Valorisation des cendres de balles de riz
pour la production de matériaux
pouzzolaniques a Madagascar

Travail de fin d’études réalisé en vue de I'obtemtiiu grade de Master Ingénieur
Civil des Constructions par Halleux Edouard

JURY
Dr. Ir. L. COURARD, Professeur a I'Université deehie, Promoteur
Dr. Ir. F. COLLIN, Chargé de Cours a I'Université Hiege
Dr. Ir. E. PIRARD, Professeur a I'Université de ¢&

Dr. B. HEINRICHS, Professeur a I'Université de Léeg
M. KRESSE, Ingénieurs sans Frontieres

Université de Liége

Faculté des Sciences Appliquées U niversité

Année Académique 2012 — 2013 de Liége



Remerciements

Ce travail de fin d’études a été réalisé grace autien et aux conseils de nombreuses
personnes. Je profite de ces quelques lignes psueinercier.

Tout d’abord, je tiens avant tout a remercier MeunsiLuc Courard pour son encadrement,
ses conseils et de m’avoir permis de réaliser cgpr

Dans cette méme lignée, je remercie Madame Myriaess$€ et Ingénieurs sans Frontiéres de
m’avoir encadré pour I'élaboration de ce travaid&voir tout mis en ceuvre pour que mon
aventure africaine se passe au mieux.

Mes remerciements vont ensuite a I'équipe du Laboeades Matériaux de Constructions et
de Géotechnique. Jexprime ma gratitude a VéronigAdenaury, Monique et tout
particulierement a Fabienne pour son attentioneesdivi quotidien de mes avancées en
laboratoire.

Je remercie également Frédéric Michel et Anne Damimpour l'aiguillage de mes
recherches.

Je tiens aussi a remercier toutes les personngseeialement Le Relais — Madagascar qui
m’ont accueilli et encadré lors de mon séjour a&iantsoa.

Pour terminer, mes pensées vont a ma famille ginai toute personne qui a participé d’'une
facon ou d’'une autre a la rédaction de ce travail.



Enoncé

L’objet de ce travail de fin d’études, présentévaa de I'obtention du dipléme de Master en
Ingénieur Civil des Constructions est consacré alarisation des cendres de balles de riz
pour la production de matériaux pouzzolaniques ddgascar.

La balle de riz est présente en quantité a Madagasicest actuellement utilisée comme
combustible ou dans le compostage. Aucune filiGaeencore été réellement développée pour
l'utilisation de ce déchet.

Deux possibilités de valorisation de la balle deesiistent:

- Intégrer la balle de riz brute dans le béton (pan®le, le béton de bois).

- Calciner la balle de riz et utiliser les résidusutéant de cette calcination comme
substitut au ciment ou comme complément a un [@xt chaux, ciment) en vue de
constituer un mortier de macgonnerie.

Dans ce travail, la seconde hypothése est tradgée yne étude, dans la mesure ou la balle de
riz calcinée présente des propriétés pouzzolanigoaste teneur en silice) favorisant la
durabilité et la résistance des composites a bastent (ou de chaux).

L’objectif est d’étudier la qualité pouzzolanique'affre la cendre de balles de riz & un
mortier ou a un béton. Les propriétés chimiquesénalogiques et physiques de la cendre de
balles de riz sont abordées. Les résultats réevédeptésence d’'une haute teneur en silice
amorphe et de bonnes qualités pouzzolaniquesuersgrtaines conditions de calcination
sont respectées.

Le travail se compose d’'une partie expérimentalesdaquelle différentes compositions de
mortiers intégrant la cendre sont élaborées. Lsisteces mécaniques pour chacune d’elles
sont ensuite déterminées et certaines conclusions ensuite tirées sur l'utilisation de la
cendre de balles de riz dans les mortiers.
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1 Introduction

Le développement du monde dans tous les sectetostes les révolutions industrielles a eu
différents impacts. D’une part, l'utilisation desswurces renouvelables ou non et d’autre part
'encouragement des populations & consommer sams mhesure. Au fil des années, les
conséguences négatives des déchets entrainésspawrmportements se sont fait ressentir et
la recherche de solutions efficaces et innovariteet manifestée pour devenir un défi pour
'avenir. Il est urgent de trouver des alternatipesir la planete afin de protéger les équilibres
climatiques et environnementaux déja serieusemenhes.

Actuellement, les hommes produisent plus de 10amd de déchets par jour sans compter
ceux des secteurs de la construction et de l'aguieu Cela signifie que chaque année |l
s’agit d'une production de 4 milliards de tonnes. dliropéen produit annuellement 600kg de
déchets alors qu’'un américain atteint 700kg. Deiémamettement moindre, un africain n’en
produit que 150kg. (REME, 2011)

Suite a différentes études, il est clair que leantjtés de déchets ne cessent de croitre avec le
temps et ce, a cause du mode de consommation diearnts vivant sur Terre, ne cessant de
devenir de plus en plus riches et étant attirédgzganouveaux produits. Indéniablement, cela
fait d’eux des consommateurs et producteurs deedg€chkn définitive, la gestion des déchets
fait partie des grands challenges des années apauni le génie urbain. Il ne suffira plus de
se débarrasser du déchet mais de lui trouver une atilisation afin d’en obtenir une valeur
ajoutée et utilitaire. Cela est extrémement impuréal’heure ou les matiéres premiéres et les
ressources naturelles commencent a s’épuiser aa fagversible. La grande solution au
probléeme du déchet est donc de dégager une vdionshu déchet.

Si I'on en croit les statistiques, la quantité mafelde déchets doublera d’ici 2030 et cette
hausse émanera principalement des pays du Sud issamade faibles revenus et une
croissance urbaine importante.

Actuellement, la gestion des déchets solides mpmini est plutdt bien menée par les pays
développés et connait de gros problémes en AfriQda s’explique principalement par
'augmentation effrénée de la population urbaineurt gestion qui a beaucoup de mal a
s’établir suite a cela. La gestion des déchetslsslest un probleme qui a connu beaucoup
d’échecs par le passé lorsque des mesures trooméessayées d’'étre mise en place. Selon
un rapport établi par la Banque Mondiale en juid2d Afrique ne produirait que 5% de la
guantité totale des déchets mais elle possederpitd systeme de gestion de déchets solides
dans le monde. Cela signifie que les 200 millioegahnes de déchets générés par I'Afrique
annuellement, sont le plus souvent déversés daratuae ou brilés. (REME 2011)

Outre les déchets industriels, les déchets orgamigant également en constante croissance.
lls représentent I'ensemble des résidus ou sowdufigo générés par l'agriculture, les
industries agroalimentaires ou les collectivités.sbnt constitués de matiére organique non
synthétique caractérisé par la présence d’atomesadsone issus d’organismes vivants
végétaux ou animaux. Autrement dit, les déchetaroguies désignent I'ensemble des déchets
fermentescibles et comprennent :

- Des produits issus de la viande, du poisson editlu |



- Des produits végétaux issus de la filiere avicelesinicoles et de la transformation

des fruits et Iégumes, céréales et oléagineux
- Des déchets de matieres premieres végétales ownlasindes chutes de produits

élaborés ou des produits déclassés
- Des boues issues de traitements des effluents.

Ces déchets, de natures et d'origines diverses|aoparticularité d'étre riches en matiere
organique et peuvent retrouver une place danscle dg la matiere. (REME, 2011)

En terme de proportion, les déchets organiques faqué représentent 57% de la quantité
totale des déchets. (Hoornwegddal, 2012)

Pourcentage de Efficgqité de la ges.ﬁo’n des dé’ct)ets solides
déchets solides municipaux pour différentes régions du monde
ménagers collectés
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Parmi les déchets organiques a Madagascar, ceug s l'agriculture représentent une
proportion de 69%, soit la majorité du volume pribdnnuellement. Les déchets proviennent
essentiellement des cultures de maniocs, de maractides et surtout du riz.

La culture du riz est la culture la plus répanduéaeplus importante de Madagascar. Dans
plus de 75% des communes malgaches, le riz esineigale culture en terme d’occupation
de la superficie cultivée en 2011. La carte dadaré 3 expose que la répartition spatiale de
I'importance de la culture du riz dans les difféemncommunes. Que ce soit dans les Hautes
Terres, dans les régions du Moyen-Ouest et MoyéniEsriz est la principale culture
s'établissant sur les terres agricoles du payshdbDisl.H.et al, 2000)

Source : Recensement des Communes 2001, Programeme lio, Comell University/ FOFIFVINSTAT

Figure 3 - Importance des cultures a Madagascar

Le secteur agricole de Madagascar a produit 4,34ons de tonnes de riz lors de I'année
2011. L’exploitation de cette culture génere deshdés d’environ 30-40% du poids initial.
Une grosse part est vendue dans le commerce soos @& sous-produits (farine, brisures) et
le reste constitué de balles de riz est brdlé,rée pAutrement dit, il s’agit d’'un rejet de 1,14
millions de tonnes de balles de riz qui est briéiléduit en cendres afin de n'avoir plus que
1/5 du volume occupé par ce déchet végétal. Cedteera est cependant recyclable et permet
d’étre une source d’énergie. Pour exemple, une demie de balles de riz représente
I'énergie apportée par un baril de pétrole. La ébale riz peut, par exemple, trouver
différentes utilisations (Onibokun A.G., 2001) :
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- Litiére pour les animaux

- Substrat pour les cultures agricoles apres qu'stié passée par un processus de
carbonisation

- Fabrication de briques ou de panneaux isolants

- Absorption d’hydrocarbures en cas d’accident

- Production d’énergie

Une autre filiere d'utilisation de la balle de gai s’est déja faite connaitre est celle d’intégrer
ses cendres dans les mortiers ou les bétons. lead®tiz ainsi ses cendres ont été utilisées
dans les mortiers et les bétons depuis envirorsapg@ntaine d’années. Habituellement, elle a
été utilisée en tant que matériau lIéger ou encoue ges qualités d’isolation. Aprés les années
soixante, la cendre de balle de riz a été prisée ptwe incorporée dans les ciments ou les
mortiers afin de profiter de ses qualités pouzaqlaes intéressantes. Cette découverte émane
de recherches, de travaux et autres expéerimensatimms le domaine.

La balle de riz est un déchet obtenu suite au tiéage du riz brut également appelé le
paddy. Si on la calcine a une température biemigéfia balle est alors transformée en une
cendre possédant une haute teneur en silice amoéaloiive, pouvant ainsi étre utilisée

comme pouzzolane en complément aux liants classiquiest-a-dire de la chaux ou un

ciment de type Portland. Tout particulierement dig&sspays en voie de développement, ce
genre de mélange entre la cendre de balles deveez an liant peut étre une solution

avantageuse afin de réduire le colt de la congtruatbase de ciment exclusivement.

L’objet de ce présent travail se penche donc swalarisation des cendres de balles de riz
pour la production de matériaux pouzzolaniques aadgascar. L'étude a été réalisée en
partenariat avec 'ONG « Ingénieurs sans Frontierdans le cadre d’'une recherche établie
pour le contexte de Madagascar. Il fait suite &ayage réalisé durant deux mois entre le 14
février et le 12 avril 2013.

Ce travail de fin d'études se présente sous différechapitres. La premiére partie
s'intéressera aux liants au niveau de leur comiposét des différentes réactions qui leurs
permettent de se mettre en ceuvre. La seconde pargequant a elle dédiée a la phase
expérimentale de la recherche. Elle exposera lalreede balles de riz, les différents
matériaux, les propriétés physiques de ces makeenégalement les propriétés obtenues des
mélanges réalisés en laboratoire. Enfin, la deenpartie sera consacrée a l'analyse et la
discussion faisant suite a la phase expérimenitake.résultats obtenus seront interprétés et
différentes conclusions pourront étre retirées.

La phase expérimentale de cette étude s’est réalisée part a Madagascar, dans la région
des Hautes Terres, aux alentours de la ville deadfsmtsoa et d’autre part, au sein de
I'Université de Liége afin de profiter d’outils agléats en laboratoire. Ce pays a été choisi
suite a I'observation du probleme que renconteafidpulation avec le déchet obtenu suite au
décorticage du riz. Aucune filiere n’a réellemeté ééveloppée pour réutiliser ce déchet et
ainsi le revaloriser a des fins bénéfiques et asgantes.
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Le sujet d’incorporer la cendre de balles de rinsdies liants a déja été étudié durant les

derniéres décennies. De plus, un accent intéreaségét mis sur les recherches a ce sujet, et
cela a mené a l'utilisation de la cendre pour augerdes performances des bétons ou encore
a la recherche scientifique sur la réaction pouaqlie de la cendre avec de I'hydroxyde de

calcium.

Ces différentes réflexions menent a I'expositio'ékat de la situation suivante :

- Suite aux précédentes recherches, il reste enestaines interrogations quant a la
connaissance des propriétés des matériaux comsstituéa cendre de balle de riz ainsi
gue sur les performances mécaniques qu’un tel rmatpeut offrir a la construction.
Ces informations sont trés importantes pour legbrgj 'on désire dans le futur
développer et produire en quantité ce matériau.

- Bien gue des recherches aient déja été entrepasgeane utilisation n'a été adoptée

par la population locale en vue de construire |euabitations au moyen de ce
matériau.
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1.1 Obijectifs

En accord avec I'état de la question, différenfeciifs ont été fixés pour ce travail :

1) La compréhension des effets pouzzolaniques de ndreede balles de riz tant au
niveau physique, minéralogique et au niveau deitaastructure pour constituer des
mortiers.

2) La caractérisation de la cendre de balle de ririste 'agriculture a Madagascar ainsi
que les autres matériaux utilisés dans la phasériexgntale

3) Mettre en ceuvre différents mortiers intégrant ldlebae riz afin d’étudier ses
caractéristiques mécaniques et d’en tirer certainaslusions sur leur compositions.

1.2 Méthodologie

La méthodologie suivie pour atteindre les objeclik®s précédemment se constitue de 3
parties. La premiére est une recherche bibliogoaghia propos du sujet faite dans la
littérature au sein de I'Université de Liege et slates livres obtenus dans différentes
universités ainsi qu’essentiellement dans les lagtiscientifiques Elsevier & Pergamon
disponibles sur internet.

La seconde partie est quant a elle dédiée a latéaisation des matériaux malgaches utilisés,
les propriétés physiques de ces matériaux et deBnpropriétés des compositions réalisées.
Cette partie se compose de deux volets : le preseipenche de maniére plus détaillée sur les
propriétés de la cendre de balles de riz. Le secmbet traite de la caractérisation des
différents matériaux malgaches sur lesquels s’eséd I'étude. Pour chacun d'eux,
différentes propriétés intéressantes seront dépekxppour permettre I'analyse.

Dans la troisiéme patrtie, il s’agira du programmpégimental établi pour introduire la cendre
de balles de riz dans les bétons et les mortiérsfluence de l'utilisation de la cendre de
balles de riz dans les mélanges ciment, chauxregrdichaux sera testée. En effet, différents
parameétres varieront comme la composition ou eniéage du mortier. Durant la recherche,
la consistance des mélanges sera testée aing geégidtance en flexion et en compression.

La littérature consultée pour ce travail a permasgpdser des connaissances sur lesquelles se
baser par la suite pour traiter les liants a baseirdent mais également de la cendre de balles
de riz. En partant de cet acquis, des recherchamgdes et des expérimentations en
laboratoire ont pu étre traitées pour la réalisatide cette étude. Les informations
bibliographiques ont également servi a comparer,geise de vérification, les résultats
obtenus dans la phase expérimentale.
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1.3 Contraintes de I'étude

Durant I'élaboration de I'étude, certains choix alt étre fait et des décisions ont du étre
prises, ce qui a posé plusieurs contraintes sumdaiére dont la recherche allait étre

poursuivie. A cause d’'un temps limité, seulementages aspects de la cendre de balles de riz
ont pu étre étudiés. Certaines choses ont été teédies données fournies par la littérature
existante.

Dans un premier temps, étant donné la mauvaisatisituéconomique de Madagascatr, il a été
demandé pour ce travail d'utiliser la cendre ddesatle riz en essayant que le colt soit
moindre pour la population locale. Intégrer la dalle riz dans la construction malgache
permettrait de leur offrir une nouvelle filiere ®j@oitation et d’obtenir un matériau plus
économique que ceux utilisés actuellement.

