne de normalisation, 2003b)

Dans le cas du BT-LCLL le pourcentage de la perte au feu établie au 12% ce qui est supérieur
de 2 % a la limite de 10% établi par la norme CSA A3003-03. Cependant, 1’effet d’une perte
au feu élevée n’est pas déterminant dans I’évaluation d’un matériau pour son utilisation en tant
qu’ajout cimentaire. Par exemple, I’étude d’une cendre de bagasse broyée avec une perte
d’environ 20 % sur le terrain montre des résultats favorables en termes de résistance des

¢chantillons a long terme (Chusilp, Jaturapitakkul, & Kiattikomol, 2009). De plus, cette valeur
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varie aussi suivant les méthodes d’analyse, soit une analyse seulement par DRX ou combinée

avec du SDE (Bernal et al., 2017)

3.1.3 Granulométrie

La figure 3.2 montre les résultats de la granulométrie laser du ciment et du BT-LCLL avant et
apres le broyage. La capacité de broyage de I’équipement utilisé étant d’environ 250 grammes,
il était nécessaire de procéder a la vérification de la granulométrie du matériau a différentes
occasions. Les ultrasons ont été utilisés pendant I’essai afin de réduire les risques d’erreurs. La
standardisation du matériau est difficile a obtenir, car la granulométrie des matériaux varie en
fonction du processus de broyage. Cependant, afin de pouvoir travailler avec le BT-LCLL, il
est prévu que ce dernier respecte la granulométrie avec un pourcentage retenu maximal de
34 % pour une taille de particules de 45 um. La figure 3.3 montre les résultats de la
granulométrie laser pour différents échantillons du BT-LCLL. La granulométrie laser montre
un pourcentage maximal de matiere retenue de 25% ce qui est inférieur au 34 % établi par la

norme CSA A-3001-03.

Granulométrie
=== BT-LCLL APRES BROYAGE ===BT-LCLL SANS BROYER CIMENT GU
45 pm
- |

100 ~

20 \ \ 84.97
o LN
70 \ 74.78\ N\

60

50 \

> NN,
30 \ \
o 27.35 \ \

o NN
ANV

100 10 1 0.1 0.01
Taille (unm)

% Passant cumulé

Figure 3.2 Granulométries laser ciment et BT-LCLL avant et aprés broyage
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Figure 3.3 Granulométrie laser des différents échantillons
apres broyage du BT-LCLL

3.14 Analyse thermogravimétrique (ATG)

Les figures 3.4 et 3.5 montrent les résultats de I’ATG pour le ciment et le BT-LCLL. Le tableau
3.5 montre les valeurs de masse perdue pour le ciment et le BT-LCLL dans I’ATG pour la
plage entre 580 °C et 900 °C. Cette plage de températures correspond a la zone de
décarbonatation déterminée pour 1’évaluation des matériaux et aussi la libération des sulfates
(Bernal et al., 2017) Les valeurs de perte de masse seront utilisées dans le calcul du degré
d’hydratation des pates de ciment, en tenant compte qu’une perte de masse a été identifiée dans
cette zone. Cette valeur a été prise en compte par différents auteurs (Deboucha et al., 2017;

Meziani, Chelouah, Amiri, & Leklou, 2018; Pane & Hansen, 2005).



Tableau 3.2 Valeurs de masses du ciment et BT-LCLL dans ’ATG
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A 0 . 80°
l N g g perdue (mg 80° 9((°
CIMENT 43,85 43,46 42,83 2,32 1,4 %
BT-LCLL 24,62 23,85 22,73 22,73 4,6 %
BT-LCLL %107
100 \ \ |
—ATG BT-LCLL
R ---DTG BT-LCLL
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Figure 3.4 Courbes ATG et DTG BT-LCLL
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Figure 3.5 Courbes ATG et DTG ciment
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Bernal (2017) utilise le test ATG et la spectrométrie de masse sur du laitier granulé de haut
fourneau pour compléter 1’évaluation par perte au feu de différents matériaux. Elle a trouvé la
formation de gaz HzS et SOs a partir du soufre présent dans le laitier. Cette information indique
que pas seulement la formation de CaCOs peut étre présente dans cette plage de température,
ce qui peut influencer I’évaluation des résultats. Un autre point a souligner est la plage de
températures dans laquelle la perte au feu doit étre évaluée, car la norme utilisée établit que la
valeur maximale de la température est de 750 °C + 25 °C. Alors que ’analyse effectuée par
ATG nous montre les variations de poids dans les températures allant jusqu’a 900 degrés. Les
variations dans les procédures et le choix des standards affectent les résultats. Ceci est un
facteur important lors de 1’évaluation d’un matériau, car le choix de la méthode a suivre peut

influencer le jugement sur la conformité des matériaux.

En particulier dans le cas de BT-LCLL, il est évident que la valeur de 4,6 % obtenue dans la
zone de décarbonatation (entre 580 °C et 900 °C) est faible par rapport a la valeur obtenue lors
de I’essai de perte au feu de 12%. Une comparaison des résultats a partir des données obtenues
par I’ATG est faite pour le pourcentage de perte de masse a 750°C et le changement de masse
entre 580°C et 900°C. Une augmentation des valeurs de perte de masse est observée a la fois
dans le ciment et dans le BT-LCLL (tableau 3.3). Il est & noter que méme en faisant ces
changements dans I’analyse, il est possible d’obtenir une valeur de perte au feu de 8,1 % pour

le BT-LCLL inférieure a 10 % établie par la norme CSA A3003-03.

Tableau 3.3 Changement de masse par analyse thermique

Essai perte au

Essai ATG
feu
ECHANTILLON e Mase
0
% Perte au feu g’%g:éﬁ Sgeéltéeet
900°C *
CIMENT 1,9 22 14
LCLL 12.0 8.1 G

* cette zone corresponde a la décarbonatation
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3.1.5 Diffraction des rayons X (DRX)

Les différents phases minérales ont été identifiés a partir des données et en comparaison avec
les différents auteurs dans le cas du ciment (Dhapekar, Majumdar, & Gupta, 2015; Scrivener
et al., 2016; Snellings, Salze, & Scrivener, 2014). La figure 3.6 montre dans le ciment les pics
compris entre 28 et 35 20 dans lesquels le C3S, le C2S sont présents et I’identification du C4aF
est signalée dans un pic entre 32 et 34 20. L’essai de diffraction des rayons X pour le BT-
LCLL montre la présence des pics majeurs pour 20 entre 20° et 40°, certains plans de
diffraction sont associés aux composants montrés dans la composition chimique du BT-LCLL.
Du fait de la nature qualitative du test, les résultats nous permettent uniquement de confirmer
la présence de certains composants déja identifiés dans la composition des matériaux. Dans le
cas du ciment, les différentes phases sont C3S, C2S, C3A et C4AF (figure 3.6) et, dans le cas du
BT-LCLL, la présence de SiO2, Al2O3 (sous forme de corindon), K2SO4 et Fe2O3 (figure 3.7).
Cependant, en général, le BT-LCLL peut étre considéré comme un matériau hautement

amorphe. Ce qui est trés bon, car cela devrait étre plus réactif.
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Figure 3.6 Diffraction de rayons X du ciment anhydre
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Figure 3.7 Diffraction de rayons X du BT-LCLL anhydre

3.1.6 Microscopie électronique a balayage (MEB) du BT-LCLL

La MEB permet de déterminer une morphologie irréguliére de 1’échantillon du BT-LCLL. Les
figures 3.8 et 3.9 (a) montrent I’hétérogénéité du matériau avec différentes formes et tailles.
Etant donné que le matériau provient d’un processus sur les briques réfractaires de la
production d’aluminium, la morphologie inégale peut-étre directement associée au processus
de broyage effectué en laboratoire. Une analyse de la composition chimique a été faite et bien
que le test MEB soit principalement utilis¢é pour évaluer la morphologie du matériau,
I’application de la spectrométrie a rayons X a dispersion d’énergie (SDE) permet d’évaluer
quantitativement les éléments constitutifs de 1’échantillon. Les résultats obtenus pour cette
analyse sont présentés dans les figures 3.9 (b) et 3.10 et le tableau (3.4). Les résultats
confirment dans une certaine proportion les résultats fournis par Rio Tinto Alcan dans lesquels

les composants principaux du matériau correspondent au silicium (Si) et a I’aluminium (Al).
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Figure 3.8 Microscopie électronique au balayage du BT-LCLL
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Figure 3.9 (a) Microscopie électronique au balayage du BT-LCLL

(b) SDE carte avec couleurs
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Figure 3.10 Analyse de spectrométrie a rayons X a dispersion d’énergie (SDE) du BT-LCLL

L’impact du faisceau d’électrons sur [’échantillon produit des rayons X qui sont
caractéristiques des ¢léments présents sur I’échantillon. Le principe de la quantification repose
sur la comparaison entre les intensités élémentaires d’un spectre inconnu et spectre connu
(Scrivener et al., 2016). Ensuite, les spectres sont traités dans un ensemble de cartes d’intensité
d’¢lément et ils sont analysés a 1’aide d’un logiciel d’analyse d’images multispectral, dans
lequel un algorithme de regroupement est utilisé pour identifier et quantifier des groupes de
compositions chimiques s’excluant mutuellement. L’expertise de 1’opérateur dans la
manipulation de 1I’équipement joue un rdle trés important dans I’identification des composés

dans les échantillons (Durdzinski, Dunant, Haha, & Scrivener, 2015).