Ensuite, il est clair que la durabilité dans legigds du Sud pose beaucoup de questions et de
problemes. L'effet de la cendre de la balle desurla durabilité des maisons et la durabilité
des mortiers peut étre étudié de différentes fagdns maniére simple est de faire une série
de configurations en faisant varier les paramet@same les compositions, les méthodes
d’application, la base sur laquelle on appliqueniertier, etc. On regarde ensuite la
compatibilité des matériaux avec le temps et onmaxa ce qu’il se passe avec le temps. De
cette maniere, un autre parametre important dog @tis en compte dans l'analyse :
'environnement. Dans le cas de cette étude, pouprobleme de temps et de moyens, la
durabilité ne sera pas abordée.

Enfin, une contrainte rencontrée et posée par irgén sans Frontiéres est que le matériau
mis en ceuvre ne peut utiliser que des matériauaubacDans la limite du possible, cela a
essayé d'étre respecté. En effet, étant donné guyghdse scientifique a été réalisée en
Belgique, il n’a pas été possible de ramener deaddasicar tous les matériaux disponibles a
I'élaboration des mortiers étudiés. Quand celapas été faisable, un matériau a été choisi de
facon a ce qu’il se rapproche au mieux du matéaeal afin que le travail prenne son sens au
niveau du développement local. Il en a été faitrdgne au niveau des conditions existantes
sur le terrain, tout a été fait en laboratoire pquion approche au mieux la réalité sur le
terrain.
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2 Les liants

Les liants minéraux peuvent étre classifiés en dmi&gories : les liants hydrauliques et les
liants aériens. La différence se situe au nivealadmaniéere dont ils durcissent. Les liants
hydrauliques (ciment Portland, chaux hydrauliqaéjdrs, ciments spéciaux, etc.) durcissent
grace a la réaction qu’ils développent avec I'das liants aériens (chaux aérienne, gypse,
platre, argile, etc.) ont besoin de £@dur durcir par carbonatation. Cette réactiorea éntre

la chaux hydratée Ca(OH)et le CQ . Les liants hydrauliques, en plus de I'hydratatio
peuvent également subir une carbonatation duramtVie. En effet, une certaine quantité
d’hydroxyde de calcium peut étre présente dés tbeitdéu alors se former durant la réaction
d’hydratation.

Les liants peuvent étre utilisés pour couvrir @islbnner les briques, les blocs, les pierres ou
encore pour constituer les bétons. Les liants moetnent utilisés seuls, ils sont généralement
meélangés avec des matériaux inertes comme desna@glts ou des fillers comme par
exemple, le sable qui permet d’obtenir un sous yitoappelé mortier. Si on ajoute a ce
mortier des granulats, on obtiendra du béton. Cagnmaux inertes sont liés les uns aux autres
par une pate de ciment qui permet de remplir lespentre chacun d’eux. Il est bien entendu
tres clair que le choix du sable ou encore du datraura une grande influence sur les
propriétés du matériau obtenu comme la résistarmmamnique, la microstructure, la porosite,
etc.

Dans la suite des sections, seulement le cimertaRdret la chaux seront mélangés a la
cendre de balles de riz car ce sont les seulslguitpermettent d'y étre associé.

2.1 La Chaux

Parmi la chaux, deux types peuvent étre spécifeéehaux hydraulique et la chaux aérienne.
La différence se fait remarquer au niveau du psagesle production et est déterminée par le
matériau brut utilisé. La chaux aérienne est ol#guar la calcination de calcaire naturel ou
de coquillages, contenant une forte proportion albanate de calcium CaGOLa chaux
hydraulique est quant a elle est produite a pd#dircalcaire impur, contenant des composes
argileux ou organiques ; ou des mélanges de caleid’argile. Durant la calcination, la
clinkerisation, résultant des composés hydrauligapparaitra. La composition de la chaux
hydraulique se situe entre ceux de la chaux aé&iehneux d’'un ciment Portland. (Courard,

Dans cette étude, seul la chaux hydraulique sai&drdans la phase expérimentale. Il faut
donc noter que lorsque I'on parlera de chaux dangpport, il faudra sous entendre qu'il
s’agit de chaux hydraulique.

2.1.1 Production de chaux

Le processus de calcination est réalisé dans des fotatifs. Durant cette phase, le dioxyde
de carbone Cgest débarrassé du Cag® une température approchant approximativement
900°C, laissant derriere presque que de la chawoxague de calcium CaO. A cette
température, la décomposition est tres lente. Egmentant la température, la réaction
augmentera mais d’'un autre c6té la qualité quasteadiminuera. Si le matériau brut utilisé
pour la production est riche en hydroxyde de caiciDa(OH) (aux alentours de 95%), on
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obtiendra de la chaux grasse. Si par contre, gisiun matériau pauvre en Ca(QH)on
sera en présence d’'une chaux maigre. (Lea F. M8)19

Apres la calcination, la chaux produite doit étigirde avant de pouvoir étre utilisée comme
liant. Cela signifie qu’on additionne a la chaue wertaine quantité d’eau pour transformer le
CaO en chaux hydratée Ca(QHpuand I'extinction a lieu, il faut tenir compta’gne partie

de I'eau est perdue du a I'évaporation pendanédatron exothermique. En fonction de la
guantité d’'eau ajoutée, la chaux éteinte aura ¢eisp’'une pate (chaux éteinte) ou d'une
poudre (chaux hydratée). (Van Balen K., 2005)

En plus du dégagement de chaleur, la réaction gatement caractérisée par une
augmentation de poids et de volume. Il est biedenti que cela dépend de la quantité d’eau
ajoutée lors de I'extinction de la chaux, faisamé wifférence entre hydratation et extinction.
Si I'extinction n’est pas réalisée correctemensdl peut que des grains de CaO demeurent
dans la pate ou la poudre de chaux, provoquariaparite un mortier peu solide. (Van Balen
K., 2005)

"/
Caco, - Pierre calcaire P I!, Caco, - Calcaire

Carbonate de calcium avec + ou e Carbonate de calcium
d'impuretés (silices et argiles)

Gaz carbonique - CO,

S (décarbonatation) Vapeur d'eau - H,0
e y
co,
Ca0 - Chaux vive
Oxyde de calcium avec + ou Silicates et aluminates
de silicates et d'aluminates Sables + hydratés
Eau-H0 g
fau-HO

Ca(OH), - Chaux aérienne

Hydroxyde de calcium P Chaux aérienne (ou chaux éteinte) b CL
avec + ou — de silicates et d'aluminates P Chaux hydraulique naturelle » NHL

Les chaux NHL-Z contiennent un taux d‘ajout < 20 %
(calcaire, liant hydraulique, pouzzolane)

Figure 5 — Production de la Chaux
source : http://www.parexlanko.com/parexlanko.php?page=accueil

2.1.2 Prise et durcissement

Avant que la prise du mortier ne puisse se faifauit qu'une partie de I'eau s’évapore. Cela
est accompagné par des forces de capillarité, cotammtae mortier et en le rendant de plus en
plus rigide. Cette phase se développe sans deega@oatraintes dans le matériau. A terme, la
liaison chimique se déroule quand le dioxyde ddarme CQ est capable de pénétrer le
mortier, se dissout dans I'eau et atteint le CagOB® processus chimique porte le nom de
carbonatation.
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Pendant cette carbonatation, le £&© I'air se dissoudra dans les pores remplis dieatant

et réagira avec le Ca(OHpour ainsi former du CaGOCette réaction peut étre séparée en
deux étapes. Dans la premiére, le dioxyde de carbmsous se converti en acide carbonique.
Durant la seconde, la chaux hydratée et I'acidbara réagissent ensemble pour former du
carbonate de calcium et de I'eau.

CO, + H,0 > H,CO;4
Ca(OH), + H,CO5 - CaCO5 + 2H,0

Le produit résultant de la réaction de carbonatagst sous forme de cristaux de calcite
CaCQ. Grace au fait que ces cristaux s’entremélenmaetier devient dur et rigide. (Van
Balen K., 2005)

La vitesse de carbonatation est principalementriohtée par la microstructure et la porosité
qui dépend de proportion de sable et d’'eau parorapp la chaux. Cette vitesse dépend
également de la quantité d’eau présente dans les.pGette eau doit s’évaporer, comme
expliqué précédemment, car la diffusion du,@@ns I'eau est d’environ 10.000 fois plus
lente que dans l'air. Un exces d’eau dans les ppeg donc prévenir I'apparition de
carbonatation. Cependant, 'eau des pores esirtrnggrtante pour la réaction car elle doit
dissoudre le Ceet le Ca(OH). Durant la carbonatation, les pores dont 'ea@stsévaporée
se remplissent a nouveau avec l'eau libérée dédation. La vitesse de la carbonatation
éventuelle, se regle sur une forme d’équilibre \@uie en fonction du temps et qui dépend de
la vitesse d’évaporation de I'eau et de la producti’eau du a la carbonatation.

En plus de la quantité des pores remplis d’eagubntité de chaux ajoutée au meélange est
déterminante pour la vitesse de carbonatation. Uamtité de chaux nécessaire pour lier le
sable, dépend de la porosité de la structure de.sabbeaucoup trop de chaux est ajoutée, le
mortier sera presque imperméable, ce qui ralelgiGarbonatation et donc le durcissement.
D’un autre co6té, une trop faible quantité de champliquera une porosité plus importante,
favorisant la carbonatation mais donnant un moderfaible résistance. Généralement, on
utilise un rapport en volume de sable/chaux dea2®afin de permettre le remplissage des
pores du squelette formé par le sable. Il est arrpie la surface spécifique ainsi que la taille
moyenne des particules de chaux sont égalemenpatasnétres importants influencant la
vitesse de carbonatation. (Van Genstral, 2009)

La réaction de carbonatation, se faisant de lalmw@axtérieure vers l'intérieur du mortier,
engendre une modification de la microstructure a@é une structure plus dense. Ce
changement entrave la progression dy &0ntérieur du mortier, ce qui rend le procesgas
carbonatation lent.

On peut facilement mettre en évidence le phénontBnhecarbonatation au moyen d’un
indicateur pH. En effet, le caractére alcalin deydiroxyde de calcium est perdu lorsqu’il
réagit avec le dioxyde de carbone pour former dbareate de calcium. Dans ce cas, pour de
la phénolphtaléine, le pH passe d'une valeur d& 827-8 qui est la fourchette du point
d’équivalence pur cet indicateur. (Lea F. M., 1970)
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2.2 Le Ciment Portland

Le ciment Portland est un liant hydraulique, obtenumélangeant des matériaux calcareux et
argileux. Généralement, les matériaux bruts usilisént la chaux ou la craie et 'argile ou
'ardoise. La marne ou le schiste peuvent égaler@@ntchoisis car ils contiennent tous les
deux des composés argileux et calcareux, ou dasiliees, alumines et oxydes de fer. Ce
mélange est cuit dans un four a une températur@isenentre 1300 et 1500 °C pour former
par la suite un constituant appelé clinker. Lekadimest ensuite moulu et offre au ciment sa
capacité de liant hydraulique. (Lea F. M., 1998)

2.2.1 Production de ciment

Le ciment est produit suite au concassage et atageode mélanges de matériaux bruts, cuits
auparavant dans des fours rotatifs a des tempésationnées. Lorsque l'on considere la
production de ciment, on peut considérer deuxréBe la voie humide et la voie seche.
Durant la production par voie humide, le mélangmenhte les fours rotatifs ou les différentes
phases de calcination ont lieu. Pendant la prodiicpar voie seche, le séchage, le
réchauffage et la décarbonatation de la pate eatdil’extérieur des fours rotatifs utilisant les
gaz émergents. La poudre résultant est obtenue auipassage dans les fours. Entre ces deux
filieres, il existe le procédé de production semiride dans lequel de I'eau est ajoutée a la
poudre juste avant de I'introduire dans le four.cliakérisation prend place au point le plus
chaud atteint dans le four, c’est —a-dire a 140001€. (Lea F.M., 1998)

Pendant le procédé, I'oxyde de calcium (CaO, Cphmmvenance des matériaux calcareux,
réagissent avec I'oxyde d’aluminium g8l;, A), la silice (SiQ, S) et 'oxyde ferrique (R©s,

F) présents dans les composés argileux. Les compgséauliques obtenus durant la réaction
sont des silicates bicalciques .8}, des silicates tricalciques #&), des aluminates
tricalciques (@S) et des alumino-ferrites tretracalciques;,AE). Chacun de leur état
minéralogique dépend de la température de calomatiu temps de cuisson et de la vitesse
de refroidissement du procédé. Des ciments Portmdposés peuvent étre obtenus en
ajoutant au mélange d’autres constituants (laiierhaut fourneau, pouzzolane naturelle,
cendres volantes, fillers calcaires, etc.). (LéA.F1970)

Aprés que le clinker soit éteint par I'air, il d8byé jusqu’a ce qu’on atteigne la finesse des
particules souhaitée. Plus le ciment Portlandiespfus vite il durcira, mais le temps de prise
restera le méme. Lors du broyage, certains adgigfssent étre inclus dans la composition
(par exemple, du laitier de haut fourneau, desaardurs d’air, des pouzzolanes). Si le ciment
n'est pas éteint, le &S se décomposera et cela diminuera par la suitpeldsrmances du
ciment.

2.2.2 Composition

Afin d’obtenir un clinker Portland, les matériausuts doivent étre mélangés selon certaines
proportions. Plusieurs formules empiriques exisgenir déterminer ces proportions. Dans la
formule de « Lea and Parker », la quantité de clesixlimitée par la quantité des autres
oxydes :

Ca0 <280+xS+1,18*xA+0,65*F
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Il est recommandé que la partie gauche de I'éguatmt inférieure ou égale a 1 afin de
s’assurer que le clinker contienne suffisammenCd®. La composition chimique du clinker
est donnée dans le tableau 1.

CaO

<1
280*S+1,18+xA+0,65*F

Formule Dénomination Rap,port Matieres premieres pour la
R pondéral en o
complete courante % calcination
Calcaire
CaO Chaux 62 &4 68 tendre ou dur Calcaire dur,
(CaCQ) schiste
S:;ﬁfess Schiste, calcaire,
P . Oxyde de R argile, marne
SIO, o 19a25 .
silicium cendres calcaire
volantes
AlLO Oxyde 239 Présent dans les matiéres
23 d’aluminium susmentionnées et complété
de minéraux et produits
Oxvdes FeOs Oxyde de fer 1a5 auxiliaires contenant du fer
secozdaires et de I'aluminium
Oxyde de X
MgO o OaZ2 . .
magneésium Impuretés dans les matiéeres
K,O+N&0 Oxyo_les 05415 susmentionnées
alcalins

Tableau 1 - Principaux oxyde formant la base de laomposition du clinker
(Technologie du béton, 2006)

Pendant la phase de calcination, les oxydes pm@®&ir certains oxydes secondairesQalet
FeOs) réagissent pour former les composés hydrauligaesmentionnés. Les oxydes
secondaires demeurant restent quant a eux litves ..M., 1998)

Ce sont Le Chatelier et Tornebohm qui ont décougeit les composés hydrauliques
apparaissent sous quatre formes de cristaux. desoitl’alite, la bélite, la célite ou la félite.
Il a été remarqué que la alite se présentait dsfientent sous forme des& avec une petite
guantité d’aluminates comme impuretés. La bélite éélite correspondent a dpsC,S et la
célite a des ¢AF. Tous les composés hydrauliques, les oxydesnsed@s restant et les
limites de leurs proportions dans la compositionctinker Portland sont exposés dans le
tableau 2. (Lea F.M., 1998)

A cause de la phase d'étouffement du clinker dufétdpe de production, les phases de
transformation ne sont pas totalement compléteeftet, en plus des 4 formes de cristaux, il
existe une phase amorphe. La littérature précisecquétat vitreux est présent dans le clinker
commercialisé a raison de 2 a 12%.
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Le GS, le composé qui représente en grande partie $sexdu clinker, est responsable du
développement de la résistance au jeune age diemaoutdu béton (jusqu’a 28 jours). A un
age situé entre 28 jours et 6 mois, c’'est4d8 Gui apporte de la résistance. LA@t le GAF
accélerent I'hnydratation dus6S et contribuent un peu a la résistance égalerfiszd. F.M.,
1998)

Formule Formule Dénomination Rapport pondéral Influence sur
compléte abrégée ordinaire en % la résistance
: - Grande
Composants 3C2aéSIQ CaS trigl(c::?tie ApeTe rEslsiEee
pringpaux q initiale et finale
2CaO_.S|Q C,S Silicate dicalcique 10a35 ; _Grande_
Belite résistance finale
Peu d'influence
3Ca0.AbO; Aluminate N sur la
Celite CA tricalcique Ve s résistance, bien
Composants sur la prise
secondaires N’a
4Ca0. Alumino-ferrite . pratiquement
Al,05.Fe0, CAF tétracalcique 1a20 pas d'influence
sur la résistance
Pas d'influence
Oxyde de sur la résistance
Non liés MgO M magnésium <5 mais danger
d’expansion
CaO C Caux libre <3

Tableau 2 - Apercu des composants minéralogiques alinker
(Groupement belge du béton, 2006)

La quantité de d’oxyde de magnésium (M) et d’oxgdecalcium (C) doit étre aussi faible
gue possible et ne peuvent jamais excéder lesvdietableau ci-dessus. MgO a un intérét
positif sur le processus de production, facilitdes combinaisons et permettant une
clinkérisation plus facile. Cependant, une tromdeproportion de MgO et CaO donnera un
ciment faible en qualité.

2.2.3 Hydratation, prise et durcissement

L’hydratation, la prise et le durcissement du cimeartland ont lieu lorsqu’il est mélangé

avec de l'eau. Les quatre composés principaux,squt anhydres, sont tous attaqués et
décomposeés par I'eau formant par la suite des ceégpbydrauliques. Le taux de cette
réaction dépend de l'état physique (la finesse ioewt) et de la nature chimique des

composants du ciment.

Avant d’aborder les sujets de la prise et du dserigent, nous allons nous intéresser a la
réaction que subissent les différents composanés &eau ainsi qu'a la nature et aux
propriétés de leurs produits dus a I'hydratation.

2.2.3.1 Hydratation des composants du ciment

Quand les silicates dicalciques et tricalciquesS(@t GS) réagissent avec l'eau, il y a
formation de silicates de calcium hydratés (C-Set)d’hydroxydes de calcium. Ce nom
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couvre une large gamme de compositions, tous agpard a un certain moment durant la
réaction et variant avec le changement de l'ea ratio solide et la températuregSC
s’hydrate tres vite lorsqu’il est mélangé avecu'elaa chaux et la silice se mettent en solution
initialement a un rapport moléculaire de 3 :1, lénme que dans un composé anhydride. La
concentration de la chaux augmente de maniére atesalors que celle de la silice décroit
rapidement. Cela peut étre observé dans I'équatiosante :

2(3Ca0 . Si0,) + 6H,0 — 3Ca0 .25i0, .3H,0 + 3Ca(0H),

En réalité, la réaction est un peu plus complexephase de C-S-H aura un ratio CaO 3:SiO
qui n'est pas exactement de 1,5 mais qui tourns dae fourchette de 1,4 a 1,6. (Lea F.M.,
1970)

L’hydratation des €S produit aussi une phase de C-S-H, qui est du nigpeeque celle
produite par I'’hydratation dugS. Elle présente tout de méme quelques différei@md. lep-

C.S est attaqué par I'eau et son hydratation n’adi€apres plusieurs semaines voir quelques
mois. La réaction d’hydratation dyp&est présentée dans I'équation suivante :

2(2Ca. Si0,) + 4H,0 - 3Ca0 . 2Si0, .3H,0 + Ca(OH),

Une fois encore, la vraie réaction est plus conyg@@que cela et la phase de C-S-H aura un
ratio CaO :SiQcompris entre 1,65 et 1,8. (Lea F.M., 1970)

La réaction de ¢\ avec l'eau est tres rapide et exothermique. Pandette réaction, les
cristaux de GAHi19 et GAHg commencent a se former, en a peine, quelques rmiraite
augmentent vite en taille et en quantité. Ills sés@ntent sous forme d’aiguilles, souvent
rassemblés en petit groupe et rayonnant autour cBatre qui est trés souvent un noyau de
célite (GA) déshydraté. Ces cristaux sont meétastables a éeyve ambiante et se
transforment en un cristal cubique plus stable amémle GAHg. Si la température est assez
haute (50°C), par exemple du au caractéere exotijgemde la réaction, ce composé est
directement formé. A cause de la rapidité de latiéa accompagnée d’'un développement de
chaleur, une petite quantité de CaS€3t ajoutée au ciment Portland, formant de fines
aiguilles de GA . 3CaSQ . 31HO (ettringite) autour des #&8 et retardant ainsi son
hydratation. (Van Gemeet al, 2009)

Bien que moins rapide que celle dgACla réaction du ¢AF est malgré tout vive. Pendant

I'hydratation, des cristaux hexagonaux plats sanin&s et sont convertis en une solution
CsAHg - C3FHg cubique solide. L'addition de Ca%€sulte de la formation d’une solution

solide de sulfo-aluminate avec un hydrate de dlfote analogue.

2.2.3.2Hydratation du ciment Portland

Dans la partie précédente, I'hydratation individlieles composés a été présentée. Ici, nous
allons reprendre les descriptions décrites eteeméler afin de considérer I'hydratation du
ciment comme un tout. Cette réaction peut étreeptés en différentes phases qui vont étre
exposées dans I'ordre chronologique.

Instantanément aprés le mélange avec I'eau, uné@old’hydroxyde ainsi que de sulfate de
calcium, potassium et sodium est formée. Cela sduirtant que le pH monte a une valeur

22



au-dessus de 12. Au méme moment, CaSZh,0 et Ca(OH)sont présents en phase solide.
Cette solution solide est (super)saturée en respests COmMpoSEs.

Le CaSQ. 2H,0 est cependant rapidement consommeé dans la reastex le GA (réaction
immeédiate) et le €AF (réaction rapide) pour former un haut sulfatéossaluminate (quand la
réaction solide CaSO. 2H,0 est (super)saturée ou un faible sulfate sulfoialate
(3Ca0.Ab03.3CaSQ.H,O quand la solution solide n'est pas saturée) etsuifo-ferrite
(3Ca0.Fe03.3CaSQ.H,0). Quand presque tous les sulfates se sont relérés phase solide,
le haut sulfate sulfo-aluminate se convertira ea famme faible de sulfate. Cela formera des
cristaux d’ettringite sous forme d’aiguilles.

Durant cette méme phase d’hydratation, les prodtitgdratation initiale @S etp-C,S sont
formés. 2Ca0.SioH,O est formé lentement alors que 3CaO.Si#D est formé a une
vitesse modérée.

Apres que le CaSQO. 2H,0 soit épuisé, le restant de/ACsera hydraté pour produire du
C4AH 19 qui sera converti, en fonction de la températeneGAHe. Le GAF sera, en plus du
CsAHg, aussi sous forme deskHs. Ces réactions seront cependant lentes en raisda d
couche de sulfo-aluminate entourant @t la couche de sulfo-aluminate et de sulfo-ferri
entourant le GAF.

Apres quelques heures, les produitS @tp-C,S de I'hydratation initiale se transforme trés
lentement en une phase de silicate de calcium td@deec un ratio de CaO : Si@e 1,5.
Cette phase comprend une petite quantité g&Al FeOs; et SQ . Finalement, ce ratio
dépend du ratio eau/ciment, de la température & ghase qui comprend &; Ce produit
final, 3Ca0.2Si@3H;0, est appelé Tobermorite. De cette réaction, & ggalement du
Ca(OH) (Portlandite) qui est libéré (0,5 de la masse ¢t € 0,2 de la masse duSjJ. (Lea
F.M., 1970)

24 heures apres le début de I'hydratation, lesillegu de sulfo-aluminate et sulfo-ferrite se
transforme en une solution hexagonale plate sdide

. 3Ca0.Ab0s.Ca(SQ,(OH)) . HO
. 3Ca0.(AbOs. FeOs) . CaSQ. H,0
. 3Ca0.(AbOs. F&Os) . Ca (SQ, (OH)). H,0

Finalement, cela se transformera en une solutitidesbexagonale plate de 3CaO{®4.
FeOs;) . Ca (SQ, (OH), Si0;). H,O avec une possible formation d’'une phase de
4CaO0.(AbOs. Fe03) . HO contenant des oxydes alumineux et ferreux aumsidg la silice.

2.2.3.3Prise et durcissement du ciment Portland

Durant le passage de I'hydratation a la phasedidaldurcissement, deux étapes peuvent étre
observées. La premiére est accompagnée d’une gernpasticité du mélange. Méme si le
mortier est remélangé avec de l'eau, la plastitiést pas ou alors partiellement rétablie. La
seconde étape est caractérisée par la consolidatione augmentation de la dureté couplée
avec la disparition presque compléte de la pernitaail’eau.
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En accord avec Le Chatelier, les composés anhywlddeciment passent en solution apres
gue des produits stables de I'hydratation soiemhés. Ils apparaitront sous forme de cristaux
enclavés qui précipiteront dans la solution supaurée (la prise). Le durcissement est décrit
par la transformation du reste des composés hlyguas en cristaux aboutissant a un
matériau solide. (Lea F.M., 1970)

Michaelis stipule cependant que la prise est lelt@sde la précipitation d’'une masse

gélatineuse colloidale qui unit le reste des compdy/drauliques en une masse liée non-
durcie. Le durcissement est quant a lui le résdidta disparition de I'eau par déshydratation
du gel dans la suite de la réaction. (Lea F.M.0)97

La realité se trouve dans la combinaison des deeories, qui en fait représente une facette
des propriétés de la prise du ciment. Le Chateerit la nature cristalline du ciment alors

gue Michaelis met I'accent sur la grande surfaéeifigue des phases de C-S-H. Le liage du
ciment correspond a la précipitation de la phaskoidale alors que le durcissement

correspond a la période de cristallisation. Il feemarquer que le comportement colloidal
n'est pas le méme qu’une non régularité de la stradnterne. Beaucoup de gels sont en fait
constitués de constituants élémentaires cristallisé

La prise du ciment Portland est caractérisée pertaation d’une solution (super)saturée qui
précipite a partir de la masse du gel des cristguksont formés autour des particules de
ciment. Cette phase ralentit la formation des pitsdd’hydratation car I'eau ne peut

seulement atteindre par diffusion les composésawidjues a travers la pellicule de C-S-H. A
partir de ce processus, une structure plus compesteformée. La cristallisation est

caractérisée par la présence de cristallites iddelles provenant principalement de
I’hydroxyde et du sulfoaluminate de calcium.

Pendant la période de durcissement, la soliditénante rapidement. La formation de la
phase de C-S-H est plus intense et est accompafgnée liaison des cristaux s’arrangeant
pour former une structure cristalline solide. Lanp@abilité du matériau diminue a cause de la
production additionnelle des phases hydratées.dmeportement plastique est perdu et est
remplacé par un comportement plus résistant. Qedladse produit via l'air, I’hydratation
semble se terminer lorsque I'humidité relative daténiau baisse en dessous de 80%. Il se
peut tout de méme que la réaction continue un pes des humidités relatives plus faibles.
(Van Gemeret al, 2009) ; (Lea F.M., 1970)

2.3 Pouzzolane

Le nom « Pozzolana » est originaire du village dezBloni prés de Naples, en Italie. C'était
dans ce village que les romains ont commencé enigre exploiter le sol volcanique en vue
de créer des liants hydrauliques. Cependant, ésai@nt pas les premiers a découvrir les
propriétés intéressantes des matériaux pouzzoksidies artisans phéniciens avaient déja
une connaissance empirique des propriétés des @anes artificielles au travers de I'ajout
des tuiles cassées dans les mortiers. Asiétle avant Jésus-Christ, les grecs avaient aussi
ajouté du sol volcanique de la région de Santoansdeurs mortiers afin d’augmenter la
gualité. Cette technigue a toujours été améliotéystématiquement adoptée par les romains
pour mettre en ceuvre leurs mortiers ainsi que |&étens tout en assurant une bonne
résistance physique et chimique. (Verhasselt 2319
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Les pouzzolanes sont définies comme un ensembl@alériaux n’ayant aucune capacité
propre de liant mais capable de réagir avec déndauxc Ca(OH) en présence d'eau a une
température ordinaire afin de former des composdntiment. Ce pouvoir est appelé
« | *activité pouzzolanique », un terme qui coutoates les réactions se produisant parmi les
constituants actifs de la pouzzolane, de la chaudeel’eau. Ce terme comprend deux
parametres a savoir la quantité maximale de chaugeyt étre combinée avec la pouzzolane
et la vitesse a laquelle une telle combinaison pdLea F.M., 1998)

Les pouzzolanes peuvent étre divisées selon léginermais également selon leur caractere
naturel ou artificiel :

» La plupart des pouzzolanes naturelles sont origgeade I'activité volcanique mais il
existe tout de méme des pouzzolanes naturellessistila sédimentation consolidée.
Les pouzzolanes, faites de roches pyroclastiqugs@menance de volcans explosifs,
sont tres sensibles a la réaction avec de la chianex Si elles sont consolidées, ces
pouzzolanes sont appelées «tuffs ». Des exempéespalizzolanes naturelles
d’origine volcanique sont : la terre de Santorantuff et le trass de la région du Rhin
en Allemagne, la Baviére, la Roumanie et la pigmwace des montagnes Eifel en
Allemagne. (Verhasselt A., 1993)

* Les pouzzolanes artificielles sont un produit fum, sous-produit ou encore un déchet
en provenance de l'activité industrielle. Ellestsnintenues par calcination de certains
argiles, schistes argileux et autres diatomitese4&guhr) contenant une certaine
proportion d’argile a une température appropriées @ateriaux possedent les mémes
propriétés que les pouzzolanes naturelles. Des @rende pouzzolanes artificielles
sont :

- Cendres volantes issues de la combustion de chartbde mazout

- Certains argiles calcinées a des températures cseamntre 600 et 900°C

- Cendres résultant de la calcination de déchetsn@ges possédant une haute teneur
en silice (balle de riz, canne a sucre, paillerdmént)

- Pierres naturelles ayant subit un traitement theumni

Silice naturelle amorphe ayant subit un traitentieatmique

La condition pour ces matériaux, afin qu’ils dément une activité pouzzolanique, est la
possession d’'une haute teneur en silice. Plus taiur est importante, plus la pouzzolane
sera réactive. De plus, cette silice doit se ptésesous forme d’'une structure amorphe, doit
étre instable a température ambiante et doit émedsée tres finement afin de favoriser une
grande surface spécifique. En résumé, la composid® la minéralogie, la finesse et la
surface spécifique des particules sont les prinsipparameétres influencant la réactivité
pouzzolanique. (Taylor H.F.W., 1990)

Les autres états minéralogiques de la silice sistadins : quartz, tridymite et cristobalite-
guartz est la phase sous laquelle apparait lee sditstalline dans la nature comme par
exemple sous forme de sable. A 573d@uartz est transformée @ruartz qui devient de la
tridymite a 870°C. La cristobalite est la formeb#taatteinte par la silice une fois que la
température se trouve entre 1470°C et 1710°C dimniaquelle elle fond. Ces transformations
en tridymite et en cristobalite ne peuvent avaulgue si la température augmente de facon

25



treés lente. Si cela n’est pas respecté, alors detzjprend la forme d’'un verre visqueux une
fois la température atteignant 1500-1600°C. (L&4& FL970)

Quand il y a un refroidissement de I'état liquitkesilice a tendance a adopter un état vitreux,
sans cristallisation. Cependant, si elle est réfeosous des conditions favorables, les cristaux
peuvent se former : ceux-ci S’averent étre deiktafralite mais un changement en tridymite

plus tard peut avoir lieu. Le quartz, qui d'un gode vue chimique est une substance
fortement inerte a des températures normales,ameis €té observé pour cristalliser de la
silice vitreuse pure. (Lea F.M., 1970)

Il faut remarquer que la chaleur ne fait pas seatemue modifier I'état minéralogique de la
pouzzolane. En effet, elle transforme égalemepbla&zolane chimiquement et physiquement
et cela peut avoir des effets positifs et négatAsigmenter ou diminuer [l'activité
pouzzolanique dépend de la nature de la pouzzolimda température et de la durée de
chauffage. Le chauffage a haute température aradhodévitrification, la cristallisation et la
densification, aboutissant a une diminution de udage spécifique et a la formation de
phases plus stables. (Lea F.M., 1970)

La composition chimique de certaines pouzzolanageies et artificielles est décrite dans le
tableau 3 :