Tableau 3.4 Quantification des éléments dans le BT-LCLL

Al NG Cs K i o
--
0,2

) 47,5 35,8 1,9 34
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Les types d'éléments trouvés correspondent dans une large mesure aux informations présentées
dans la composition des matériaux du BT-LCLL. Le calcul des oxydes respectifs a été effectué.
Compte tenu de ces résultats, les BT-LCLL ont la conformité avec un 85,2% de la somme de
la teneur en SiO2, en Al20s3 et en Fe2Os selon les dispositions du standard ASTMC618 qui

corresponde au minimum 70% .

3.2 Pate

3.2.1 Analyse thermogravimétrique (ATG)

La courbe de I’ATG permet de déterminer le changement de la masse en relation a
I’augmentation de la température des échantillons. L’essai permet d’évaluer 1’évolution du
processus d’hydratation a partir du degré d’hydratation () aux différents jours. Le dérivé de
la courbe thermogravimétrique (DTG), permet d’identifier les zones des températures ou la
masse présente de variations importantes. La figure 3.11 montre de facon générale
I’identification des zones de déshydratation (Ldh), de deshydroxylation (Ldx) et de

décarbonatation (Ldc).

100 w 10.01
—ATG
---DTG
8951\ ] . 0
o 90~ | X i \ 3 0.01 S
2 Ldh N =
< i \ ! ~
2 8 | ¥ Ldx -0.02 &
QO N I
% J \\ ! Ldc =
= 80r '\\ “ Deshydratation ’Deshydroxylaaan DM -0.03
75 [ L 1 L 1 1 L 1 | _0.04
100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature (°C)

Figure 3.11 Délimitation des zones Ldh, Ldx et Ldc
Adapté de Deboucha et al (2017) et Pane et al (2005)
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Les résultats obtenus de la pate aux ages de 3 et 56 jours pour les ratios e/ 0,35 et 0,45 sont
montrés de la figure 3.12 a la figure 3.15. Les figures aux ages de 7,14 et 28 jours sont montrés
dans I’annexe VI. Les valeurs des températures associés aux zones de décomposition ont été
calculées pour chaque échantillon. Les valeurs des masses et des températures pour chaque
zone sont résumées dans I’annexe V. Le tableau 3.5 résume la plage des températures pour

chaque zone.

Tableau 3.5 Plages des températures pour les zones de décomposition

Zone de
Range de températures (°C) Minéraux associés
décomposition

Déshydratation o

105-440 Ettringite et CSH
(Ldh)
Deshydroxylation

440-580 Portlandite
(Ldx)
Décarbonatation

580-900 Carbonates
(Ldc)

L’identification des minéraux associés aux courbes a été faite a partir de la revue de littérature.
D’autres auteurs ont aussi reporté les produits d’hydratation montrés dans la figure 3.11. Dans
la plupart des cas, les résultats des pates du ciment avec le BT-LCLL montrent des similitudes
dans les zones de décomposition aussi comme des produits d’hydratation (@stnor, Justnes, &
Danner, 2015). Comme il n’y a pas de variations significatives dans les courbes pour les
différents jours et ratios d’essai dans I’ATG, les pics associés a ’ettringite, le CSH, le CH et
le CaCOs ont été identifiés uniquement dans le graphique numéro 3.11. L’ettringite et le CSH
n’ont pas €té calculés en raison du nombre de phases générées dans les zones ou 1’ettringite et
le CSH sont présents (Scrivener et al., 2016). Différencier ces phases des autres nécessite une
¢tude plus détaillée et une meilleure connaissance des types de phases présentés, ainsi que leur

identification a 1’aide de différentes méthodes d’analyse.
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Figure 3.13 Courbes ATG et DTG Ratio 0,35 a 56 jours
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Figure 3.15 Courbes ATG et DTG Ratio 0,45 a 56 jours
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Le calcul du o (degré d’hydratation) a été fait a partir du calcul des équations du 3.1 et 3.2 du
mode¢le de Batthy (1988). L’analyse a ¢té faite aux ages de 3,7,14, 28 et 56 jours avec des
pourcentages de remplacement du ciment pour le BT-LCLL de 10 % et 20 % sur deux ratios

e/l de 0,35 et 0,45.

W, = Ldh + Ldx + 0,41 (Ldc) 3.1)
W (3.2)
*= 024

Ou W correspond a I’eau liée chimiquement pendant le temps. Ldh, Ldx et Ldc correspondent
au changement de masse obtenue des courbes ATG pendant les réactions de déshydratation,
de deshydroxylation et de décarbonatation. La valeur de 0,41 correspond a un facteur de

correction qui permet d’assumer 1’eau liée dérivée de la portlandite carbonatée.

La figure 3.16 montre les résultats du degré d’hydratation. Tout d’abord, le calcul de I’eau li¢e
chimiquement a été effectué (Ws), c’est-a-dire de 1'eau qui ne s’évapore pas ou qui est perdue
lors du séchage et qui fait partie intégrante de la structure puisqu’elle réagit chimiquement avec
les particules de ciment. Dans le calcul du Wb, les valeurs de décarbonatation dans les
matériaux anhydrides ont été soustraites du Ldc proportionnellement au pourcentage utilisé
(Pane & Hansen, 2005). Le calcul a été effectué sur la base du changement de poids dans les
zones entre 400°C et 500°C pour le CH et entre 580°C et 800°C pour le CaCOs3. Le changement
de poids du CH est attribué au changement d’eau due a la température. En connaissant la
quantité d’eau qui s’évapore, il est possible également de connaitre la quantité de portlandite.
Dans le cas du CaCOs, il est décomposé en CaO et CO2. Dong, a partir du changement de
masse due au changement du CO: il est possible de connaitre la quantité de CaCOs.
Deuxiémement, le degré d’hydratation a été calculé a partir de la valeur de Wev. Finalement,
les valeurs de CH et de CaCOs ont été calculées a partir des équations 1.6 et 1.7 respectivement.
Les figures 3.17 et 3.18 montrent les figures avec les résultats du CH et du CaCOs

respectivement. L’annexe V montre les calculs respectifs et tableaux des résultats.
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Figure 3.17 Pourcentages du CH ratio 0,35 et 0,45 aux différents jours
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Figure 3.18 Pourcentages du CaCOs ratio 0,35 et 0,45 aux différents jours

Le comportement du degré d’hydratation (o) aux premiers jours des mélanges avec du BT-
LCLL et avec un rapport ¢/l 0,35 montré dans la figure 3.16 est plus lent dans les premiers 7
jours en comparaison avec le mélange de contrdle. Apres 14 jours, le degré (o) évolue de fagon
similaire a I’échantillon de contrdle (1000C0.35) et il présente un degré d’hydratation de 58 %,
valeur 1égérement supérieure au controle. Cependant, le degré d’hydratation avec une addition
de 20 % du BT-LCLL est inférieur a tous les ages. Dans le cas du rapport e/l 0,45 (figure 3.16),
le comportement du a dans les mélanges avec le BT-LCLL dans les 3 premiers jours montre
une évolution trés proche de celle du contrdle (100C0.45). Alors que 1’évolution apres trois
jours du a est inférieure au contrdle dans les 2 échantillons. Le contenu du CaCOs dans les
¢échantillons avec un taux de remplacement de 20 % dans les deux ratios est supérieur aux

autres échantillons.

Du a I'utilisation d’un rapport e/l plus bas, I’hydratation des particules est plus lente qu’au
début, car il y a plus de matériaux cimentaires a hydrater. L inverse se produit avec un rapport

e/l plus élevé. A un rapport e/l plus bas, le degré d’hydratation est plus bas aux premiers jours
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pour les échantillons avec BT-LCLL en relation avec I’échantillon de controle. Le ratio e/l peut
influer sur ce résultat car lorsqu’on génere plus de gel de CSH pendant le processus

d’hydratation.

Le taux de formation de CH dans le temps est plus faible dans les échantillons avec 10 % du
BT-LCLL par rapport aux contrdles. On constate une relation étroite entre le rapport e/l et le
pourcentage de remplacement, les échantillons avec un rapport e/l 0.35 montrent un meilleur

comportement que les échantillons avec un ratio de 0.45.

Dans le cas de I’article de Deboucha (2017), avec un rapport e/l de 0,35, les pates a faible
pourcentage de remplacement ont de meilleures conditions d’hydratation. Dans le cas des BT-
LCLL avec un rapport e/l de 0,35, une augmentation du degré d’hydratation de 1,2% pour
1I’échantillon avec 10% de BT-LCLL par rapport au contrdle a 56 jours. Tandis qu’avec 20%
de BT-LCLL, le degré d’hydratation est inférieur a 6% du controle. Cependant, compte tenu
du fait que les matériaux (laitier de haut fourneau et filler calcaire) de 1’étude de Deboucha
sont différents a ce projet, il est tres difficile d’obtenir d’autres types de comparaisons. Le fait
que la taille de la particule du BT-LCLL avec un 75% de taille inférieure a 45 um a une
influence dans la consommation lente de la portlandite. De ce fait, la fumée de silice est bien
connue dans les ajouts cimentaires, car leur taille inférieure a 1 pm permet une consommation

plus accélérée de la portlandite (Benezet & Benhassaine, 1999).

Le degré d’hydratation peut varier car les calculs ont été effectués sur la base que la valeur de
0,24 correspond a la quantité d’eau nécessaire pour hydrater une particule du ciment dans sa
totalité. Il faudra pour des futures recherches d‘identifier quelle valeur peut étre attribue avec

I’utilisation de BT-LCLL comme remplacement d’un pourcentage de ciment.

La quantité de CaCOs peut étre associée aux procédures lors de I’exécution du test. Bien que
tout ait été mis en ceuvre pour protéger les échantillons d’exposition au dioxyde de carbone
(CO2), il est difficile d’empécher complétement la contamination de 1’échantillon par le CO2

atmosphérique libre dans le stockage, dans le transport ou au moment de 1’utilisation de
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I’échantillon dans 1’équipement d’analyse. Aussi, la teneur en carbone de 10% présente dans

la composition du BT-LCLL peut influencer ce résultat.

3.2.2 Diffraction des rayons X (DRX)

Les principaux phases et composants ont été identifiés pour le ciment et le BT-LCLL dans les
figures 3.19 et 3.20 respectivement. La présence du corindon (oxyde d’aluminium cristallin)
est notable dans les échantillons avec du BT-LCLL, en particulier dans les échantillons qui ont
un pourcentage plus élevé de remplacement. L’essai de diffraction des rayons X sur les pates
a été réalis¢ a 1’age de 90 jours pour les mélanges avec les ratios e/l 0,40 et 0,48. L’influence
de I’alumine (Al203) sous la forme de corindon consiste en I’augmentation des concentrations
de silice et d’aluminium pendant que la portlandite est réduite. L’aluminium peut aussi
apporter des changements significatifs a la structure du gel CSH (Andersen, Jakobsen, &
Skibsted, 2003; L’Hopital, Lothenbach, Le Saout, Kulik, & Scrivener, 2015). D’autres

méthodes analytiques sont requises pour analyser le gel CSH.

AGCsS C:S O GsA % Portlandite Ettringite 0 CSH Calcite B Quartz Corindon
. 80C20LCLL0.40
0 —90C10LCLL0.40
A —BT-LCLL
* *
—100C0.40
Z | O%
m f
z l
. —‘ \ |
!
lIO o 2I0 o 3IO - 4I0 o 5I0 - 6IO - 7I0
20

Figure 3.19 Diffraction des rayons X de 1’¢chantillon au ratio 0,40
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Figure 3.20 Diffraction des rayons X de I’échantillon au ratio 0,48

On observe dans la figure 3.21 une augmentation des produits d’hydratation formés dans les

¢chantillons par rapport au ciment anhydre. Une réduction des pics de diffraction maximaux

correspondant aux phases principales du ciment est aussi notée. On observe une diminution

d’intensité des pics dans les mélanges avec BT-LCLL. On peut déduire que la présence de

corindon peut avoir une influence sur cet aspect tel que mentionné antérieurement.
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Figure 3.21 Identification de la formation de la portlandite (CH)
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Un facteur qui complique ’analyse d’essai de DRX est que les maximums de diffraction des
différentes phases peuvent étre transposés comme il est montré dans la figure 3.22. Pour
I’intervalle compris entre 33,5 °C et 34,5 °C du 20 les phases du ciment identifiées sont le
C3S et le C28, ainsi qu’un produit d’hydratation tel que le CH. Dans ce cas, une méthode
quantitative telle que la méthode Rietveld présente une plus grande précision et permet
d’identifier plus clairement les phases et les produits d’hydratation (Scrivener, Fiillmann,

Gallucci, Walenta, & Bermejo, 2004; Snellings et al., 2014).

A CsS C.S X Portlandite

—100C0.48 —90C10LCLLO0.48 80C20LCLLO0.48

*
A

INTENSITE

32 33 34 35 36
20

Figure 3.22 Identification des phases du ciment
et du produit d’hydratation

3.2.3 Microscopie électronique a balayage (MEB)

L’objectif de ce test consiste a pouvoir identifier les différents produits d’hydratation comme
la portlandite, I’ettringite et le CSH dans les différents échantillons. L’essai MEB a été réalisé
a I’age de 90 jours pour les mélanges avec les ratios e/l 0,40 et 0,48. Les figures 3.23 et 3.24
montrent les résultats. Il existe des composants d hydratation tels que 1’ettringite (figure 3,26),
en particulier dans les échantillons contenant 10% de BT-LCLL. Des structures semblables a

la portlandite sont observées dans les trois échantillons avec le ratio e/l de 0,40 (figure 3.25).
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Dans I’échantillon 100C0.40, des carbonates (figure 3,26) ressemblent a ceux de Gameiro
(2011) (figure 3.25). Un facteur pouvant influencer la carbonatation observée est les

procédures de stockage des échantillons.

De plus, pour les images 90C10LCLLO0.48, 90C10LCLLO0.40 et 80C20LCLL0.48, la structure
du gel CSH est amorphe, ce qui n’est pas facile a mettre en évidence. La préparation des

échantillons doit étre améliorée, particulierement le polissage.

Figure 3.23 Microscopie €lectronique a balayage ratio e/l 0,48
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Figure 3.25 Identification du CaCOs3
Tire de Gameiro et al (2011)
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Ettringite CaCOs

Figure 3.26 Identification des composants d’hydratation

33 Mortier

3.3.1 Résistance a la compression

La figure 3.27 montre I’évolution des mélanges de la résistance a la compression de mortier
aux différents dges d’essai. Par rapport au standard ASTMC618, les valeurs de résistance a la
compression pour cet essai doivent étre utilisées aux fins de calcul de ’indice de ’activité
pouzzolanique. Malgré cela, une tendance peut étre observée : des taux de remplacement de
10 % présentent des meilleures résistances que des taux de remplacement plus élevés (20 et
30 %). Les résultats de la résistance a la compression et 1’écart type sur les cubes de mortier

sont résumés dans ’annexe VII.
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Figure 3.27 Résistances a la compression du mortier

3.3.2 Indice de activité pouzzolanique.

Les résultats de I’indice de I’activité pouzzolanique sont déterminés a partir de 1’équation 2.1.
Les valeurs sont montrées dans le tableau 3.6. L’indice d’activité pouzzolanique des cubes de
mortier 90C10LCLLO0.48 donne un résultat de 82% a 7 jours et 86% a 28 jours en référence au
mélange du contréle 100C0.48. Ces pourcentages sont plus élevés que le 75% requis par la
ASTMC618. Cependant, aucun résultat n’est supérieur a celui de I’échantillon de contrdle.
Dans les cas des échantillons 80C20LCLLO0.48 et 70CLCLLO0.48, les résultats aux ages d’essais
sont inférieurs au 75% requis par rapport a la norme ASTMC618. La norme indique que ce
test mesure la réactivité d’une pouzzolane avec du ciment. De plus, elle établit que la valeur
de remplacement utilisée pour ce test n’est pas une mesure de la proportion appropriée a
utiliser. Les résultats peuvent nous éclairer sur les pourcentages qui pourraient étre évalués.
Dans ce cas, apres la révision des résultats, une analyse a été envisagée dans les pates et dans
le béton avec des remplacements de 10 % et 20 % du ciment par le BT- LCLL. Par rapport a

I’indice d’activité pouzzolanique, les auteurs suggerent des taux de remplacement différents
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selon le type d’addition. Dans le cas des laitiers de haut fourneau allant jusqu’a 70 %, la fumée
de silice entre 5 % et 10 % (Toutanji, Delatte, Aggoun, Duval, & Danson, 2004; Zhang, Zhang,
& Yan, 2016), le cendres volantes 20 % (Tangpagasit, Cheerarot, Jaturapitakkul, &
Kiattikomol, 2005) et la poudre de verre 30% (Pereira-de-Oliveira, Castro-Gomes, & Santos,
2012). 11 n’y a pas des consensus sur le pourcentage de remplacement adéquat. Le
comportement de chaque matériau doit pouvoir étre étudié pour déterminer le potentiel de son

utilisation.