Pouzzolane ;ue][;i Sio, AlLO; FeO; CaO MgO NaO  K,0
Trass du Rhin 10,1 54,6 16,4 3,8 3,8 1,9 5,1 3,9
Trass de baviere 14,5 57,0 10,9 5,6 6,0 2,2 1,8 15
Terres de 49 632 132 4.9 4.0 21 39 26
santorin
Naples 4,4 59,5 19,3 3,3 2,1 0,2 11,3
Tuff de Crimée 11,7 70,1 10,7 1,0 25 0,3 3,7
Argile calciné 1,6 58,2 18,4 9,3 3,3 3,9 3,9
Gaize brilé - 88,0 6,4 3,3 1,2 0,8 -
Diatomite brulée 0,4 69,7 14,7 8,1 15 2,2 3,2
Cendres
volantes (USA) 12 41,1 18,2 19,2 7.0 1,11 3,95
Cendres 09 474 275 10,3 21 2.0 57

volantes (G-B)

Tableau 3 - Pourcentage des compositions des poulza®s
(Lea F.M., 1970)
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2.4 Liants pouzzolaniques

Les liants pouzzolaniques sont des mélanges dexchament ou encore les deux avec une
addition de pouzzolanes. Dans le cas des mélangede la chaux hydratée, les pouzzolanes
sont utilisées pour offrir des capacités de liaydrhuligue. En ce qui concerne le ciment
Portland, elles sont utilisées comme un substiartigd ou comme un additif au ciment.
L’addition peut étre faite pendant la productionailment ou directement sur le site sur lequel
le ciment est utilisé. (Lea F.M., 1970)

Auparavant, les pouzzolanes naturelles étaieniségis sous forme plutbt grossiere. Les
particules les plus grosses jouaient le role dgat®inertes alors que les plus fines offraient
leur qualité de pouzzolane active. De nos jourgstl de pratique courante de broyer les
pouzzolanes grossierement afin de garantir unaioerfinesse au ciment. En adoptant cela,
la surface spécifique et par conséquence l'actpit@zzolanique sont augmentées. Cela est
essentiel pour obtenir une capacité de liant le phportante possible. (Lea F.M., 1970)

Pendant I'hydratation, les pouzzolanes réagissastt B2 Ca(OH) de la chaux hydratée dans
le cas des liants chaux/pouzzolane ou avec le CgfOithé par I'hydratation du £S5 et du
C,S dans le cas des liants ciment/pouzzolane. Ldtaésmst en définitive la production de
phases de C-S-H, similaires a ceux formés lorshyeratation du ciment Portland décrite
préecédemment. Cependant, le rapport calcium/sbtelifférent & cause de raisons variées.
La vitesse globale de la réaction pouzzolaniquesdas liants dépend des parametres
suivants :

- La quantité de pouzzolane dans le liant

- Laquantité de Si@dans la pouzzolane

- La nature des phases actives dans la pouzzolane

- La surface spécifique de la pouzzolane

- Les propriétés physiques et chimiques du cimeatiaté la chaux hydratée
- Le rapport eau/solide

- Ladurée de durcissement

- Latempérature

De plus, les recherches au sujet de la corrélatiatne les caractéristiques et I'activité
pouzzolanique montre que dans le court termetiViée pouzzolanique est proportionnelle a
la surface spécifique, tandis que dans le long dedfactivité est relative aux propriétés
chimiques et minéralogiques. (Lea F.M., 1970)

2.4.1 Chaux avec ajout de pouzzolane

Les liants a base de chaux avec ajout de pouzzdiamessent par réaction pouzzolanique et
par carbonatation, les deux se présentant a uble fatesse. Bien que ce processus soit plus
complexe que le durcissement de chaux, il estdeunéme plus simple que I'hydratation de
ciment avec ajout de pouzzolane. Pendant la phasidissement, la solidité du mortier ou
de la pate de liant augmente comme la quantitéhhdexccombinée. Cependant, il n’existe pas
de relation générale entre ces deux parametreiste juste une corrélation simple pour
chacune des différentes pouzzolanes. (Lea F.M8)199
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La réaction de la chaux et de la pouzzolane prddsitmémes composants que I'hydratation
du ciment Portland puisque la composition chimiglabale des deux mélanges sont du
méme ordre. Les phases de C-S-H, avec le gel derhalite, sont formées selon la formule
suivante :

3Ca(0H), + 25i0, . H,0 - 3Ca0 . 2Si0,. 3H,0 + H,0

Au méme moment mais a une importance moindreaitgalement de I'aluminate tricalcique
hydraté et de ferrite tricalcique hydraté qui senfent :

3Ca(OH), + Al,05 . Hy0 + 2H,0 — 3Ca0 . Al,05 . 6H,0
3Ca(OH), + Fe,05 *x H,0 + 2H,0 — 3Ca0 . Fe,05 . 6H,0

Quand il s’agit d’argile calcinée (D3 . 2 SiQ) qui est utilisée comme pouzzolane, la chaux
hydratée et la silice libre réagisse de la marsareante :

4Ca(OH), + 2(Al,05 . 25i0,) + 2H,0
- 2(2Ca0 . Al,05 . Si0, . H,0) + 3Ca0 . 2Si0, . H,0 + 6H,0

La combinaison de la chaux durant ces réactionsl@strminée par les parameétres décrits
dans la section précédente et varie donc en fondiochacune des sortes de pouzzolane. Il a
ete observé qu’apres 180 jours de la réactiorpdegzolanes sont capables de combiner 50 a
100% de la chaux libre en ce qui concerne leur ema@siand la quantité d’'eau s’est vue
augmentée, le taux de combinaison s’est vu augnwngui favorise la résistance ultime.
Parce que la porosité a également augmenté, Istaldéseé maximale est atteinte pour une
certaine quantité d’'eau, qui est différente pouaqeie pouzzolane. De plus, I'addition de
gypse permet d’améliorer la combinaison de la clansi que la résistance. Finalement, une
bonne corrélation linéaire a été trouvée entraitbase spécifigue des pouzzolanes naturelles
et la résistance en compression des mélanges glwaizzolanes de rapport 20 :80. (Lea
F.M., 1970)

2.4.2 Ciment Portland avec ajout de pouzzolane

Les ciments meélangés avec de la pouzzolane sontédiven deux: les ciments
pouzzolaniques et les ciments avec addition dezmazes. Les ciments pouzzolaniques sont
des mélanges de ciment Portland et de pouzzolangsre fois durcit, manquent de chaux
libre, du moins théoriquement. Si du Ca(@é&bt encore présent aprés une longue période de
séchage, cela s’explique par la vitesse lente dédation pouzzolanique et aux difficultés
rencontrées par les ions Ca atteindre les particules de pouzzolane et drréagce elles.
Les ciments avec addition de pouzzolanes sont d&anges qui sont insuffisant pour
combiner tous les Ca(OFQbtenus suite a I'hydratation des silicates deiwadadu clinker.

De cette maniere, la présence de portlandite mgmes 40 ans se justifie. Quand un additif
est utilisé, les pouzzolanes sont reconnues poéliam@r la qualité du béton mais dans le cas
d’'un remplacement partiel du ciment Portland, gaat causer une baisse des propriétés du
ciment au dela d’'un certain niveau de remplacenfeaa F.M., 1970)

Les produits résultant de I'hydratation des mélande ciments pouzzolaniques sont les
méme que ceux apparaissant dans les pates de ¢hordiaind :
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» Ettringite
* Aluminate tricalcique hydraté (souvent carbonaté)
* Monosulfo-aluminate

e C-S-H
 2CaOl . A}Os. SIG,.8H,0 (gehlénite)
* Ca(OH)

Cependant, l'addition de pouzzolanes modifie d'ucertaine mesure les réactions
d’hydratation du ciment Portland. Cela affecte laétique de I'hydratation du $S, la
formation de la portlandite et la composition dgdrates ainsi que leur morphologie. Cette
influence se révele par les changements suivaets [FLM., 1998) :

* La chaleur d’hydratation

» Lateneur de portlandite

* La quantité d’eau combinée

* Le degré d’hydratation de I'alite

» Le degré de réaction du matériau pouzzolanique

En regle générale, grace a leur finesse, les ptarez® ont un effet accélérateur sur
'hydratation initiale du @S en fournissant des sites de nucléations préfélend la
formation des phases de C-S-H. Cela est expliquéepéait qu’il se produit une rapide
absorption des ions €aur la grande surface spécifique de la pouzzol@atte accélération
n'est pas le résultat de la réaction pouzzolaniguas bien la conséquence de l'activité
pouzzolanique du matériau ajouté puisque les mi@tériaux inertes n'ont pas la capacité
d’absorber les ions a Plus grande est I'activité pouzzolanique de laronsilice, plus
grande sera la capacité d’absorption du calciuniteCaccélération d’hydratation est plus
remarquable pour la micro-silice amorphe que pas pouzzolanes naturelles. (Lea F.M.,
1998)

Ce mécanisme résulte de la formation d'une couaheCedS-H avec un grand rapport
CaO0:SiQ sur les particules de 38 et une couche de C-S-H avec un rapport normal
CaO:SiQ. Aprés un certain temps, dépendant des caraajéeastde la pouzzolane utilisée,
du rapport eau/ciment, de la température, etcrédation pouzzolanique commence et réduit
le rapport CaO:Si@de la couche entourant les particules de pouzeaaformant du silicate
de calcium hydratée. La diminution progressive appport CaO:Si@en passant des régions
dans lesquelles lesS n’'a pas réagi vers celles situées prés de lazptare est observée par
une analyse aux rayons X de la pate. (Lea F.M.8)199

Le changement de composition et de morphologiegptiases de C-S-H, du a I'addition d’un
matériau pouzzolanique, a été constaté pour deeemolantes, scories de haut-fourneau et
autres fumées de silice. En regle générale, laipremonséquence de I'’hydratation au niveau
de la microstructure du ciment est la formationdébut de réaction d’'une enveloppe des
produits d’hydratation autour des grains de clinkgrés quelque temps, les fibres de C-S-H,
apparaissant a lI'extérieur, recouvrent les envelspgt donnant en définitive une structure
plus confuse. (Taylor H. F. W., 1990)

La réaction pouzzolanique elle-méme devient apparemu moins pour les pouzzolanes les
plus habituelles, a partir de 3 a 14 jours apréaééange avec l'eau c’est-a-dire aussi tét que
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70-80% de I'alite contenue dans la ciment Portlaihdéagi. Le commencement et le taux de
la réaction pouzzolanique dépendent des proprid¢éta pouzzolane et du meélange mais
également de la température. (Lea F.M., 1998)

La combinaison de I'hydratation et de la réactimuzzolanique ont été étudiées pour les
ciments pouzzolaniques contenant des cendres eslaBela a été présenté sous forme de
plusieurs étapes de différentes longueurs (Tayldt. W., 1990):

» Apres une heure d’hydratation, certains signes reahtjue la réaction des grains de
clinker a commencé. Des aiguilles d’ettringite aipse d’autres produits granulaires
sont formeés. Les particules de cendres volantedlseavoir sur leur surface certains
produits d’hydratation.

e Apres guatre heures, en addition de I'ettringite Gh(OH) apparait sur la surface des
cendres volantes.

» Apres huit heures, les grains de clinker sont reeds d’ettringite, de C-S-H et de
gros cristaux de Ca(OHl)

» Apres dix-huit heures, la pate de ciment acquieet certaine cohésion

* Apres sept jours, les phases de C-S-H apparaissastla forme d’'un produit externe
et interne autour de l'alite du clinker. Les cersdvelantes semblent étre recouvertes
par I'enveloppe formée par la croissance radial€«¢t+H et des cristaux d’ettringite.

» Aprés vingt-huit jours, les fibres de C-S-H ont ginbous les pores

e Apres 17 a 21 mois d’hydratation, le C-S-H appasaitis la forme d’un produit
interne et externe autour des particules de cliekeore non hydratées. Le produit
externe a une apparence plutot fibrillaire. De plas particules de cendres volantes
sont couvertes d'une couche fibrillaire radiale @€&-H formée dans les limites
initiales de la particule. Cela est le résultatadeéaction pouzzolanique.

* A un age plus élevé, lorsque la réaction du clifdasse, la réaction pouzzolanique
continue petit a petit jusqu’a ce que les ions emispratiquement de bouger dans la
pate durcie. Les particules des cendres volanteisssit encapsulées par les produits
de réaction, soit réagissent selon les différemmportements, soit completement
dissous.

Pendant I'hydratation des composés du ciment Paltlde la portlandite est produite mais
dans le cas des ciments contenant de la pouzzdlémelution de cette teneur est plus

complexe. Etant donné que I'évolution ordinaird’dgdratation est perturbée par la présence
de pouzzolane, la quantité de portlandite ne dépkredseulement du degré d’hydratation. En
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effet, cela dépend également de l'avancée de letibéapouzzolanique. La quantité de
Ca(OH} dans les ciments pouzzolaniques se trouve étranenige durant I'hydratation. A
un certain moment, dépendant de plusieurs facteomsme le type de pouzzolane ou la
température, la quantité de Ca(QHatteint un maximum apres lequel elle commence a
diminuer a cause de la réaction pouzzolanique.l¢fa&y. F. W., 1990)

Malgré gu’elle soit consommée par la réaction polaaque, la portlandite persiste encore
méme dans les ciments pouzzolaniques avec suffisaitnme matériaux pouzzolaniquex pour
combiner tous le Ca(Oklyestant par I'hydratation des;& et GS. Dans les ciments
contenant 20% de cendres volantes, les cristaucal®©H) entourant les particules de
cendres, montrent qu’aucun signe de réaction pdamzizme n'a pu étre remarqué. Cette
observation est certainement due a la difficulticoatrée par la portlandite et les particules
de pouzzolane a réagir. (Lea F.M., 1998)

A coté des changements de composition et de margieglil a été constaté que I'addition de
pouzzolanes avait une influence sur les proprighésiques. Les ciments pouzzolaniques ont
tendance a avoir initialement une meilleure perntiéalgue les ciments Portland. Cela dit,
cette permeéabilité diminue plus la période de sgetmigmente. A contrario, la porosité des
ciments pouzzolaniques restera toujours plus imp&etque pour les ciments ordinaires. Ces
observations sont surtout évidentes pour les nmsrigec un grand rapport eau/ciment. La
perméabilité et la porosité diminuent lorsqu’il yagmentation de la teneur en pouzzolane et
du temps de séchage. Enfin, il faut noter que fatisité" est remarquablement plus basse
pour les ciments pouzzolaniques que pour les cerieattland. (Lea F.M., 1998)

Le temps de prise pour un ciment pouzzolanique pas franchement différent de celui pour
un ciment Portland. Cela étant dit, les cendreantek retardent quand méme le début et la
fin de la période de prise du liant.

Pour finir, il y a en effet une diminution de lssigtance a court terme du ciment a cause du
remplacement d’une partie du ciment par un matépauzzolanique. L'effet global sur la
résistance dépend de la teneur en pouzzolane, nitg®, de sa classification, de sa surface
spécifigue mais également des caractéristiquesithailles du ciment Portland lui-méme. Un
remplacement a raison de 10 a 20% permettra d’aotgméa résistance en compression a
long terme. (Lea F.M., 1998)

! La sorptivité représente la capacité d'un matéiabsorber I'eau lorsque I'‘écoulement se proaidfuement
sous l'action du gradient de pression
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3 Littérature au sujet de la balle de riz

3.1 La balle de riz

La balle de riz est la partie externe recouvramgréen de riz. Il est constitué de deux moitiés
qui se replient autour du riz. Puisque cette écatest pas comestible, elle doit étre enlevée
du grain. Cette phase peut soit étre réalisée nweEment, soit manuellement.
Habituellement, quand les moyens le permettent, déwrtiqueuse est utilisée pour cette
tache. (Bui D.D., 2001)

Figure 6 - Décorticage manuel ou mécanique

Fréquemment, la balle de riz est considérée comméahet dans I'agriculture, représentant
un probleme de traitement pour tous les cultivatade riz et qui est souvent simplement
résolu par sa calcination. En raison de son probléentraitement ainsi que de son faible codt,
plusieurs applications ont été inventées afin dalogiser ce déchet. Par exemple, la balle de
riz est utilisée comme fertilisant en agricultucemme additif dans le ciment ou la chaux
comme matériau pouzzolanique ou encore comme cdibleude qualité inférieure. (Sabuni
E., 1995)
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Surface cultivée Rendement Production Production
(Mha) (tonne/ha) (Mt) (%)

Chine 29,88 6,58 196,68 28,70
Inde 41,85 3,19 133,70 19,51
Indonésie 12,88 4,99 64,40 9,40
Bangladesh 11,35 4,20 47,72 6,96
Viét Nam 7,44 5,23 38,90 5,68
Birmanie 8,00 4,09 32,68 4,77
Thailande 10,96 2,87 31,46 4,59
Philippines 4,53 3,59 16,27 2,37
Brésil 2,87 4,40 12,65 1,85
Japon 1,62 6,52 10,59 1,55
Pakistan 2,88 3,58 10,32 1,51
Etats-Unis 1,26 7,94 9,97 1,46
Cambodge 2,68 2,84 7,59 1,11
Egypte 0,75 10,00 7,50 1,09
Corée du Sud 0,92 2,93 7,02 1,02
Madagascar 1,54 2,94 4,54 0,66

Tableau 4 - Production mondiale du riz

Dans le tableau 4 (Food and Agriculture Organizgti@013), nous pouvons voir la
production de paddy cultivés dans les principawspgaroducteurs de riz. Pour ces pays, Il
semblerait intéressant d’utiliser la balle de nzveie de produire un matériau pouzzolanique a
intégrer dans la chaux ou le ciment. La produatiemiz & Madagascar représente 0,66% de la
production totale mondiale.