Tableau 3.6 Indice d’activité pouzzolanique a 7 et 28 jours

Indice d’activité pouzzolanique

ECHANTILLON
90C10LCLL0.48 82 % 86 %
80C20LCLL0.48 70 % 63 %
70C30LCLL0.48 62 % 61 %
3.4 Béton avec le BT-LCLL

Les résultats des essais en état frais (I’affaissement, la teneur en air, la température et la masse
volumique) sur le béton sont montrés dans le tableau 3.7. Pour la teneur en air, 1’objectif avec
I’inclusion d’adjuvants entraineurs d’air était de 7% et il est observé que dans la majorité des
cas, la valeur obtenue était d’environ 5%. On peut en déduire que la quantité d'adjuvant utilisée
n'était pas suffisante pour atteindre la teneur en air ciblée. Selon d’autres auteurs (Aitcin &
Flatt, 2015; Kosmatka et al., 2011; Mindess et al., 1981), la vibration dans le mélange a un
effet inversement proportionnel au contenu en air et a 1’affaissement. Dans le cas de
I’échantillon 90C10LLLO0.48, il pourrait avoir eu un exces de vibration. Dans de futures études,
il faut bien contréler la vibration et identifier d’autres causes qui peuvent affecter la teneur en

air.
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Tableau 3.7 Résultats d’essais en état frais

PROPRIETES DU BETON EN ETAT FRAIS

. Masse .
Teneur en air Température
Affaissement mm (%) volumique (©C)
& (kg/m?)
A.23.2-5C A 23.2-4C A 23.2-6C
100C0.40 110 5,2 2322 22
90C10LCLLO0.40 92 5,0 2328 23
80C20LCLL0.40 100 5,2 2332 22
100C0.48 105 5,0 2396 22
90C10LCLLO0.48 110 9,0 2329 21
80C20LCLLO0.48 58 4,3 2396 22

Dans le cas de I’affaissement, la cible établie pour le calcul des mélanges du béton apres
I’inclusion des adjuvants a été égale a 100 = 25 mm. Les valeurs obtenues de I’affaissement
sont proches de 100 mm, sauf pour I’échantillon 80C20LCLL0.48, alors qui en raison d’une
erreur non identifiée dans le processus aurait pu interférer avec le résultat. Les résultats
montrent que le béton avec ajouts de BT-LCLL ne montre pas de changements significatifs
dans les autres propriétés a 1’état frais du béton (masse volumique et température). Une analyse
détaillée de I’interaction des différents additifs avec le BT-LCLL sera nécessaire pour explorer

le potentiel d’utilisation de ces deux matériaux.

Les figures 3.28 et 3.30 montrent 1’évolution de la résistance des mélanges aux différents ages
d’essai. Les figures 3.29 et 3.31 montrent 1’évolution des échantillons avec BT-LCLL par
rapport aux échantillons de contréle 100C0.40 et 100C0.48 respectivement. Les résultats de
résistance a la compression et 1’écart type sur le béton pour les ratios e/l 0,40 et 0,48 sont
montrés dans le tableau de 1’annexe VIII. L’objectif de 1’évaluation de la résistance a la

compression jusqu’a 180 jours est di au fait que I’évolution des ajouts n’est pas le méme dans



87

tous les cas. Certains ajouts peuvent présenter une réaction favorable a 28 jours, alors que

d’autres n’observent son évolution qu’apres 90 jours (Kosmatka et al., 2011).

Les courbes dans les figures 3.28 et 3.30 montrent une tendance de gain de résistance avec le
temps. L’échantillon 90C10LCLL0.40 montre une amélioration de 1% de la résistance a la
compression a 1’age de 150 jours par rapport au controle (figure 3.29), ce qui est aussi dans la
marge d’erreur du test. Cependant, I’échantillon 90C10LCLL0.48 a une faible réduction de la
résistance a la compression a tous les ages par rapport au contrdle, ce qui peut €tre attribué a
la teneur en air de 9%. La résistance a la compression peut étre réduit d’environ 2 % a 6 % en
raison de I’augmentation de 1’air incorporé¢ (Kosmatka et al., 2011). La résistance a la
compression est plus faible par rapport au contréle dans les échantillons avec 20% de BT-
LCLL. Dans ce cas, les résultats de résistance a la compression sont en moyenne inférieurs au
contrdle de 8% dans les mélanges de rapport ¢/l de 0,40 et de 16% dans les mélanges de rapport
e/l de 0,48. Une fois encore, il est observé que les mélanges avec BT-LCLL avec un rapport
e/l de 0,40 et surtout avec 10% de remplacement présentent de meilleurs résultats par rapport
a I’échantillon témoin. Dans le cas d’autres ajouts cimentaires, Toutanji (2004) reporte une
utilisation de 8 % pour la fumée de silice et jusqu’a 70 % pour le laitier de haut fourneau
(Toutanji et al., 2004). Dans les cas des cendres de balle de riz, un pourcentage de

remplacement jusqu’a 30 % est reporté (Bui, Chen, Hwang, & Wu, 2012).

Les résistances visées a 28 jours pour les rapports e/l 0,40 et 0,48 sont 39 et 43 MPa
respectivement. Les échantillons avec un taux de remplacement des BT-LCLL de 10%
atteignent la résistance visée a 28 jours. Dans le cas des échantillons avec un taux de
remplacement des BT-LCLL de 20%, seule la valeur de la résistance visée a 28 est atteinte

jusqu’a apres 56 jours.
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Figure 3.28 Résistances a la compression du béton ratio e/l 0,40
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Figure 3.29 Pourcentages de résistance par rapport au contrdle ratio e/l 0,40
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Figure 3.31 Pourcentages de résistance par rapport au controle ratio e/l 0,48

Il convient de noter que certaines sources d’erreur peuvent affecter ces résultats. Pendent cette
recherche, des sources d’erreur humaine auraient pu étre présentées, dues a la manipulation

d’échantillons par différentes personnes, le traitement et le stockage des échantillons. La
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disposition des échantillons dans la chambre humide n’était pas la méme tout au long du
processus. Bien que la chambre humide dispose de controles d’humidité et de température, il
existe des variations selon leur emplacement. De la méme manicre, la nature des différents
types d’échantillons stockés dans la chambre humide pourrait influencer les processus
d’hydratation des échantillons. Concernant les matériaux, malgré les précautions nécessaires,
les matériaux peuvent changer d’un sac a 1’autre en raison de la facon et de la durée de

stockage.

35 Résumé de la conformité comme ajout cimentaire

Selon les tests effectués sur le BT-LCLL, un résumé des résultats et de leur conformité aux
normes sur les ajouts cimentaires est présenté dans le tableau pour les échelles de la poudre et

du mortier (tableau 3.8)

Tableau 3.8 Conformité du BL-LCLL comme ajout cimentaire

Valeur | Valeur

Caractéristique obtenue | Conformité Norme Commentaires

L'ATG montre une
CSA A3003-03 perte au feu qui

Perte au feu 10 12 NON et ASTMC618 correspond a 8,1 %, ce
qui est conforme.
Evaluation faite sur
71,2 OUI I'analyse de Rio Tinto
Somme 2 (tableau 3.1)
Si02/ALO3/Fe203 70 ASTMEOIS o auation  faite &
85,2 OUI partir des données test
MEB-SDE
“o maximal de matiére = OUI  CSA A3003-03
retenue 45 pm
Mortier Le résultat est lié au
. a7 75 82 OUI ASTMC618
Indice . pourcentage
dactivite U dutilisation du BT-
ortier

CSA A3003-03 LCLL. Dans ce cas de

pouzzolanique 328
et ASTMC618 10%

75 86 Oul

jours




CONCLUSION

En conclusion, il est important de mettre en valeur 1'évaluation d'un matériau comme les BT-
LCLL qui n'a pas encore été évalué en tant qu'ajout cimentaire. De plus, I’innovation dans
I’introduction d’analyses telles que le MEB et I’ATG dans le département de génie de la

construction de ’ETS.

Cette recherche a permis d’évaluer la potentielle utilisation des brasques traitées par le procédé
LCLL comme ajout cimentaire. Les principales conclusions qui peuvent étre tirées de ce travail

de recherche sont organisées en fonction des objectifs établis.

1) Caractérisation chimique et physique du BT-LCLL

La composition chimique du BT-LCLL est basée sur un systéme Si/Al principalement. Par
rapport aux exigences chimiques établies par la norme ASTMC618 pour les pouzzolanes
naturelles crues ou calcinées (classe N), la somme de la teneur en SiO2, en AI203 et en Fe203
doit dépasser la valeur minimale requise de 70%. Selon la deuxieéme analyse de la composition
chimique, la valeur obtenue est de 71,2%, ce qui donne la conformité aux exigences de la

norme.

L’analyse chimique effectuée avec le microscope é€lectronique a balayage (SEM-EDS) a
permis d’identifier dans le BT-LCLL, les composants chimiques suivant: Si (44,9%), Al
(38,7%), Na (5,5%), Ca (5,2%), Fe (2,7%), C (1,9%), S (0,5%), K (0,4%) et Mg (0,2%). Les
BT-LCLL sont conformes selon les critéres du standard ASTM C618 concernant la somme

des teneurs en SiO2, en AI203 et en Fe203, ce qui correspond a un total de 85,2% en masse.

La procédure de broyage pour 'utilisation du BT-LCLL comme ajout cimentaire est une
variable critique dans la conformation appropriée des mélanges de béton. Dans ce cas, le
matériau retenu apres le broyage des BT-LCLL dans la taille de 45 um était de 25%, ce qui est
conforme au standard CSA A3003-03.
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Dans le cas du BT-LCLL le pourcentage de la perte au feu est supérieur par rapport au
maximum établi par la norme CSA A3003-03 (10%), ce qui montre un exces de quantité
d’humidité et/ou a impuretés indésirables dans le produit. Cependant, I’analyse par I’ATG
permet la conformité avec une valeur de 8.1 %. La méthode d’analyse pour déterminer la perte
au feu doit étre évaluée, étant donné que le choix de la méthode d’analyse affecte les résultats.
Les résultats qualitatifs de 1’essai DRX sur les échantillons du ciment et du BT-LCLL ont
permis d’identifier dans le cas du ciment les quatre phases principales (C3S, Cz2S, C3A et C4AF)
et dans le cas du BT-LCLL les principaux composants (SiO2 et Al203).

Les résultats du test au microscope ¢€lectronique au balayage ont présenté une morphologie
irrégulieére dans les échantillons BT-LCLL, du fait que différentes formes et tailles de
particules pouvaient étre observées dans les échantillons de poudre. Ceci est principalement

da au processus de broyage effectué.

2) Evaluation de ’activité pouzzolanique du BT-LCLL

Avec un taux de remplacement de 10% du BT-LCLL et par rapport a la CSA-A-3000, le BT-
LCLL présente une conformité a I’indice d’activité pouzzolanique avec 86 % a 28 jours. Les

standards CSA A3003-03 et ’ASTMC618 requicrent un indice supérieur a 75% a 28 jours.

3) Evaluation de I'impact BT-LCLL dans le degré d’hydratation des pétes aux
différents ages

L’¢évaluation qualitative du test ATG a permis d’établir que les plages de températures de
chaque zone de décomposition obtenues dans le cas du BT-LCLL sont similaires pour tous les
¢chantillons analysés (différents pourcentages d’addition et différents rapports e/l). De plus,
ces valeurs montrent des similitudes avec celles rapportées dans la littérature pour différents

ajouts cimentaires.
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Les tests ATG ont montré que le degré d’hydratation de la pate s’améliorait avec le temps pour
I’échantillon avec un taux de remplacement de 10% du ciment par BT-LCLL et le rapport e/l

le plus faible (0,35).

Les tests ATG ont également montré que la quantité de portlandite diminuait dans les pates
avec BT-LCLL par rapport a la pate témoin. En fonction de I’analyse réalisée, les résultats
qualitatifs du DRX montrent que I’intensité du pic associé a la portlandite est plus faible que
pour les pates avec du BT-LCLL, par rapport a la pate témoin. Ce qui correspond a des

concentrations plus faibles

Lors des tests DRX sur les pates ajoutées avec BT-LCLL, il a été possible d’identifier les
principaux produits d’hydratation également présents dans le ciment hydraté: C-S-H,
portlandite et ettringite. De la méme maniére, il a été observé qu’il restait de I’alumine (Al203)
dans le BT-LCLL hydraté, ce qui pouvait entrainer des changements importants dans la
structure du C-S-H. D’autres études sont nécessaires pour comprendre les changements de

structure.

4) Evaluation de Pinfluence des BT-LCLL dans les propriétés du béton a Iétat frais et
durci

La teneur en air des mélanges de béton fabriqués était similaire dans la plupart des cas (autour
de 5%), a I’exception du mélange avec un rapport e/l de 0,48 et 10% de remplacement de
ciment par BT-LCLL. Ce mélange avait une teneur en air a I’état frais plus élevée (9%), ce qui

a eu un impact sur la résistance.

L’affaissement a 1’état frais des échantillons était similaire pour la plupart des mélanges
(environ 100 mm), a I’exception du béton avec un rapport e/l de 0,48 et remplacement de 20%

de ciment par BT-LCLL. L’affaissement dans ce cas n’était que de 58 mm.
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La masse volumique a I’état frais pour tous les bétons évalués dans la présente étude se situait
dans la gamme des valeurs établies dans la littérature pour un béton conventionnel (entre 2200

et 2400 kg /m>).

Dans les échantillons de béton additionnés avec BT-LCLL et un rapport e/l élevé (supérieur a

0,4), n’est pas aussi apparente augmentation de résistance a la compression a long terme.

La consommation par métre cubique des BT-LCLL avec un taux de remplacement de 10% et

un ratio e/1 0,35 correspond a 40 kg/m’.

En somme, le BT-LCLL est un ajout cimentaire prometteur.
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RECOMMANDATIONS

1) Conditions expérimentales

Effectuer un processus de broyage plus standardisé et en plus grande quantité, afin d’obtenir
un matériau plus homogene, car la taille des particules a une influence sur les processus

d’hydratation.

En fonction du volume d’échantillons du béton a réaliser, définir des volumes faciles a gérer,
dans lesquels il n’est pas nécessaire de faire interagir plus de 2 personnes lors de la préparation

des échantillons afin de minimiser leur manipulation.

Controler le processus de stockage des échantillons. Si possible, isoler tous les échantillons

des autres matériaux présents dans la chambre humide

Etablir une procédure permettant aux étudiants, dés le début de leur recherche, de disposer de
matériaux tels que des granulats, du ciment et des additifs indépendants des cours programmés
dans le laboratoire. Ainsi que de meilleures pratiques pour le contrdle du stockage de ces

matériaux.

Dans le cas d’équipements trés complexes dans son fonctionnement (essai MEB). Avoir au
moins 2 personnes ayant une connaissance et une expertise de la gestion de 1’équipement et
des matériaux utilisés.

Mieux contrdler la quantité d’air dans les bétons.

2) Meilleure valorisation des BT-LCLL

Evaluer le degré d’hydratation en tenant compte I’utilisation des brasques dans la valeur de

0,24 de I’équation du degré d’hydratation.
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A partir de 1’étude par DRX, effectuer une étude approfondie du BT-LCLL en tirant parti de

I’outil modele de Rietveld pour quantifier et différencier tous ses composants.
Utiliser les normes et standards sur les fillers pour déterminer la conformité du BT-LCLL.

Faire I’¢évaluation des BT-LCLL dans des mélanges ternaires pour évaluer sa performance avec

d’autres ajouts cimentaires.
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ANNEXE II

FICHES TECHNIQUES ADJUVANTS

EUCON AIR MAC12

AGENT ENTRAINEUR D’AIR POUR LE BETON EUCLID CANADA

m
| Descmeion =
EUCON AIR MAC12 est concu pour étre wtilizé a titre d'adjuvant entraineur dair dans tous les types de béeton =
et est fabriqué danz des condiions rigoursuzement controlées, ce qui assure une performance uniforme et E,
précige. ELUGON AIR MAC12 ajoute des bulles dfair microscopiques dane le béton et peut étre utilize dans tous =
. ) . ] - R . m
lez types de beton, y compriz danz les formulations pouwr leaguelles il est traditionnellement difficile d'entrainer c
de l'air. ELMCON AIR MAC12 ne contient paz dionz de chlorure ajoutés qui favorizeraient la comosion de lacier. =
uwn
DOMAINES D'APPLICATION E
* Béton prémélangé + Béton de revétemant =
» Béton atructural + Béton extérieur zoumis aux cycles de gelidégel

= Béton de mazse

CARACTERISTIQUES [AVANTAGES

= Produit un rézeau de bulles d'air stable danz lequel  + Augmente la réziztance du beton aux sl
la taille des bulles et legpacement entre les bulles déglacants, aux attagues des sulfates et 3 l'eau
zont adéguats cormoszive

= Le rézeau de bulles d'air amelioré protége le béton » Aeduit le rezsuage et la ségrégation du beton
contre lee dommages causée par les cycles de gell  « Aéduit la quantitd d'eau de gachage requise par
dégel répétitifz métre cube de béton et améliore 2a maniabilité

Cennees dingenierie typiques E
Denzité relatve......oocoeeeeeeeneeee, 1,01 :
Solides ... ... 150 =
P S z

-

EUCON AIR MAG12 est une solution agueuwse composée de produits chimiques synthétiques. Le produit est
compatible avec touie la gamme des adjuvanizs Euclid et les melanges de béton qui contiennent du chiorure de
caleium, des adjuvants réducteurs d'eau, des retardateurs ou dee superplactifiants.

EUCON AR MACT2 ezt offert en vrac, en contenantz de 1000 lires. en barls de 205 litrez et en seaux de
20 litres.

Deux ans dane zon contenant dorigine non ouvert.

EUCON AIR MAC12 satisfait ou surpasae les exigences des specifications suivantes :

= ASTM C 260

= AASHTO M 154

EUCON AIR MAC12 eat approuve par les ministéres des Traneports du Québec et de I'Ontario.

poOLED
0OOFED OOOEED
ol TWdIJNING LYWHOY

2835, boul. Grande Allée » Saint-Hubert (Québec) JAT 2R4
1-800-667-0920 tél. » ASD-A65-2140 téléc.




104

MODE D"EMPLOI

EUCOM AIR MAGCTZ2 est typiguement utilizé & dez dosages de 6 & 260 mil par 100 kg de liant. Afin d'obtenir la
teneur en air désirée, la quantité JEUCON AIR MAC12 3 utilizer variera en fonction du type de ciment, de la
finezze du sable, de la température ambiante et du béton, de la formulation, des autres adjuvantz, des ajouts
cimentaires, du type déquipement de malaxage, etc. Les mélanges de béton doivent &tre testés de fagon
réguligre afin de confimmer la prézence dune teneur en air adéquate. EVCON AIR MACT2 doit &tre ajouts avec
la premigre eau de gachée ou directement au zable afin dobtenir une pedormance maximale.

PrEcauTiONS/LIMITATIONS

* Yeuillez consulter votre reprézentant Euclid afin de connaltre les ajustements de dosage reguiz lorsque de la
cendre volante, du laitier de haut fourneau ou dez superplastifiants sont wtilizés.