La proportion de balle de riz pour un paddy bryiede de la variété du riz cultivé, de la zone
géographique, de la saison, des méthodes de @jletee Selon les différentes recherches qui
ont déja eu lieu, la balle de riz a une masse muyee 20% celle du paddy brut. (Della V. P.

et al, 2002)

La balle de riz est composée de matieres organi(fiie80 %) et de matieres minérales non-
organiques. Les matieres organiques sont pringipaié la cellulose, la lignine, le pentosane
et une petite quantité de protéines et de vitamibes quantités relatives de ces différents
constituants dépendent une fois encore de la ealiétiz, de la saison de culture, de la zone
géographique, des méthodes de cultures employge&remoyenne, on peut considérer que
les valeurs suivantes sont représentatives de fapasition: 20% de matiéres non-
organiques, 38% de cellulose, 22% de lignine, 1&/pentosane et 2% pour le reste des
autres matieres organiques. (Zhowetal, 2002)

La silice présente dans la balle de riz s’avere @ispersée dans les matiéres organiques au
niveau moléculaire et concentrée sur la partiere&tde I'enveloppe. Sa concentration est tres
faible sur sa face intérieure et pratiquement noistante a l'intérieur de la structure de
'enveloppe. Il existe une forme amorphe hydratéeest probablement d’opale biogene ou
de gel de silice. Cela a été confirmé au travessrdeherches de Sabuni et au moyen de la
microscopie électronique a balayage (MEB) et ddiffaactométrie de rayons X (DRX). La
microscopie électronique a montré la présence rdedgoores sur I'extérieur de la balle alors
gue la partie interne est plate. Les analyses iffaactiométrie de rayons X de la balle de riz
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ont exposé un large pic de diffraction qui est ciirastique de la présence de silice amorphe.
(Bui D.D., 2001)

Durant la combustion de la balle de riz, la mati@rmganique (cellulose, lignine, pentosane)

est brllée, produisant de la cendre de balle déaimasse de ces cendres est d’environ 20%
de la masse initiale des balles. Il s’agit d’'un éniau poreux, conservant la microstructure

cellulaire du matériau de départ, riche en sili@sntépendant beaucoup des conditions de
calcination et également de la quantité restantecatbone. Si ces conditions sont bien

contrblées, la silice sera principalement amorgkegui est un critére tres important pour le

comportement pouzzolanique du matériau. Apresdgdwe, la structure poreuse se casse et
donne lieu a de fines particules poreuses possétdanpropriétés similaires de celles de la

fumée de silice. (Sabuni E., 1995)

3.2 Combustion

La maniere la plus simple et la plus économiquer malciner de la balle de riz et ainsi
obtenir de la cendre est de la bruler a l'air lidtenconvénient est que les parameétres de
température et de temps de combustion ne peuvsrétpgacontrélés avec une telle méthode,
ce qui ne garanti pas I'obtention de cendres néextiUne autre méthode simple est de
calciner des balles faites d’argile ou de bouedrgdie de chaux (en provenance de cane a
sucre ou de production de papier) mélangées avebalkes de riz. Celles-ci sont séchées et
bralées a I'air libre. Une fois encore, la températet le temps de calcination ne peuvent pas
étre correctement contrélés. (Smith R., 1984)

D’autres installations peu technologiques existetnipermettent un meilleur contrle des
parametres. Parmi eux, il existe l'incinérateubegues ou encore un brdleur composé d’'une
cuve et de tubes permettant la régulation de IG&s montages peuvent étre tres facilement
réalisables localement étant donné que les maxesant disponibles aisément. Ils sont plus
intéressants que les méthodes de brulage a I Bt offrent la possibilité d’obtenir des
cendres de balles de riz a faible colt. Les preamgsemples ont été mis en place par le
Pakistan Council for Scientific and Industrial Reasd (PCSIR) au moyen d’un ancien bidon
d’huile de 168 litres. Le premier incinérateur emgbes a, quant a lui, été mis en place a
I'Institut de Recherche de Ciment en Inde. Pourcahad’eux, la capacité de pouvoir
maintenir la température de combustion entre 60GTC est garantie et il y a également la
possibilité d’atteindre des températures procheB5@&C. (Waswa-Sabuni Bt al, 2003)

Chacune de ces méthodes ont été étudiées par Ril §ui a fait des recherches a
différentes échelles pour les méthodes de comimsstb mettant ainsi en lumiere six sortes
d’équipements sur six sites différents en IndePakistan et au Népal. Il en a conclu qu'une
vaste gamme de bonnes méthodes peu chéres exdisgitombustions a I'air libre se sont
révélées étre trop délicates a contrbler et preddides cendres de qualités fort variées. Selon
lui, il est préféerable d'utiliser un type d’incirsgeur contrélable et dans lequel la cendre est
brulée en petite quantité. Un bon contr6le de leidh permet ainsi d’anticiper de hautes
températures si elles surviennent et d'éviter bt des cendres cristallines. (Smith R.,
1984)

A c6té de ces techniques bon marché, des méthdukesephniques et plus couteuses ont été

développées. On peut noter les fours de type cgcles chaudieres ou encore des réacteurs a
lit fluidisé. (Nehdi M.et al, 2003)
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3.3 Caractéristiques de la cendre de balle de riz

3.3.1 Composition chimique

La cendre de balle de riz (CBR) possede une grgudastité de silice dépendant de la nature
du paddy et de la méthode de combustion. La ceprdduite par des incinérateurs a hautes
performances en laboratoire peut généralementndteeide haut pourcentage de silice
pouvant aller de 86,98% a 96,94%. Les pertes awséet situées dans une fourchette de
0,85% a 4,80%. Les impuretés principales de la reesdnt des produits alcalins dont le
potassium est le constituant prédominant. (Zhartd. &t al, 1996)

Dans le cas des combustions réalisées au moyenirdateurs de faible technicité, la
température et la durée de calcination sont difcvoir méme impossibles a maitriser. Cela
a pour conséguences de produire des cendres avderdrirs de silice et des pertes au feu
fort difféerentes. La cendre brllée par Jaturapihkk. et al a une température située
approximativement entre 600°C a 800°C contient Z%,2le silice avec une perte au feu de
8,97%. Des échantillons de cendres, obtenues damsimérateur en briques, ont été obtenus
par « The National Housing & Building Research Agem Dar es Salaam ». Un échantillon
possédait en moyenne 95,6% de teneur en silice Ewvenrnération et 95,3% apres. Apres la
silice, les composés les plus importants présanisle KO et le CaO. Bui D. Det al ont
produit de la cendre contenant 86,98% avec une pertfeu de 5,14%. Il a obtenu cela au
moyen d’un incinérateur cylindrique alors que paune calcination a l'air libre, Martinera
Hernandez J. Fet alont eu une cendre avec 71,74% de silice et 0, 7/8¢edes au feu.

La combustion des balles faites de balles de 1@2o(&t 70%) et d'argile (20% et 30%) a
seulement été testé par Villar CocinaeEal et le résultat a été une cendre contenant 57,30%
a 62,69% de silice, 14,83% a 10,36% deAl 8,60% a 6,11% de K@z et une perte au feu
de 2,04% a 14,21%. (Jaturapitakkule.al, 2003) ; (Villar-Cocinaet al, 2003) ; (Martinera
Hernandez J.Fet al, 1998) ; (Bui D.D., 2001)

D’une maniére générale, la teneur en silice reméenest plus importante lorsque la
température et/ou la durée de combustion augmbfaes. d’'un autre c6té, la perte au feu,
intimement liée a la quantité de carbone, dimirCela indique que la combustion est plus
complete. Durant la combustion, un changement dkeeaode la matiere peut étre observé en
fonction de la teneur en carbone. Pour une haotuteon posséde une couleur noire tendant
vers le gris foncé. Quand cette teneur diminuepldeur s’oriente vers le gris clair. Une fois
gu'’il n’y pas plus présence de carbone, la coustiblanche voir rose pale. (Sabuni E., 1995)

3.3.2 Composition minérale

Comme il a été précisé dans les sections précéjdateonditionsine qua norpour obtenir
une cendre pouzzolanique est qu'elle contienneadglice amorphe. Durant la calcination,
dépendant de sa température et de sa durée, da pitesente dans la cendre peut se
cristalliser. Concernant la température idéaldédhtes valeurs peuvent étre trouvées dans la
littérature. (Shinohara ¥t al, 2004)

Des analyses thermiques différentielles ont éti§éls par Sabuni E. sur la balle de riz. Il a

observé gu’une matiere volatile se libérait jus@E®°C. A partir de 525°C, des phases
cristallines ont commencé a étre apercues marataformation nette de la silice amorphe en
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silice cristalline a lieu aux alentours de 750°@rdgue I'on augmente cette température de
combustion jusqu’a 900°C, plus aucun changememthdse de la cendre n’était constatable.
A ce point, la plupart de la silice était cristadli Quand Sabuni a effectué une microscopie
électronique a balayage, il a vu qu’a 600°C la fation de cristaux se faisait. Une fois 900°C

atteint, la cendre se transformait en une strucgremulaire compacte et complétement

cristallisée. (Sabuni E., 1995)

Shinohara Set al ont examiné les balles de riz et ils les a caiiaglusieurs températures :
500°C, 700°C, 800°C, 900°C, 1000°C, 1100°C, 120@C1350°C. Il a effectué une
combustion pour chacune de ces températures pe@dank4 heures. Ensuite, en effectuant
une DRX, il a observé qu’il y a avait une augmeatades pics de diffraction lorsque la
température augmentait. Cela était synonyme derfadtion de tridymite et de cristobalite.
Apres avoir chauffé jusque 700°C pendant 6h, seoke petite quantité de cristaux a été
formée. Cependant lorsque I'on approche 800 vdd*8Qune grande quantité de cristobalite
et une plus faible de tridymite sont détectéesquantité totale de ces deux composeés est de
plus ou moins 60%. Pour une température grimpague 1350°C, la quantité de tridymite
augmente alors que la cristobalite diminue. La ttéartotale de silice cristallisée est
d’environ 80%. Selon Shinohara, le fait que latobsalite était dominante pour de basses
températures alors que la tridymite se formait mies hautes a été expliqué par la présence
de KO dans la cendre. (Shinoharatal, 2004)

La cendre produite par Bui D.D. a 750°C et 780°@sdan réacteur a lit fluidise expérimental
s’est révélée étre amorphe hormis le fait qu’ilspsait une petite quantité de quartz comme
unique compose cristallin. Della V.Bt al ont chauffé la cendre a des températures allant de
400°C a 700°C pendant 1, 3 et 6 heures. Tous lenélions ont prouvé étre amorphes sauf
celui calciné a 700°C pendant 6 heures qui s’esttré@tre un peu cristallin. D’'un autre coté,
Yu Q. et alont montré la présence de cristobalite cristadlidéns la cendre obtenue au moyen
d’un four a 600°C. Des résultats similaires ontl@g&nt été trouves par de nombreux autres
chercheurs. (Bui D.D., 2001) ; (Della V.é&t.al 2002)

Ce qui peut étre retiré de toutes ces recherchegueda température de combustion ne doit
pas excéder 750°C. Cependant, il n'est pas toujpossible de garantir cela avec des
meéthodes peu technologiques et souvent, cela eatusie cendre généralement cristallisée et
donc de pauvres propriétés pouzzolaniques. Il an&gtionné que la température pouvait
atteindre 1100°C a l'intérieur du tas de ballesiddorsqu’il était bralé a I'air libre. Pour les
réacteurs a lit fluidisé, des températures allant3@0°C a 1000°C peuvent étre obtenues.
(Jauberthieet al, 2000)

,,,,,

sur la taille des particules de la cendre. Sugitet 8l ont signalé que quand on appliquait la
méme énergie, la poudre est plus fine pour des gstioms a faibles températures. Cela
s’explique par la faible quantité de silice cribsgle. De plus, Hammoud A.A. stipule qu’une
cendre contenant une haute teneur en silice d¢iggtaldemande une durée de broyage plus
importante que pour une avec une haute teneurliee amorphe. (Sugita %t al, 1993) ;
(Hammoud A.A., 1990)
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3.3.3 Surface spécifique

Suite a la combustion, traitée précédemment, laiceatellulose/lignine de la balle de riz est
détruite par le feu et laisse derriére elle desiquaes irrégulieres et anguleuses constituées
d’'un squelette siliceux poreux. Bien que les pakéis de cendres de balles de riz ne soient
pas trés petites, elles possedent une trés gram@dee specifique majoritairement interne du
a leur porosité. Cependant, cela dépend une faisremes conditions de calcination, c’est-a-
dire la température et la durée, puisque la clissdion de la silice mene a I'agglomération
des particules et a la transformation en une streatompacte granulaire. (Jaturapitakkul C.
et al,2003)

La présence de carbone dans la cendre, dépendaemémt des conditions de calcination,
augmente la surface spécifique étant donné qecarbmne est lui aussi trés poreux. Cela a été
démontré par Bui D.D. lorsqu’il a calciné des ballie riz a différentes températures et durées
de combustion (tableau 5). (Bui D.D., 2001)

Température [C°] Durée [h] Perte au feu [%] Surfacespécifique [nf/g]
400 24 6,25 76
500 20 4,86 57
600 6 27,15 131

Tableau 5 - Surface spécifique et quantité de carbe présente dans des échantillons de cendres delésl
de riz obtenus sous différentes conditions

En plus de la quantité de carbone et de la compnsitinéralogique, la surface spécifique est
aussi contrélée par le broyage de la cendre deshdb riz. En effet, cette phase diminue la
taille des particules mais en augmente la surfpéeifique dans un premier temps. Ensuite,
lorsqu’un broyage prolongé a lieu, la destructienalstructure poreuse a lieu et il se produit
une agglomération des particules et ainsi une ditiwn de la surface spécifique de la cendre.
Ce phénomene s’avére apparaitre lorsque la ta@lléadparticule est réduite a une valeur
égalant la distance d’espacement moyenne entremiesopores (0,5 — 1Qum). Cette
observation a été prouvée pour différents tempsbdeyage par Bui D.Det al lors de la
mesure des surfaces spécifiques. La méme conclasiéte tirée par Sigita S. suite a la
mesure de surfaces spécifiques aprés un broyad®,040 et 80 minutes (tableau 6). (Bui
D.D. et al, 2005) ; (Sugita St al, 1993)

Echantillons Temps de broyage [h] Surface spécifique [m/g]

CBR (0) 0 123
CBR (14) 14 151
CBR (18) 18 137

Tableau 6 - Surfaces spécifiques apres différentsmps de broyage

A cause de la grande surface spécifique, la demam@au devra étre importante pour obtenir
une certaine ouvrabilité du mélange incorporarudie de riz. En effet, suite a la porosité de
particules, le matériau agit comme une éponge sbrbb donc une grande quantité d’eau
lorsque le mélange est mis en ceuvre. En conséquienperosité d’un mortier durci avec
addition de cendre de balles de riz est hauteyiceéduit sa résistance.