* Ajouter au mélange séparément des autres adjuvants.

* Protéger EUCON AIR MACT2 du gel.

* Me paz agiter avec de lair ou avec une lance 4 air

+ Un entrainement de I'air excezsif réduira les résiztances A la compression et & la fiexion. Pour cette raizon, il
ect recommandé de procéder régulisrement & des eszaiz.

* Toujours consulter la fiche de données de sécuritd avant I'utilization.

Révizion : 11.14

GARANTIE - Buckd Canada. [Euciid). garantt uniqusmsnt st sxprecsimant gus tez prochils sont sens difats de makine) ou e msin-d teuwms pendant zi mcs & parkr e Tachee. & moinz oifoe suicrzds par éot parun
mcponzabis o Buckd. mucune mpnicsrion ou décismon varbais cu Softe par Buckd et oes prisentant re peut modfer cetts gerante. BN RAIS0M DE L GRANDE VARMEILITE DES CONDIMOMS DE CHANTIER.
EUCLID KE AT ALGUNE SARANTIE IMPLIGITE OU EXPLIGITE QUANT A LA QUALITE LOTALE ET MARGHANDE DU LARTITUDE A REMPUR UME UTILSATION OADIMARE DU FAAMIGULIERE DE SES pRocums ET
LES ENCLUT DE 54 (ARANTE RAR LE MAT MEME. 5 un prockst Euckd rs rencorts pas b gansrss. Eucic rempisosn s produit. zans faiz pour Machetes: L rempiscermsnt du prockt oem s seul ot sochusi! remisds
dizponicls et Iachtur MR macuns s Companaton pour des dommages Tupckmertsine ou conmboulfc. Touts nkcismaton doit St faite danz Nennés qui oult Netecion. Euckd nmrdofzs perzonns. sn on
ror, i faine des dinonoé verse ou doris g mocifent e renceignemants o e insuctions dinsaletion o o Touwent sur les Achas techniren ou mar Membafisge. Tout procui Eucid qui nestpas instasé seion e
renzegreTEnt ot e incnucions o incilstion perd o geners. Lac démonsimions de produts. il y 0 i cont faiiss snigusment pour ilustrer Nudiasion du produ. Ellss ne consiiusnt paz une. ganSs ou uns venants
& s parantis. Lachwtsur cens [unicus mcponzabis pour diteminer i partnsnce dez produis Euciid en fonciion dez uiikmSons guil weut en i
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PLASTOL 341

ADJUVANT REDUCTEUR D'EAU DE MOYENNE EUCLID CANADA
PORTEE ET SUPERPLASTIFIANT

PLASTOL 341 est un adjuvant a baze de polycarboxylate pour le béton assez versatile pour Stre wiilizé &
titre de réducteur dieau de type A et de type F zelon la nome ASTM C 454, |l 2'agit d'un superplastifiant et
d'un adjuvant plastifiant réducteur d'eau de moyenne portée pour le béton. PLASTOL 341 affiche dexcellentes
caractéristiques de finition comparativement aux adjuvants de type A (généralement de 5 4 6 % de réduction de
la guantité d'eau) cu de type F (généralement de 12 & 15 % de réduction de |la quantité o eau) tradiionnellement
utilizés. Cette approche de moyenne portée en matiére d'adjuvantz réducteurs deau permet [utilisation d'un large
éventail de dosages recommandés, ce qui génére un vaste spectre dapplication. PLASTOL 341 ne contient paz de

chlonure de calcium.

» Béton prémelangé * B&ton autoplagant

* Baton préfabrigué + Béton contenant de la cendre volante, du laitier de
* Béton coulé sur place haut fourneau ou d'autres pouzzolanes naturelles
Baton plastique Béton durci

» Facilite la finiticn * Augmente les résiztances initiale et ultime

» Ameliore la maniabiliza » Reduit la permeabilia

» Reéduit la demande en eau * Augmente la durabilits

» Améliore le temps de prise
» (Offre un excellent maintien de Mafiaizzement danz le
temps

Donnees relatives a la performance

Lez rézultatz d'essai zuivantz ont été obtenus en utilizant les exigences typigues de formulation de la norme
ASTM C 454, 307 kg/m® (517 Ibfvg®) de liant &2 une teneur en air similaire [+ 0,5 %).

Cesz rézultats ont 18 obtenus en laboratoire avec des matériaux et des formulations qui satisfont awx exigences
de la norme ASTM C 434, Dez changements de matériaux et de formulations peuvent affiecter I'efficacité des
dozages de PLASTOL 341.

Rasistance § la compression de PLASTOL 141 (WPa] Tamps da prise e PLASTOL 241 fscmin|
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PLASTOL 341 eat offert en vrac, en contenantz de 1000 litrez, en barilz de 2035 lires et en seaux de 20 lires.

Um an dans zon contenant d'origine non ouvert.

SpECIFICATIONS /CONFORMITES

PLASTOL 341 satisfait auwx exigences des nommes suivantes, ou les surpasse ©

« ASTM C 494, adjuvants de type At F

 AASHTO M 154

PLASTOL 341 est certifie 2 la norme ANSI/MSF 5TD 61,

PLASTOL 341 est approuve par lez ministéres des Transportz du Québec (MTOY) et de 'Ontario (MTO).

MoDE D"EMPLOI

PLASTOL 341 est typiquement utilizé 3 des dosages de 130 & 50 ml par 100 kg de liant. Les dosages
recommandés dépendent des caractéristiques dez matériaux wtilizés dans la formulation. Des dozages
supérieurs sont acceptables 2i des essaiz préalables sont réalisés et que des confirmations zont obtenues
guant & la performance dézirée avec les maténaw: préciz qui seront utilizés,

PLASTOL 241 doit &tre sjouté A I'eau de gachage initiale, lorsque possible. Le produit ne doit paz entrer en
comtact avec du liant 22c ou d'autres adjuvants avant que ces demiers ne soient mélangés A la gachée de baton.

Il e=t fortement recommands de procéder & des ezeaiz sur zite afin d'optimizer les plages de dozage et la
performance avec les matériaux locaw.

PLASTOL 341 est compstible avec la pluparnt dez adjuwantz, y compriz lez agents entraineurz dair, les
accélérateurs, la plupart des réducteurs d'eau, les retardateurs, les réducteurs de retrait, les inhibiteurs de
cormozion, les modificateurs de vizcosité et la silice micronizée; toutefoiz, chaque matériau devrait &re ajouté
au béton séparément.

PrécAUTIONS/LIMITATIONS

* PLASTOL 341 doit demeurer & labri du gel.

* Me pas agiter avec de l'air.

* Ajouter au mélange de béton séparément des autres adjuvantz.

* Toujours conzulter |a fiche de données de sécurité avant Nutilization.

Révizion : 11.14
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ANNEXE III

CALCULS DE MELANGES DU BETON

Projet BT-LCLL/ETS
Mélange 100C0.40
Paramétres initiaux
Liants 483
Rapport E/L 0.4
Volume Granulat 0.59
% Air 7%
Volume gaché 58
{ité saché
Matériau kg/m? Quantité gachée
kg

Liants
GU(10) 483 28.0
BT-LCLL 0
Eau | 193 11.2
Gros agrégats
5-14 mm | 939 54.4
Agrégats fins
Sable 0-55 mm | 640 37.1
Masse volumique 2254
Affaissement cible (mm) 100 + 25 mm Paramétres cible
Teneur en air (%) 5-8% avec ['utilisation
Résistance minimale a 28 j (MPa) 43 des adjuvants

Figure-A III-1 Calculs du mélange de béton 100C ratio e/l 0,40




Projet BT-LCLL/ETS
Mélange 90C10LCLLO0.40
Paramé tres initiaux
Liants 483
Rapport E/L 0.4
Volume Granulat 0.59
% Air 7%
Volume giché 58
{ité oaché
Matériau kg/m? Quantite gachee
kg

Liants
GU(10) (90 %) 434 25.2
BT-LCLL (10 %) 48 2.8
Eau | 193 | 11.2
Gros agrégats
5-14 mm | 939 | 54.4
Agrégats fins
Sable 0-55 mm | 633 | 36.7
Masse volumique 2247
Affaissement cible (mm) 100 £ 25 mm Parameétres cible
Teneur en air (%) 5-8% avec |'utilisation
Résistance minimale a 28 j (MPa) 43 des adjuvants

Figure-A III-2Calculs du mélange de béton 90C10LCLL ratio e/l 0,40
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Projet BT-LCLL/ETS

Mélange 80C20LCLLO0.40
Paramétres initiaux

Liants 483

Rapport E/L 0.4

Volume Granulat 0.59

% Air 7%

Volume giché 58

Quantité gachée

Matériau kg/m?
kg

Liants
GU(10) (80 %) 386 224
BT-LCLL (20 %) 97 5.6
Eau | 193 11.2
Gros agrégats
5-14 mm | 939 54.4
Agrégats fins
Sable 0-55 mm | 626 36.3
Masse volumique 2240
Affaissement cible (mm) 100 £ 25 mm Paramétres cible
Teneur en air (%) 5-8% avec I'utilisation
Résistance minimale a 28 j (MPa) 43 des adjuvants

Figure-A III-3 Calculs du mélange de béton 8OC20LCLL ratio e/l 0,40
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Projet BT-LCLL/ETS
Mélange 100C0.48
Paramétres initiaux

Liants 402
Rapport E/L 0.48
Volume Granulat 0.59
% Air 7%
Volume giché 58

tité saché

Matériaux kg/m? Quantite gichée
kg

Liants
GU(10) 402 23.3
BT-LCLL 0
Eau 193 | 11.4
Gros agrégats
5-14 mm 939 | 54.6
Agrégats fins
Sable 0-55 mm 709 | 41.3
Masse volumique 2243
Affaissement cible (mm) 100 £ 25 mm Paramétres cibles
Teneur en air (%) 5-8% avec l'utilisation des
Résistance minimale a 28 j (MPa) 39 adjuvants

Figure-A I1I-4 Calculs du mélange de béton 100C ratio e/l 0,48
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Projet BT-LCLL/ETS
Mélange 90C10LCLL0.48
Paramétres initiaux

Liants 402
Rapport E/L 0.48
Volume Granulat 0.59
% Air 7%
Volume gaché 58

ité oAché

Matériaux kg/m? Quantité gachée
kg

Liants
GU(10) (90 %) 362 21.0
BT-LCLL (10 %) 40 2.3
Eau 193 11.2
Gros agrégats
5-14 mm 939 54.4
Agrégats fins
Sable 0-55 mm 704 40.8
Masse volumique 2237
Affaissement cible (mm) 100 + 25 mm Parameétres cibles
Teneur en air (%) 5-8% avec ['utilisation des
Résistance minimale a 28 j (MPa) 39 adjuvants

Figure-A III-5 Calculs du mélange de béton 90C10LCLL ratio e/l 0,48
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Projet BT-LCLL/ETS

Mélange 80C20LCLLO0.48
Parameétres initiaux

Liants 402

Rapport E/L 0.48

Volume Granulat 0.59

% Air 7%

Volume giché 58

Quantité gachée

Matériaux kg/m?
kg

Liants
GU(10) (80 %) 322 18.7
BT-LCLL (20 %) 80 4.7
Eau 193 11.2
Gros agrégats
5-14 mm 939 54.4
Agrégats fins
Sable 0-55 mm 698 40.5
Masse volumique 2232
Affaissement cible (mm) 100 + 25 mm Paramétres cibles
Teneur en air (%) 5-8% avec I'utilisation des
Résistance minimale a 28 j (MPa) 39 adjuvants

Figure-A III-6 Calculs du mélange de béton 80C20LCLL ratio e/l 0,48



ANNEXE 1V

CALCUL DE LA PERTE AU FEU

PERTE AU FEU

PROJET BT-LCLL / ETS
Material BT-LCLL Date 20 avril 2017
Founisseur RIO TINTO ALCAN
Temperature calcination 750°C Nom essai Perte au feu
Poids creusete 35.75 g |Apres les 15 min, peser
Poids creusete + échantillor 36.75 g |l'échantillon.
Poids échantillon + - Laisser l'echantillon pendant 5
creusete aprés 15 min a min de nouveau a 750°C.
750°C 36.64 g |- Pesser de nouveau.
Poids échantillon + - Repetéz jusq'au masse
creusete avec 5 min de constante
plus a4 750°C 36.63 g
Poids échantillon +
creusete avec S min de
plus a 750°C 36.63 g
Poids échantillon +
creusete avec 5 min de
plus a 750°C 36.63 g
Masse de 1'échantillon 1.00 g [Perte au feu
Masse de 1'échantillon 12%
brulé 0.88 g
PERTE AU FEU

masse de l'échantillon — masse de l'échantillon brulé

Perte au feuy; =
feus; masse de l'échantillon

Figure-A IV-1Calcul de la perte au feu du LCLL







ANNEXE V

RESULTATS DES TEMPERATURES ET MASSES OBTENUES DANS L’ATG
POUR LES RATIOS 0,35 ET 0,45

Tableau-A III-1 Valeur des masses mesurées dans I’ATG ratios e/l 0,35

ECHANTILLON Ldh entre 105°C et Ldx entre 400°C et Ldc entre 580°C et

400°C 580°C 900°C
MASSE (mg)
Tdébut Tdébut Tdébut
100C0.353J 64,77 59,58 59,58 57,28 57,28 55,62
100C0.357J 66,62 60,84 60,84 58,33 58,33 56,27
100C0.3514J 67,80 61,77 61,77 59,14 59,14 57,22
100C0.3528J 57,47 52,07 52,07 49,81 49,81 47,66
100C0.3556J 54,99 49,22 49,22 47,19 47,19 45,21
90C10LCLL0.353J 71,84 66,25 66,25 64,13 64,13 61,77
90C10LCLL0.357J 67,89 62,45 62,45 60,93 60,93 57,49
90C10LCLL0.3514J 68,51 61,87 61,87 59,51 59,51 57,17
90C10LCLL0.3528J 70,14 63,25 63,25 60,68 60,68 58,05
90C10LCLL0.3556J 65,32 58,33 58,33 55,94 55,94 53,21
80C20LCLL0.353J 72,93 67,93 67,93 66,07 66,07 63,06
80C20LCLL0.357J 67,98 62,41 62,41 60,60 60,60 57,77
80C20LCLL0.3514J 70,41 64,32 64,32 62,44 62,44 59,15
80C20LCLL0.3528J 66,15 60,24 60,24 58,40 58,40 55,34
80C20LCLL0.3556J 63.93 57.62 57.62 55.98 55.98 52.77




Tableau-A III-2 Valeurs de masses mesurées dans I’ATG ratios e/1 0,45
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ECHANTILLON Ldh entre 105°C et Ldx entre 400°C et Ldc entre 580°C et
400°C 580°C 900°C
MASSE (mg)
Tdébut Tfin Tdébut ‘ Tfin ‘ Tdébut Tfin
100C0.453J 62,34 57,61 57,61 55,47 55,47 52,99
100C0.457J 54,16 49,42 49,42 47,42 47,42 45,62
100C0.4514J 62,16 56,28 56,28 53,79 53,79 51,78
100C0.4528J 51,73 46,40 46,40 44,13 44,13 42,08
100C0.4556J 66,97 58,91 58,91 56,28 56,28 53,84
14C10LCLL0.453J 62,19 57,32 57,32 55,43 55,43 52,97
14C10LCLL0.457J 56,46 51,65 51,65 50,03 50,03 47,68
14C10LCLL0.4514J 69,19 63,00 63,00 60,45 60,45 57,78
28C10LCLL0.4528J 67,82 61,18 61,18 58,73 58,73 55,65
90C10LCLL0.4556J 67,48 59,76 59,76 57,58 57,58 54,37
80C20LCLL0.453J 58,73 54,20 54,20 52,61 52,61 49,82
80C20LCLL0.457J 57,43 52,82 52,82 51,19 51,19 48,44
80C20LCLL0.4514J 61,48 55,79 55,79 53,82 53,82 50,86
80C20LCLL0.4528J 56,19 50,30 50,30 48,50 48,50 45,60
80C20LCLL0.4556J 57,31 50,94 50,94 49,04 49,04 46,01




Tableau-A III-3Valeurs de températures obtenues dans 1I’ATG ratios e/1 0,35

o
400°

e 400°
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100C0.353J 122 402 402 582 582 900
100C0.357J 124 402 402 565 565 900
100C0.3514J 127 407 407 579 579 900
100C0.3528J 128 408 408 570 570 900
100C0.3556J 121 413 413 565 565 900
90C10LCLLO0.353J 121 410 410 590 590 900
90C10LCLLO0.357J 123 435 435 616 616 900
90C10LCLLO0.3514J 120 422 422 608 608 900
90C10LCLLO0.3528J 126 420 420 609 609 900
90C10LCLLO0.3556J 123 410 410 576 576 900
80C20LCLLO0.353J 126 406 406 576 576 900
80C20LCLLO0.357J 120 408 408 580 580 900
80C20LCLL0.3514J 125 409 409 572 572 900
80C20LCLL0.3528J) 122 410 410 573 573 900
80C20LCLL0.3556J 123 413 413 568 568 900




Tableau-A IlI-4Valeurs de températures obtenues dans 1I’ATG ratios e/1 0,45

o
400°

e 400°
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100C0.453J 131 408 408 572 572 900
100C0.457J 126 408 408 563 563 900
100C0.4514J 130 413 413 576 576 900
100C0.4528J 129 407 407 585 585 900
100C0.4556J 125 419 419 571 571 900
90C10LCLL0.453J 123 410 410 588 588 900
90C10LCLLO0.457J 122 414 414 587 587 900
90C10LCLLO0.4514J 134 418 418 594 594 900
90C10LCLLO0.4528J) 135 414 414 579 579 900
90C10LCLLO0.4556J 125 426 426 574 574 900
80C20LCLLO0.453J 120 405 405 577 577 900
80C20LCLLO0.457J 126 406 406 569 569 900
80C20LCLL0.4514J 124 415 415 574 574 900
80C20LCLLO0.4528J 121 410 410 577 577 900
80C20LCLL0.4556J 124 412 412 576 576 900