37



La baisse de la quantité de carbone présente datentre a un effet positif sur la demande
en eau et donc sur la résistance du mortier. Duireacoté, a cause de la finesse de ses
particules, la cendre de balles de riz tend a jdaadBle d’'un filler. Cela donne lieu a un
mortier plus dense et donc plus résistant. La sarfgpécifique de la cendre a aussi une
influence sur la réaction pouzzolanique avec deh&ux. Celle-ci est plus importante lorsque
la surface spécifigue augmente. (Sugitat&l,1993)

3.3.4 Activité pouzzolanique

La relation entre la réaction pouzzolanique d’'umécét les méthodes de combustion, les
compositions chimiques et minérales et la surfagécifique d'un autre cété ont été
brievement explicitées dans les sections précéslebteréaction pouzzolanique s’est avérée
augmenter avec l'accroissement de la quantité lite ssamorphe et I'augmentation de la
surface spécifiqgue. De plus, Sugita &. al ont indiqué que la relation entre l'activité
pouzzolanigue et le temps de broyage était la ndumela relation entre qu’entre la surface
spécifique et le temps de broyage. Afin de déteemltactivité pouzzolanique, différentes
méthodes existent dont beaucoup se reposent siamtept de la variation de conductivité
électrique. Lorsque de telles méthodes sont wsista cendre de balles de riz a une activité
pouzzolanique similaire a celles obtenues pour ttBgupouzzolanes artificielles (cendres
volantes et fumées de silice). (Bui D.D., 20013ydita Set al, 1993)

3.4 Liants avec addition de cendre de balles de riz

Les liants avec addition de cendre de balles deai# obtenus par combinaison et mélange
de liants conventionnels comme du ciment Portlahdux vive et/ou chaux hydratée et de la
cendre de balles de riz (CBR). Généralement, la €8Ritilisée comme un additif au ciment
Portland ou comme substitution d’'une partie du aimaesqu’a 30% pour la production de
mortiers ou bétons. Cependant, parfois, il se gaatl'on remplace le ciment Portland par de
la CBR jusqu’a 70% dans le but de créer des mawéda construction a faible colt. Lorsque
I'on combine avec de la chaux hydratée, le liahtesstitué de 50 a 66,7% de CBR et de 50
a 33,3% de chaux.

En tant que pouzzolane, la CBR réagit avec le C{@kesent dans la chaux hydratée ou
résultant de I'hydratation des silicates de calcidm ciment Portland. Cela entraine la
formation de produits stables et insolubles domagmalement des phases de C-S-H. La
quantité de Ca(OHpu d'ions C&" est donc moindre dans les pates de ciment, leSemsoet
les bétons quand il y a une addition de CBR. (BiD.D2001) ; (Villar-Cocinaet al, 2003) ;
(Zhang M.H.et al,1996)

3.4.1 Ciment Portland avec addition de CBR

Quand le niveau de substitution dans le cimentl&uattreste peu élevé 20%) et qu’un
superplastifiant est ajouté pour compenser la hdeteande d’eau, I'addition de CBR s’avére
avoir une influence positive sur plusieurs progsetlu béton, mortier et les pates de ciment.
Cela est en partie du a la réaction pouzzolaniquec de Ca(OH) restant pendant
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I'hydratation mais cette amélioration est égalenamsignée a d’autres mécanismes comme la
réle de la CBR en tant que filler et I'accélérataml’hydratation du ciment :

e Suite a la reaction pouzzolanique, des quantitggplémentaires de C-S-H sont
produites, réduisant la quantité de chaux libneetiant la microstructure plus dense.
La conséquence est donc que le béton et le mostet plus résistants en
comparaison a un ciment sans addition de CBR. €¥thib R.et al, 2000)

» L’action en tant que filler de la CBR est due disasse et méne au remplissage des
vides entre les grains de ciment relativement ggosgt qui, sans I'addition, seraient
occupeés par de I'eau. Cela permet de réduire teamoandée par le superplastifiant et
améliore le remplissage des particules et doneihsite du mortier, de la pate ou du
béton. Pour optimiser cet effet, la granulométedadCBR doit s’accorder avec celle
du ciment Portland. (Sugita & al,1993)

e Selon Yu Q. et Bui D.D., I'accélération de I'hydaibn du ciment du a I'addition de
la CBR est expliguée par les mémes arguments dgw&dodans la section 2.4.2
traitant de I'hydratation des ciments pouzzolanggee général. A coté de cela, le
temps initial et le temps final de la prise destieos avec ajout de CBR sont retardés
du a l'addition de la cendre. Cela s’explique par lénteur de la réaction
pouzzolanique. (Bui D.D., 2001)

D’un autre c6té, I'ajout de CBR apporte certainéficdItés au niveau de la demande en eau
et de l'ouvrabilité. Il a été démontré que la dedeen eau est plus importante lorsque I'on
substitue le ciment par de la CBR. Cela s’explipaela grande surface spécifique du a la
nature poreuse et donnant un réle d’éponge a ldreelCet effet défavorable est surtout
remarquable pour les mélanges de CBR avec des tsimbrs fins. De plus, la demande en
eau se revele augmentée lorsqu’il y a présenceedianite contenance de carbone contenue
dans la cendre étant donné que le carbone est pargsix mais plus fin que la silice. La
demande en eau augmente aussi avec le temps degbrppur atteindre un maximum et
diminue ensuite lors d’'un broyage prononcé. Cettgnmeentation de demande en eau peut
compenser la diminution d’ouvrabilité. Un superpfet peut aussi étre employé pour
atteindre une ouvrabilité comparable. (Nehdi MQ20

Dans certaines conditions déja stipulées auparamamtebut de section, I'ajout de CBR est
supposé avoir un effet positif sur la porosité, lsumicrostructure, sur la cohésion, sur la
résistance en compression et en flexion, sur lakdiité et sur le retrait du béton, du mortier
ou de la pate de ciment.

Il a été remarqué que grace a la réaction pouzizplaret la capacité de filler de la CBR, la

taille moyenne des pores du béton, du mortier oladeite de ciment avec ajout de CBR

diminue et que la microstructure de transition emdés agrégats et le ciment est améliorée,
comparée a un échantillon de contrdle. Bui et Zhamtgégalement noté une modification de

la structure des pores aboutissant a des porediptugn comparaison a un échantillon de
contrle. En outre, sa grande capacité d’absorpgiode rétention d’eau permet a la CBR

d’augmenter significativement la cohésion des &tdrainsi de réduire la ségrégation au sein
des mélanges. (Zhang M.kt al,1996) ; (Bui D.D., 2001)
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Les conséquences de la diminution de la porosaéélioration de la microstructure et
'augmentation de la cohésion conferent aux béwinsux mortiers avec ajout de CBR une
hausse de leurs résistances en flexion et en cgsipre Cela a été démontré par NehdieM.

al pour un béton a base de ciment et de CBR aprgmiB8et par Sousa Coutinho J. et Zhang
M.H. et al pour un méme mélange a tous les ages. Dans ediémnts avec de la CBR, Bui
D.D. a affirmé qu’a un age jeune, les résistant@msgmentent que pour de faibles niveaux de
substitutions. Apres 180 jours, tous les mortigrsmontré une augmentation de la résistance
en compression. Dans le cas de bétons a hautesrmparices avec ajout de CBR, une
résistance supérieure a été mesurée a tous lesgése de cela, les pates de ciment avec
addition de CBR constituées par Zhang M&t. al ont montré que la résistance en
compression apres 28 jours était identique que adltenue pour I'échantillon de contréle
mais apres 90 et 180 jours, une augmentation dgtadse était notable. Singh N.&. al ont
exposé que mis a part la CBR, aucune autre adgitamzolanique comme la fumée de silice
n'avait le pouvoir de contribuer a la résistancentitlange avec le ciment Portland a un age
de 1 a 3 jours. Dans le cas de faible substitytmmnvant aller jusque 20%, une amélioration
de la résistance en compression a été exposédpab.D. lorsqu'on augmentait le
pourcentage et la finesse de la cendre pour des edu/ciment et des ages correspondant. A
contrario, Bouzouba@t al n'ont noté aucune différence significative derdsistance en
compression entre des pourcentages de substitwtiamé de 7,5 a 12,5% aprés 1, 3, 7 et 28
jours. Si au lieu d’'utiliser un superplastifiard, fatio eau/ciment est adapté pour obtenir une
ouvrabilité comparable aux mortiers avec un rengtent de ciment Portland par de la CBR,
la résistance en compression diminue. (Nehdi MO320 (Sousa Coutinho J., 2003) ; (Zhang
M.H. et al,1996) ; (Bui D.D., 2001) ; (Singh N.Bt al, 2000) ; (Bouzoubaéa Nt al, 2001)

En conséquence, un faible remplacement du cimeritaRd par de la CBR permet aussi
d’améliorer la durabilité. Les mélanges de bétordeumortier avec de la CBR montre une
faible sorptivité, une plus grande résistance adaétration des chlorures, une plus faible
perméabilité et une résistance plus importante ataques chimiques. D’'un autre cote, le
retrait des pates de ciment avec de la CBR est ipphportant que celui obtenu pour
I'échantillon de contréle. Ce comportement est duat que 'augmentation de pores plus
fins dans le matériau donnent naissance a un tretaaisé par les forces de capillarité.
Cependant, ces résultats sont obtenus pour desgeélavec une tres grande quantité de liant
(ciment+CBR) et un faible rapport eau/ciment en paraison a un béton normal. Il est bien
connu que le retrait de séchage du ciment augnaa@e la quantité de ciment et diminue
avec la diminution du rapport eau/ciment. (Sousati@bo J., 2003) ; (Singh N.Bet al,
2000)

Dans la situation de recherches de liants pourolestcuction de matériaux a faible co(t,
Hammond A.A., Sabuni E., Stroeven P. et Waswa-Sabuont investigué sur I'influence du
remplacement d’'une partie du ciment Portland paladéBR a des niveau allant de 20% a
70%. Les liants a base de chaux hydratée et dentifmtland avec de la chaux hydratée ont
egalement été analysés mais les résultats semitdstrdans les sections suivantes. Les
mélanges avec du ciment et de la CBR examinés pamé+tSabuni B. et Stroeven P. étaient
plus faibles que pour un mortier de référence.mestiers avec 10% et 20% de substitution,
préparés par Hammond A.A., ont montré posséderasigtance en compression supérieure a
celle pour le ciment de référence apres 7 jourss Mpres 28 jours, seul le mortier avec 10%
de remplacement a montré une résistance plus iamgert Sabuni E. rapporte que la
résistance en compression avec une augmentatida daebstitution atteint un maximum
lorsque I'on a un remplacement par la CBR de 20@eé ce palier, il y a une diminution de
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résistance quand on augmente la substitution. (Hardmi\.A., 1990) ; (Sabuni E., 1995) ;
(Waswa Sabuni Bet al 2003) ; (Stroeven Rt al, 1999)

3.4.2 Liants Chaux - Balles de riz

En décortiquant la littérature au sujet des liamusposés de chaux et de CBR, seules des
informations au sujet de la résistance en compmessnt été trouvées. L'examen de la
réaction pouzzolanique a déja été réalisé dansHapitres précédents et aucune nouvelle
information n'a été découverte en ce qui conceanealture des liants composés de chaux et
de CBR. En ce qui concerne la production de cedslial a été exposé, autant par Bui D.D.
gue par Hammond A.A. que le broyage commun de kuxhet de la CBR influencait
favorablement le résistance. (Hammond A.A., 1990)

Les résistances en compression ont été analyséemfpmapitakkul Cet al, Stroeven P. et
Waswa-Sabuni B. La CBR et la chaux ont été mélagétn un ratio 1 :1 pour Stroeven.
Waswa-Sabuni a quant a lui remplacé la chaux p#r, 3D%, 40% et 50%. Jaturapitakkul a
constitué des liants fait de résidus de carbureattdum (principalement du Ca(O4#t de la
CBR. Ces compositions varient en CBR de 20% a 80&n ecarbure de calcium de 80% a
20%. D'une maniére générale, les résistances detiemsochaux-CBR augmentent aprés
'addition de CBR du a la réaction pouzzolaniquenkgu’elles sont encore plus faibles que
celles obtenues pour un ciment de référence. AissiJaturapitakkul que Waswa-Sabuni ont
rapporté que les meilleurs résultats qu’ils oneahbtétaient ceux en utilisant 50% de CBR et
50% de chaux ou de résidus de carbure de calciasWa Sabuni B. et al 2003) ;
(Stroeven Pet al, 1999) ; (Jaturapitakkul @t al,2003)

3.4.3 Liants Ciment Portland - Chaux - Balles &e ri

Stroeven P. est le seul a avoir analysé dans smrgmme de recherche les liants composés
de ciment Portland, de chaux et de CBR. Il a inélique ce mélange possédait des résistances
plus importantes que pour le mélange chaux-CBR np&mlles restaient tout de méme plus
faibles que celles des mélanges constitués de tiRmtland et de CBR. (Stroevend?.al,
1999)
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4 Programme de recherche expérimentale

Dans cette partie, nous allons présenter les diftér matériaux utilisés au cours de la
préparation et de la composition des mortiers. €¥pbseé sera suivi par une explication du
programme de recherche. Les résultats seront ensrésentés et couplés d’'une discussion
dans la derniére partie de ce travail.

4.1 Production et caractérisation de la cendre de dallez

4.1.1 Production

4.1.1.1 Origine de la balle de riz

La balle de riz provient de la rizerie située deEnsommune d’Isorana, a 35km de la ville de
Fianarantsoa. Cette rizerie fut installée en 1@8&,a fonctionné pendant des années sous le
nom de SICI (Société Industrielle et Coopérativd'ldandra), a une époque ou Madagascar
était encore « auto-suffisant » en riz. Durantdesflits politiques a la fin des années 80,
l'installation a été mise a larrét. Depuis deuxsarlle a été reprise par Le Relais-
Madagascar. Une telle rizerie permet de remplaeeipktites décortiqueuses et de garantir
aux consommateurs un produit de qualité sans oailed sans impuretés. Tout en gardant
I'esprit développé par Le Relais, cette rizerienpetrde créer de I'emploi et de redonner a la
région une place de producteur de riz.

Figure 7 - Riziéres dans la commune d'lsorana

La rizerie est donc un point central des petitdtumes locales développées dans la région.
Chaque paysan peut venir y vendre sa productiota etizerie prend le relais pour
'acheminement vers le consommateur. La rizeri¢ gonc des tonnes de paddy transiter et
les déchets du décorticage sont nombreux. Actuelgndifférentes variétés sont traitées sans
faire de distinction lors de la mise en sac. Laebdé riz obtenue n’émane donc pas d’un type
de riz particulier.

Un projet du Relais est d’étre autonome en énengieompte installer des gazogénes
fonctionnant avec de la balle de riz comme comblgstiLa consommation annuelle serait de
25% de la balle de riz provenant de la rizerigedite ainsi 75% ne faisant pas I'objet d’'une
guelconque utilisation pour le moment.
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Figure 8 - Balles de riz aprés décorticage du paddy

4.1.1.2Le four et la combustion

A Fianarantsoa, aucun four n’est prévu pour laicaton de la balle de riz. Cependant, au
sein de I'entreprise du Relais - Madagascar, lésms sont équipées de fours alimentés par
des copeaux de bois actuellement. L'idée duraphkse sur le terrain a été de réadapter ce
four pour utiliser la balle de riz.

Le fonctionnement du four est trés simple. Il gatjun four en briques en argile ayant des
propriétés réfractaires. Il est de forme cylindegiont son diameétre est de 40cm et sa hauteur
de 58cm.

s 5

Figure 9 - Four utilisé pour la bhase sur terrain —Cuisine Relais-Madéigascar

Il utilise le principe d’'un incinérateur traditioehqui est activé par appel d’air. Avant de
placer les combustibles, il est obligatoire de @taeux profilés métalliques en « L » afin de
créer une cheminée facilitant I'appel d’air de &sé a la partie supérieure du four. Apres ce
placement, le combustible peut étre versé dansuedt un tassement est recommandé afin
d’obtenir un ensemble compact. Aprés avoir compdatant 5 minutes de fagon énergique,
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les profilés peuvent étre retiré et s’en suitlimlage. Cependant, un probléme a été rencontré
lors de l'utilisation de la balle de riz au seinagetype de four. Contrairement aux copeaux de
bois qui s'imbriquaient correctement du a leur r@lde « chips », les balles de riz ne
permettent pas de supporter leur poids apres Ipactage et I'enlévement du profilé central.
En effet, si on enleve délicatement celui-ci, ldlebae riz s'affaisse et réduit a néant la
cheminée désirée. Pour palier & cela, un profil@aligue a été mis en ceuvre pour rester dans
le four tout au long de la combustion tout en peatame que I'appel d’air puisse se réaliser.

La température atteinte au sein de la balle dmeigurée a I'aide d’une sonde thermique varie
entre 500°C et 750°C approximativement. Lors dealaination, une couche de carbonisation
se forme tout autour du profilé, ce qui empéchealée de riz située a la périphérie de prendre
correctement feu. Pour palier a cela, un remuaggpiént est recommandé afin de casser cette
couche de carbonisation.

Notons qu'au lieu d’utiliser un profilé percé comndéalisé dans cette étude, I'utilisation d’un
tube réalisé en grillage et pouvant résister aalgds températures serait plus opportun. Cela
n'a pas été appliqué étant donné le manque de islaér place.

La combustion de la balle de riz se fait pendamiren deux heures pour I'équivalent de 8kg
de balles de riz. Il en résulte environ 20% de oesicautrement dit 1,6 kg.

Figure 10 - Profilé métallique pour four
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Flgu} - Ebmbstion de la baile de riz dans lofir .

Dans la phase en laboratoire, nous utilisons ungouvant atteindre de hautes températures.
Il présente néanmoins certaines différences enetel@ncombustion par rapport a celui utilisé
dans la phase sur terrain. Dans un premier temgempérature d’un tel four est trés précise.
On peut donc s’assurer d’avoir des cendres obtedars les mémes conditions. Ensuite,
contrairement a l'autre, aucun appel d’air ne dé faturellement ou n’est forcé. Cela
implique une petite quantité de carbone supplénrentaésente dans la cendre a la fin de la
calcination. L’installation ne permet pas de cacide grande quantité de balles de riz. Une
guantité de 2,2kg est calcinée a chaque fournée lteures. On obtient ainsi a chaque fois
400g de cendres environ. On rencontre encore lelgre de la croute de carbonisation. Un
remuage est nécessaire et réalisé toutes les Altamipour obtenir une cendre de couleur
quasi homogene.
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Figure 13 - Four de laboratoire et cendres obtenuespres calcination

4.1.2 Caractérisation

Le but de ce travail est de fournir une référenmer fia qualité de la cendre de balles de riz et
d’analyser l'influence du broyage sur la granulameétla densité, la surface spécifique et
I'activité pouzzolanique. L'influence de la temptér@ de la calcination sera également
abordée.

Dans les sections suivantes, nous étudierons ldreeme balles de riz obtenue dans le
laboratoire de matériaux de construction de I'Ursité de Liége. Les conditions pour son
obtention essayent de se rapprocher au plus deltioos artisanales adoptées sur le terrain.
Mais il est évident que nous travaillons dans dmsditions optimales contrairement a la
population locale qui désirerait obtenir la cendeemaniére plus manuelle. Il ne faudra donc
pas perdre de vue ce détalil.

4.1.2.1 Teneur en eau
Afin de mesurer la teneur en eau de la balle deitiisée tout au long de cette étude, une

certaine quantité de balles a été placée dans wwve @t I'évolution de la masse a été
observée.
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Durée dans Poids Poids total Poids Balles Teneur en

I'étuve cristallisoir de riz eau
[h] [a] [a] [g] [%]
0 79,41 89,41 10 0
12 79,41 88,6 9,19 8,1
24 79,41 87,77 8,36 16,4
72 79,41 87,76 8,35 16,5

Tableau 7 - Teneur en eau - Résultats
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Figure 14 — Graphique de la teneur en eau au seireda balle de riz

La balle de riz utilisée posséde donc une tenewaerde 16,5%.

4.1.2.2 Pertes au feu

Afin de connaitre la perte au feu de la balle deune quantité de 45 grammes de balles a été
pesée apres chaque heure passée dans un fouteangésatures variant de 200 a 1100°C.
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Figure 15 - Graphique de la perte au feu de la balde riz en fonction de la température

47



Températures  Pertes au feu

de calcination [%0]
[°C]
200 8,26
300 50,78
400 62,46
500 73
600 73,34
700 73,76
800 73,04
900 74,72
1000 77,06
1100 77,62

Tableau 8 - Perte au feu - Résultats

Lorsque l'on atteint des températures dépassant(G0 cendre de balles de riz ne
représentent plus que 20-25% du poids initial.

4.1.2.3 Broyage

La cendre utilisée pour déterminer les compositrimique et minéralogique a été obtenue
apres deux broyages consécutifs. Le premier aétisé en vue d’obtenir un pré-broyage. Il a
éte effectué au moyen d’un broyeur a disques péantedinsi de diminuer le volume pris par

la cendre. La cendre est versée dans un entonaod ld partie supérieure du broyeur et en
ressort plus fine dans un tiroir inférieur suiteod passage entre les disques.

Figure 16 - Broyeur a disques

Ensuite, afin d’obtenir des particules plus fings,second passage a eu lieu dans un broyeur a
machoires durant 12 secondes. Ce temps proviegiodeées présentes dans la littérature
exprimant plusieurs temps de broyage. Le temp2deedondes a été choisi aprés avoir testé
différents temps de broyage. Il a semblé que lelt@sdu broyage donnait une poudre
acceptable. Ces différents parameétres ont été aEsppour chacun des échantillons utilisés
dans ce travalil.
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[\ &% -
Figure 19 - Cendres broyées obtenues

4.1.2.4Activité pouzzolanique

L’activité pouzzolanique est le parametre primdrdi@ur assurer une bonne réaction
pouzzolanigue au sein du matériau. La meilleurerfale caractériser cette activité consiste a
effectuer des essais mécaniques sur des mélangestgiouzzolane ou chaux-pouzzolane a
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des ages différents. Cette facon de faire estua glire mais demande un temps long avant
d’obtenir des résultats. Etant donné le tempsdipdur cette étude, des techniques chimiques
ont été réalisées et nous ont donné une indicatiorfactivité pouzzolanique de la cendre.
Les tests ont été effectués sur des cendres cadcmdifférentes températures durant deux
heures et obtenues aprés un passage dans le béoy&whoires durant 12 secondes.

4.1.2.4.1 Méthode Chapelle

Cet essai consiste a faire bouillir dans 200’ cheau distillée, pendant 16 heures, 1g de
cendre et 1g de chaux décarbonatée. La silicaleiine active se combine a la chaux pour
former des silicate®t aluminates de calcium. La quantité de chaux fixée \quie par
exemple de 20 a 40% renseigne sur la valeur derdre testée. L’essai a I'avantage d'étre
rapide mais s’éloigne des conditions pratiquespdBakis P. et Venuat M., 1969)

Afin de réaliser cette manipulation, le banc d'esst régulé a une température de 100°C.
Dans un erlenmeyer, on place donc I'eau distillecd.g de cendre et 1g de CaO. On y place
également une barrette magnétique afin d’assurenélange continuel de la solution. Une
fois que la solution se trouve en ébullition, ostatle la colonne de refroidissement et on
laisse l'installation dans ces conditions duranthBhires. Ensuite aprés avoir procédé au
refroidissement de I'erlenmeyer, on procéde auagér avec de l'acide chlorhydrique
décinormal (HCI 0,1N) au millilitre prés. La mesute pH se fait au moyen d’'un pH-metre.
Une fois que celui-ci indique que la solution estitne, autrement dit qu’elle a un pH de 7, la
manipulation prend fin. La quantité de HCI ajoutémis permet finalement de mesurer la
quantité de CaO libre au sein de la solution, ceeslire le CaO n'ayant pas réagit avec la
cendre.

» Eau drculante

Bouchon parcé de 2 trous

-

11
/ ! 4~ Eaudistilée privée de CO,

Erlenmeyor

—

Barreau aimant  ———————t
Agitatour chauffant ———

-

Figure 21 - Montage de I'essai Chapelle en laborate
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L’essai Chapelle a été réalisé deux fois sur chdesréchantillons calcinés a une température
donnée. Les valeurs moyennes sont indiquées daaisiéau suivant :

pH de départ de la Ajout de HCI 0,1N Chaux libre

solution [ml] restante [g]
500 11,92 309 0,7725
600 12,18 320 0,8
700 12,09 310 0,775
800 11,98 330 0,825
900 11,88 350 0,875

Tableau 9 - Résultats obtenus de I'essai Chapelle
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Figure 22 - Essai Chapelle - Chaux libre restantenefonction de la température

Cet essai ne nous fournit pas de résultats tresacwants. || semblerait que pour des
températures se situant dans l'intervalle de 5D@’C, I'activité pouzzolanigue soit plus
importante que pour d’autres températures. Cetserghtion est a prendre avec beaucoup de
prudence car I'essai ne nous permet pas de tireomigusions claires et nettes.

Une autre méthode a donc été abordée afin de déterta température de calcination offrant
l'activité pouzzolanique la plus importante a lades.

4.1.2.4.2 Méthode de Luxan

Dans ce second essai mesurant l'activité pouzzaplenide la cendre, nous utilisons la
meéthode deLuxan & Al (Luxan M.P.et al 1989) C’est une méthode simple, rapide et
indirecte basée sur la mesure du changement deucinrité électrique dans une solution
saturée en chaux Ca(OHpres I'addition de cendres a caractere pouzzalaniq
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Pour cette méthodéuxanimpose une solution saturée en chaux de 200 méaampérature

de 40°C avec 5g de cendres. Dans un premier tdenpenductivité de la chaux solutionné
dans de I'eau dénaturalisée est mesurée. Le codeacette solution est transmis via les ions
Cd" et les ions OHen provenance du Ca(OH) Aprés I'addition des cendres, la silice
amorphe commence a réagir avec les CafGd)forme des C-S-H. Cela a comme
conséquence de réduire le nombre d’ions o€ @ale OHprésents dans la solution. Suite &
cela, il y a donc une diminution de la conductiétéctrique.

Lorsque I'on utilise cette méthode, on peut prereltecompte la présence de sels ioniques
présents dans les cendres qui contribue aussicaniductivité. En plus de la conductivité
électronique, le pH de la solution pourra aussngkea d’'une solution alcaline a une moins
alcaline.

Il s’agit d’'une mesure qualitative de l'activité ygzolanique dépendant de la présence de
silice amorphe.

En accord avec Luxaet al, un matériau est considéré comme avoir une magnzigviteé
pouzzolanique lorsque la variation de conductiesé inférieure a 0,4, une pouzzolanicité
variable lorsque la variation se situe entre 0,4,2f et une bonne pouzzolanicité lorsque la
variation est supérieure a 1,2.

Les échantillons ont été testés chacun trois folmcun des échantillons de cendres a été
obtenu suite a une calcination qui lui était progfia de s’approcher de résultats cohérents et
intéressants.

Les valeurs moyennes de conductivité électriquer pes différentes températures sont
indiquées dans le tableau ci-dessous :

Températures Conductivité Conductivité Conductivité Variation de

[°C] Solution Chaux Chaux + Cendres Eau + Cendres conductivité
[mS/cm] [mS/cm] [mS/cm] électrique

500 9,36 6,46 0,172 2,728
550 9,39 6,44 0,177 2,773
600 9,53 6,01 0,188 3,332
650 9,34 6,45 0,184 2,706
700 9,38 6,65 0,179 2,551
800 9,36 6,97 0,165 2,225
900 9,32 7,82 0,142 1,358
1000 9,35 8,94 0,12 0,29

Tableau 10 - Résultats obtenus de I'essai de Luxan

Les variations sont des mesures qualitatives dévigé pouzzolanique et nous permettent de
constater la présence de silice amorphe. La vaniatie la conductivité électronique est
calculée en soustrayant de la conductivité dell#isa avec la chaux seule la conductivité de
la solution de chaux + CBR et la conduction ded’eaCBR. Autrement dit : colonne 5 =
colonne 2 - (colonne 3 + colonne 4).
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Figure 23 — Graphique de la variation de la condudtité en fonction de la température

Les résultats exprimés sont trées bons par rappae gui est indiqué dans la littérature.
L’activité pouzzolanique est intéressante pourtéespératures comprises dans la fourchette
de 500 a 900°C pour des combustions d'une duréeeds heures. Cela étant dit, la
température de 600°C se démarque des autres enanbtene variation de conductivité
électrique plus importante que les autres. Cetteuvade température s’accorde avec les
valeurs décrites dans la littérature. Pour la sigtenotre étude, la température de 600°C sera
donc la température adoptée pour calciner la cendre

4.1.2.5 Composition minéralogique
La composition minéralogique de la cendre a étéradgnhée par DRX.

C’est seulement ici une représentation qualitagiveon quantitative des phases amorphes et
cristallines de la silice.

Les facteurs contrélant si la cendre de balleszdeeste amorphe ou si elle devient cristalline
sont la température et la durée de calcination.n@uUa température s’éléve au dela de la
température de transformation, la silice amorphegegt métastable, commence a s’aligner et
forme un treillis. La cinétique de la transformatigera faible ou haute en fonction de si I'on
se trouve a une température juste au-dessus ouoiresu-dessus de la température de
transformation. Si I'on s’accorde avec la littératuon peu conclure que la balle de riz
calcinée a une température de 700°C donne une eamdorphe avec une bonne activité
pouzzolanique.
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Idéalement, pour un matériau totalement amorphes me devrions pas voir de pics mais
juste une bande diffuse devrait étre visible sugrbphe. La raison est la présence de phases
cristallines, spécialement de la cristobalite etlaléridymite, pouvant apparaitre lors de la
calcination pas parfaitement contrélée. Avec unfaer utilisé en laboratoire, bien que le
thermostat assure une température de chauffelfixempérature au sein du tas de balles de
riz dans le bac peut varier durant les deux hedeegombustion.

La DRX a été effectuée sur trois échantillons dedoes de balles de riz calcinées a des
températures différentes : 600, 700 et 800°C. Wm@aquantitative est effectuée sur les raies
correspondant aux distances inter-réticulaires»«dli quartz (3,34, 4,26A, 1,824 et
1,544), de la cristobalite (4,04, 2,494 et 2,47A) et de la tridymite (4,14 et 4,33}). En
effectuant la DRX, cela sert de confirmation duighde la température de 600°C suite a
I'analyse de l'activité pouzzolanique. Les résuitdes DRX ayant eu lieu sont présentés sur
les figures 24 a 29.

* 600°C
T d-spacing Angle Background Significance
W
( (A) ] (°2Theta) (counts/s)
12,85512 65,61 8,63719 18,24 172,79 0,28000 0,72
5,69569 64,96 19,57060 18,06 131,03 0,12000 0,85
5,03955 51,36 22,14895 14,28 155,20 0,48000 1,00
4,20311 100,00 26,63066 27,80 214,44 0,12000 0,74
3,34657 89,16 33,62696 24,79 147,38 0,20000 1,08

Figure 24 - Résultats obtenus de la DRX pour la cere de balles de riz - 600°C
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Figure 25 - Graphe de la DRX pour la cendre de badk de riz - 600°C
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« 700°C

T d-spacing Angle Background Significance
W
( (A) (°2Theta) (counts/s) -
4,07434 29,96 27,48859 15,25 230,06 0,10000 0,67
3,99741 100,00 28,02837 50,89 228,59 0,10000 0,63
3,33671 46,50 33,72937 23,66 148,26 0,48000 0,68

Figure 26 - Résultats obtenus de la DRX pour la cere de balles de riz - 700°C
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Figure 27 - Graphe de la DRX pour la cendre de badks de riz - 700°C
* 800°C
T_d--'s;iacing Angle Background Siglliﬁcallce
\\Y
( (A) (°2Theta) (counts/s)
6,51061 16,81 17,10127 7,35 117,25 0,80000 0,75
6,05491 71,39 18,39910 31,23 118,13 0,06000 0,60
3,33680 100,00 33,72838 43,74 136,05 0,24000 1,66
2,89753 19,36 39,03376 8,47 86,65 0,20000 0,61

Figure 28 - Résultats obtenus de la DRX pour la cere de balles de riz - 800°C
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Figure 29 - Graphe de la DRX pour la cendre de badk de riz - 800°C

Nous n’observons pas de pic de diffraction netlssirgraphes obtenus aprés DRX des trois
échantillons. Ills montrent plutdt des pics diffudagges ce qui est caractéristique d'un état
amorphe et donc d’'une certaine réactivité de ladmenLes graphes ne possédent pas une
allure plate, preuve du caractere amorphe, maoasede pas de pic permettant de conclure
gue les cendres sont cristallines.

L’intensité du pic maximum est plus faible pourdandre calcinée a 600°C que pour les
autres températures.