ANNEXE VI

INFORMATION OBTENUE DE L’ANALYSE THERMOGRAVIMETRIQUE
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Figure-A VI-2 Courbes ATG et DTG Ratio 0,35 a 14 jours
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RATIO 0.45 A 14 JOURS
100 | | - 0
_ 95 -0.02
s \
\% 0 \ —1-0.04 gfj
2 4-0.06 E
2 | 1] ATG 100C0.45 -0.08 =
= ! /|~ ATG 90C10LCLL0.45
Q0L V| |—ATG 80C20LCLLO0.45
| | |~ DTG 100C0.45 =-0.1
| | |~ —-DTG 90C10LCLLO.45
o DTG 80C20LCLL0.45
75 | | | I | | | | -0.12
100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature (°C)
Figure-A VI-5 Courbes ATG et DTG Ratio 0,45 a 14 jours
100
95 -0.02
X 00 1-0.04
2 <
0 i 1-0.06 &
'E, 85 g
2 1-0.08 O
] (
§ 80 W [ ATG 100C0.45 -
S /| | ATG 90C10LCLL0.45 -0.1
\ I |=——ATG 80C20LCLLO0.45
75+ /| DTG 100C0.45 \ 012
' ——-DTG 90C10LCLLO0.45 '
————— DTG 80C20LCLL0.45
’70 | 1 1 1 | 1 1 1 _O. 1 4
100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature (°C)

Figure-A VI-6 Courbes ATG et DTG Ratio 0,45 a 28 jours
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3) CALCULSET RESULTATS DU Wh,a.
Calcul du Wy et a
W, = Ldh + Ldx + 0,41 (Ldc)

Dans le calcul du Ldc il est soustrait le pourcentage de la décarbonatation des matériaux

anhydrides (Ldcma).

Ciment = 1,4%
BT-LCLL= 4,6%
W, =76+34+041(40—-1,4)
a= W
0,24
Pour les mélanges ratio 0,35 a 3 jours
100C
W, =12.07%
a = 50,3%
90C10LCLL
W, =78+30+0,41(4,0—-((1,4%09) — (4,6 x0,10)))
W, = 11,79%
a =49,1%
80C20LCLL
W, =77+27+041(4,7 - ((1,4%0,9) — (4,6 x0,10)))
W, = 11,53%
a =48%




Tableau-A IV-5 Résultats du Wb, o
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A 0 d d d d |
100C0.353J 8,0% 3,6% 2,6% 1,4% 12,0% 50,2%
100C0.357J 8,7% 3,8% 3,1% 1,4% 13,1% 54,7%
100C0.3514J) 8,9% 3,9% 2,8% 1,4% 13,4% 55,6%
100C0.3528J 9,4% 3,9% 3,7% 1,4% 14,3% 59,5%
100C0.3556J 10,5% 3,7% 3,6% 1,4% 15,1% 62,9%
90C10LCLL0.353J 7,8% 3,0% 3,3% 1,7% 11,4% 47,4%
90C10LCLL0.357J 8,0% 2,2% 5,1% 1,7% 11,6% 48,5%
90C10LCLL0.3514J 9,7% 3,4% 3,4% 1,7% 13,8% 57, 7%
90C10LCLL0.3528J 9,8% 3,7% 3,7% 1,7% 14,3% 59,7%
90C10LCLLO0.3556J 10,7% 3,7% 4,2% 1,7% 15,4% 64,1%
80C20LCLL0.353J 6,9% 2,5% 4,1% 2,0% 10,3% 42,7%
80C20LCLL0.357J 8,2% 2,7% 4,1% 2,0% 11,7% 48,9%
80C20LCLL0.3514J) 8,6% 2,7% 4,7% 2,0% 12,4% 51,7%
80C20LCLLO0.3528J 8,9% 2,8% 4,6% 2,0% 12,8% 53,2%
80C20LCLL0.3556J 9,9% 2,6% 5,0% 2,0% 13,7% 56,9%
100C0.453J 7,6% 3,4% 4,0% 1,4% 12,1% 50,3%
100C0.457J 8,7% 3,7% 3,3% 1,4% 13,2% 55,1%
100C0.4514J 9,5% 4,0% 3,2% 1,4% 14,2% 59,3%
100C0.4528J) 10,3% 4,4% 4,0% 1,4% 15,7% 65,6%
100C0.4556J 12,0% 3,9% 3,6% 1,4% 16,9% 70,3%
90C10LCLL0.453J 7,8% 3,0% 4,0% 1,7% 11,8% 49,1%
90C10LCLLO0.457J 8,5% 2,9% 4,2% 1,7% 12,4% 51,6%
90C10LCLL0.4514J 9,0% 3,7% 3,9% 1,7% 13,5% 56,3%
90C10LCLLO0.4528J 9,8% 3,6% 4,5% 1,7% 14,6% 60,7%
90C10LCLL0.4556J 11,4% 3,2% 4,8% 1,7% 15,9% 66,3%
80C20LCLL0.453J 7,7% 2,7% 4,7% 2,0% 11,5% 48,0%
80C20LCLL0.457J 8,0% 2,8% 4,8% 2,0% 12,0% 50,0%
80C20LCLL0.4514J 9,3% 3,2% 4,8% 2,0% 13,6% 56,7%
80C20LCLL0.4528J) 10,5% 3,2% 5,2% 2,0% 15,0% 62,3%
80C20LCLL0.4556J 11,1% 3,3% 5,3% 2,0% 15,8% 65,7%




Tableau-A IV-6 Résultats CH

CH 3 jours 7 jours 14 jours 28 jours 56 jours
100C0.35 18,98 20,25 20,53 25,83 26,09
90C10LCLLO0.35 14,19 12,51 17,90 18,19 20,87
80C20LCLL0.35 11,42 13,24 13,26 14,66 15,10
100C0.45 17,96 23,33 22,50 29,25 22,92
90C10LCLL0.45 15,40 17,06 17,68 18,28 19,14
80C20LCLL0.45 14,24 15,73 17,47 19,19 19,89

Tableau-A 1V-7 Résultats CaCO3

CaCOs3 3 jours 7 jours 14 jours 28 jours 56 jours
100C0.35 5,85 5,86 5,74 6,47 6,67
90C10LCLLO0.35 6,69 12,08 6,56 7,15 7,33
80C20LCLLO0.35 6,35 6,72 7,55 7,25 8,51
100C0.45 7,46 6,82 6,61 7,65 7,70
90C10LCLL0.45 7,40 9,54 7,28 8,45 10,90
80C20LCLL0.45 7,99 7,90 7,82 8,82 8,81
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ANNEXE VII

RESULTATS RESISTANCE A LA COMPRESSION ET ECART TYPE DU
MORTIER

Tableau-A V-8 Résistance a la compression du mortier
ECHANTILLON 1J 3] 71 141] 28] 561 901

100C0.48 (contrdle) MPa | 9,99 | 1541 | 24,49 | 2527 @ 2856 | 29,18 | 31,00
Ecart type % | 0,20 | 0,56 | 091 | 082 | 052 | 0,03 | 0,40
90C10LCLL0.48 MPa | 5,75 | 14,87 | 20,13 | 23,88 @ 24,57 | 24,83 | 25,65
Ecart type % | 0,08 | 048 | 0,72 | 080 | 0,53 | 029 | 0,73
80C20LCLL0.48 MPa | 4,94 | 1528 | 17,16 | 18,83 @ 18,06 @ 19,64 | 19,68
Ecart Type % | 0,01 | 046 | 033 | 035 | 026 | 052 | 0,01
70C30LCLL0.48 Mpa | 3,69 | 1239 | 1528 | 17,34 17,44 | 18,07 | 19,85
Ecart Type % | 0,15 | 0,30 | 026 | 062 | 069 | 006 | 0,14







ANNEXE VIII

RESULTATS RESISTANCE A LA COMPRESSION ET ECART TYPE DU BETON

Tableau-A VI-9 Résistance a la compression du béton

A O 4 8 6 9( | | 8
100C0.40 (controle) MPa = 37,2 @ 389 | 44,9 48 51,2 | 52,4 | 51,7 | 50,3

Ecart type % | 0,5 1 0,2 1,2 0,2 0,4 1,0 2,1

90C10LCLLO0.40 MPa 36 409 | 429 | 474 | 50,7 | 51,0 | 52,3 | 53,1

Ecarttype% 03 | 13 | 1,7 | 06 | 06 | 08 | 08 | 08

80C20LCLL0.40 MPa 34,7 37 41,4 44 48,3 | 48,7 | 42,1 | 49,2

Ecart type % | | 03 | 06 | 1,1 | 03 | 1,5 | 08 | 08

100C0.48(controle) MPa | 36,6 | 43,7 | 452 | 47,7 | 48,1 | 51,1 | 51,2 | 50,5

Ecarttype®% | 19 | 02 | 06 | 1,7 | 04 | 03 | 1,0 | 0,5

90C10LCLLO0.48 MPa 33,5 | 36,6 | 38,8 |« 433 439 | 46,4 44,9 | 47.0

Ecart type % | 2.2 0.8 0.4 0.7 1.,5 1,1 0,5 1,4

80C20LCLL0.48 MPa 30,2 | 33,2 | 36,8 | 40,6 | 42,2 | 423 | 44,2 | 444

Ecarttype % | 03 | 0,6 | 08 | 04 1 1,5 | 03 | 03
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