En se référant aux tableaux des résultats, saafiditillon calciné a 700°C possede un pic a
4,07434A caractérisant la présence de cristobalite dowtde> est compris entre 4,05 et 4,13.
L’échantillon de la cendre obtenue & 600°C contigraint & lui un « d » proche de 4,20&11
pouvant expliquer la présence de cristobalite. telisité de ce pic est plus faible que pour
celui représentant la cristobalite a 700°C. Celaligge donc la formation de phases
cristallines lorsque la température augmente.

Nous pouvons remarquer qu’entre la DRX caractérisacendre calcinée a 600°C et la DRX
pour une cendre calcinée a 800°C, la quantité @etzydiminue. Il y a donc transformation
du quartz en phase cristalline.

Ces observations faites, il faut tout de méme gathe peu de recul et ne pas tirer de
conclusions hatives. En effet, les résultats oldesuite a la DRX ne sont pas des résultats
clairs et nets, et ne nous permettent de les idtEnp comme désiré. Cela étant dit, la
température de 600°C semble étre le bon choix jadoaille de riz dont on est en présence.

56



4.1.2.6 Densité

La densité absolue est déterminée par I'utilisatienpycnometres en verre (selon la norme
NF EN 1097-3) avec du white spirit comme liquiderdesure. En effet, le white spirit a un
plus grand pouvoir de mouillabilité et facilite dola manipulation pour des poudres telles
gue les cendres de balles de riz. L'échantillocatedres a d’abord été séché dans une étuve a
105°C. Deux pycnometres ont été préparés afin d&leo les résultats et s’assurer de leur
cohérence. Les pycnomeétres sont pour rappel des femugées d’'une grande précision.

La mesure de la densité se fait par une sérieotdegesées successives :
1) On remplit la fiole de white spirit jusqu’au repe€n mesure une masse M1.
2) On ajoute a c6té de la fiole une quantité de cenpoair laquelle on désire connaitre
sa densité. On mesure une masse M2.

3) On place les cendres dans le pycnometre et oneajastolume du white spirit
jusqu’au repere. On mesure une masse M3.

White spirit seulement White spirit + cendres

a volume constant
Cendres
Ml M2 M3

Figure 30 - Pycnometre en verre

Les différentes prises de mesures sont notéedeltaisieau ci-dessous :

Pycnométre 1 Pychometre 2

Volume du pycnométre [cmi] 99,5196 100,0562
Poids vide [g] 45,0449 45,2981
Poids avec échantillon [g] 49,0461 49,3354
Poids de I'échantillon [g] 4,0012 4,0373
Poids avec white spirit [g] 124,7327 125,4464
Poids du white spirit [g] 75,6866 76,1110
Masse volumique du white spirit [g/cn] 0,7724 0,7724
Volume du white spirit [cm?] 97,9889 98,5384
Volume de I'échantillon [cnT] 1,5307 1,5178
Masse volumique de I'échantillon [g/cri 2,61 2,66

Tableau 11 — Pycnométre - Résultats

La densité moyenne obtenue pour la cendre utibséelonc de&,635 g/cnipour la cendre
obtenue dans les conditions choisies. Notons gquensavait augmenté la durée de broyage,
cette densité aurait été un peu plus élevée.
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4.1.2.7 Granulométrie

La granulométrie de la cendre de balles de rizaadlisée en deux phases. Dans un premier
temps, nous avons utilisé un tamisage manuel del'die tamis. Il s’agit d'une méthode
simple, économique et qui permet d’obtenir de b@ssiltats lorsque les particules ne sont
pas trop fines. Cette méthode consiste a mesupmidis de la matiere qui passe au travers de
tamis calibrés. Ceux-ci sont superposés de facomdé&ante et on mesure dans chacun d’eux
la matiére refusée aprés le tamisage. L'opératiotanhisage se fait a sec et est réalisée par un
appareil faisant vibrer 'ensemble de la colonneaheis.

Dans notre étude, nous avons choisis les tamiaasuiv25@m, 125m, 8Qum, 63um et
45um. Cela nous a donc permis d’obtenir une premiéraepde la granulométrie concernant
les particules de taille supérieure audb

La seconde phase s’est effectuée au moyen d'urulgragtre a diffraction laser de type
Mastersizer 2000. Ce systeme utilise le principeladdiffraction et de la diffusion d'un
faisceau laser frappant les particules. Chaquecpbatdiffracte la lumiere selon un angle en
fonction de sa taille. Suite a cela, il est donsgille d’établir la granulométrie du matériau.
Ce systeme est composé d’'un banc optique et dgapateur d’échantillon. L’échantillon du
matériau est dispersé et passe a travers la zomesiere du banc optique. Le laser frappe les
particules et difféerents détecteurs mesurent pegwesit I'intensité de la lumiere diffusée par
les particules du matériau sur une large gammelaingu

Figure 31 - Granulométre a diffraction laser — Masersizer 2000

Le préparateur d’échantillons permet que I'échkmtide matériau soit envoyé vers le banc
optique avec une concentration correcte et uneedigm stable et appropriée. Les modules
assurant la dispersion des particules de matéfaotionnent en voie liquide. Le dispersant

est soit de I'eau, soit un solvant (exemple : é@bhafen mouillant la surface de chacune des
particules, les molécules diminuent leur énergiesuaidace ce qui réduit en conséquence les
forces d’attraction entre les particules en contaetdispersant permet donc que le matériau
soit en suspension. Pour assurer ’homogénéité stispension des particules, I'échantillon

est mis en recirculation continuelle au niveauadedllule de mesure.

Pour que les particules soient convenablement iépe individuellement, une agitation

fournie par une pompe est appliquée. Lorsque |&maat est extrémement fin, on a recours a
I'utilisation d’ultrasons.
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Cette technique se repose sur la théorie de Fréemhoest-a-dire que les particules sont
considérées sphériques, non poreuses et opacaiesieju’elles diffractent la lumiéere avec la

méme efficacité quelle que soit leur taille. Cepdieéses permettent de ne pas devoir
connaitre les indices de réfraction de I'échamtikd du milieu porteur. Par expérience, cette
théorie offre des résultats cohérents.

L’appareil électronique peut tout a fait mesures garticules pouvant atteindre des tailles

jusque 2mm. Le souci est que la diffraction eshlpkis grande pour les grandes particules ce
gui a comme conséquence de limiter fortement laigianh sur les fines. Un pré-tamisage a

I'aide des tamis est donc judicieux a ce niveau la.

Notons, que pour la mesure de la cendre de baleiz d’eau sera utilisée comme dispersant.
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Figure 32 - Granulométrie de la cendre de balles dez

4.1.2.8 Surface spécifique

La surface spécifique, parfois appelée finesse lda® permet de calculer la finesse d’'une
poudre. Celle-ci est caractérisée par la surfaéeifigue, autrement dit la surface totale
développée par tous les grains dans un grammeudbeétudiée. Son unité est le’m

La surface spécifique a été déterminée par la rdétde Blaine (EN 196-6). Pour chacun des
échantillons préalablement séchés dans une étUd53C, deux tests ont été réalisés avec
pour chacun deux prises de mesures. Aprés celaaleier moyenne a pu étre obtenue.

L’essai a pour but de mesurer le débit d’air capatd passer au travers de la poudre. La
surface spécifique n’est pas directement calcubies ccet essai, elle est comparée a une
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poudre dont on connait sa surface spécifique. Bahgssai, nous faisons passer un volume
d’air a travers la cendre. Plus le temps sera itapbmpour faire traverser ce volume d’air,
plus la surface spécifique sera importante. Damsdaditions dictées par la norme, la surface

spécifique est proportionnellevi.

Figure 33 - Perméabilimétre de Blaine
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Figure 34 — Principe de fonctionnement de la méthedde Blaine
Matériaux de construction Prof. J.P. DELISLE, F. ALOU , Lausanne, octobre 1978

Pour chaque prise d’essai, la cellule, le pistarsiaque les filtres en papier et la grille
métallique sont pesés avant et apres que la ceoidrajoutée et compactée. Par la différence
de masses, la porosité peut étre calculée enauntilis volume de la cellule et de la densité
précédemment calculée.

A partir de le mesure du temps, de la températude da constante de I'appareil de Blaine
(k=2,47), la surface spécifique de Blaine peut éaleulée.

La surface spécifique moyenne obtenue est de 1645K). Cette surface spécifique est
valide dans les conditions d’essai dans lesquellesa été déterminée :

Température Humidité relative Pression Viscosité de I'air
[°C] [%] [Pa] [Pa.s]
21,3 65,7 101000 0,00001824

Tableau 12 - Conditions de I'essai de Blaine
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Déja mentionné auparavant, la porosité des particules de la cendre est le premier facteur
influengant la surface spécifique. Le matériau le plus poreux dans la cendre est le carbone
restant et par conséquent une grande quantité de carbone aura une surface interne importante
et donc une grande demande en eau.

La surface spécifique obtenue est plus faible que celles qui ont été exposées dans la littérature.
Cela s’explique par un temps de broyage plus élevé que le temps de 12 secondes choisi dans
notre situation.

4.1.2.9 Morphologie

Pour caractériser la morphologie de la cendre de balles de riz, nous utilisons un
granulomorphometre pour analyser les particules. Au moyen de 1'appareil Occhio 500nano,
nous pouvons mesurer des tailles et analyser la morphologie de particules a partir de 400 nm
jusqu'a 2mm. Ce systéme est composé d'une caméra de haute résolution, d'un éclairage
spécifique et d'un disperseur dédi¢ aux fines particules afin de réaliser des analyses
morphologiques tres précises.

Fiure 35 - Granulomorphomeétre Occhio 500nano

Un tel appareil ne remplace en rien un microscope électronique a balayage. Le
granulomorphométre donne une indication au niveau de la taille et de la forme des particules.
La mise au point est effectuée automatiquement et nous offre une résolution d’un demi
micrométre par pixel. Le probléme rencontré avec ce type de mesure est I’étalement des
tailles des particules. En effet, lors de la mise au point de 1’appareil, celui-ci doit ajuster sa
lentille et doit se focaliser sur les particules. Si il décide de s’ajuster sur les grandes, il passera
a coté des plus petites et vice-versa.

Etant donné la précision de 1’appareil, un filtre a été placé pour le recensement des particules.
Seules les particules ayant un diametre moyen comprit entre 10 et 100 microns seront
analysées permettant ainsi d’avoir des résultats cohérents. Si cela n’avait pas été le cas, les
plus petites particules auraient semblées sphériques au niveau de la morphologie.
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Remarquons qu’il s’agit d’une projection bidimensionnelle d’un objet tridimensionnelle. Les
particules ont donc choisi se placer face a la lentille selon une position aléatoire mais souvent
préférentielle. Certains paramétres n’appartenant pas au plan ne sont donc pas pris en compte
par ’analyse. Un certain esprit critique est donc a maintenir durant 1’observation des résultats.

Volume (%)
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a
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0.10 1.00 10.00 100.00 1000.00 10000.00 100000.00
Area Diameter (pm)
Size Distribution by Volume
Mean  D[43] StdDev  Min P1 P5 P10 P16 P25 P50 P75 P84 P90 Pa5 ] Max
Area Diameter 7046 7946 3615 1173 1642 2273 2064 3691 4944 8143 1079 1172 1265 1325 1485 1543

Figure 36 - Distribution de taille des particules de cendre de balles de riz (en volume)
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Figure 37 - Images de la cendre de balles de riz — %2 pm/pixel
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Figure 38 - Pourcentage des tailles de particuleeaendre de balles de riz

4.1.2.10  Composition chimique

La composition chimique de la balle de riz n'ess paitée dans ce travail. Une étude par
fluorescence-X pourrait étre effectuée afin de mé@tger chacun des constituants de la cendre
utilisée.

4.1.2.11 Conclusions
A partir de ces résultats, certaines conclusions et étre tirées :

» La cendre de balles de riz posséde une phase aenlm@gu’elle est calcinée a une
température de 600°C. Elle posséde une bonne técpouzzolanique lorsque l'on
compare a la littérature consultée.

» La cendre de balles de riz possede une grandecsgjeécifique ce qui expliquera une
probable demande en eau importante pour la misewmre des mortiers. La forme
des particules en sera également une raison.
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4.2 Autres matériaux

Afin de mettre en ceuvre différents mortiers et miauven analyser leurs résistances
meécaniques, d’autres matériaux ont été choisi et caractérisés dans ce chapitre. Dans la

mesure du possible, des matériaux malgaches opréfrés et lorsque ce n’était pas le cas,
des matériaux semblables ont été utilisés.

4.2.1 Chaux

La chaux est une chaux hydraulique et sert de hansein des compositions. Cette chaux
provient de I'entreprise « Safy » située a Tulelans le sud-ouest de Madagascar. Il s’agit
d’'une entreprise leader dans son secteur. Dangjdanme de produit, la chaux utilisée est la
chaux Tropic.

4.2.1.1Densité

La densité n’est pas mesurée via le méme essapaurela cendre de balles de riz. Nous
utilisons un pycnometre a gaz suivant la norme WFIEO 8130-2. Ce pycnometre est un
moyen rapide de mesurer avec précision la densigpmorosité d'un matériau. Le volume et
la densité d'un échantillon sont facilement cakkudél'aide de deux lectures de pression
affichées sur l'indicateur digital.

Il'y a trois volumes disponibles 5cm3, 35 cm3 € &2 fonction de la taille de I'échantillon &
mesurer. Etant donné que nous sommes en présemporidiee, nous choisissons le plus petit
des volumes.

Ce matériel utilise un gaz a 140-170 kPa. Les gawgnt étre employés sont I'azote ou
I'hélium. De préférence, I'nélium est trés souvehbisi, il fait preuve de meilleures
performances étant donné qu’il est stable avecriaiériaux.

Figure 39 - Pycnométre a gaz

L’échantillon a analyser est introduit dans la teetiellule en aluminium du pycnomeétre.
L’hélium est alors confiné a une certaine pressi@rdans le volume V1 connu d’une cellule.
Le gaz est ensuite libéré dans le volume de déwhuans lequel se situe I'échantillon. Nous
obtenons alors une certaine pression P2. Le voMenée I'échantillon dont on connait la
masse Me peut pour finir étre déterminée gracelai ldes gaz parfaits. La prise de mesure
est effectuée quatre fois afin d’avoir un résuigiroductif.
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Aprés essai, on obtient une chaux de densité vajagta4 g/cm.

Notons que cette technique n’est pas préférée enopyetre en verre pour la cendre de balles
de riz en raison de la trop grande porosité deegellAprés essai avec I'hélium, la densité
moyenne pour la cendre de balles de riz vaut 3,88a% contre 2,635 g/crhpour la densité

obtenue via le pycnometre en verre. Cette valeucaapletement erronée, elle surestime la
densité réelle.

4.2.1.2Surface spécifique

La surface spécifique de la chaux est déterminédapaéthode de Blaine explicitée dans le
chapitre concernant la caractérisation de la likdlez. La surface spécifique de la chaux vaut

11510 cni/g. Elle est mesurée dans les mémes conditions dealairer que pour la cendre de
balles de riz.

4.2.1.3Granulométrie
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Figure 40 - Granulométrie de la chaux

La brisure de la courbe granulométrique s’expligae la moindre précision de la premiére
phase de tamisage par rapport a la granulomésaidi€&lectroniquement.
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4.2.2 Ciment Portland

Le ciment Portland utilisé est un ciment CEM | 5R,%roduit a Lixhe par le cimentier CBR.

Il respecte la norme européenne EN 197-1. Il cohga moyenne 98% de clinker Portland et
le reste est constitué de fillers. Ce ciment a dung&e de prise de 2h40 et posséde aprées 28
jours une résistance en compression supérieuresalsant

A Madagascatr, trois types de ciments sont proghaitde cimentier Holcim dans la région de
la capitale, Antananarive. Parmi eux, le ciment anila » est un ciment Portland CEMI
42,5N possédant une proportion de clinker de 99@/4l A 28 jours, il aura donc une
résistance minimum de 42,5 N/rinne fiche technique de ce ciment est jointe erese.

Lors du retour en Belgique suite au séjour a Maskeaya une trop faible quantité de ce ciment
fut ramenée. Un ciment de composition quasi égeital a donc été choisi en Belgique
malgré la différence de résistance aprés 28 jours.

EX|gences
Unités Valeurs

Constituants en % de la somme
des constituants principaux et secondaires

Clinker (K) % 98 95 100
Filler % 2 - 5

Ajouts en % du ciment fini

Régulateur de prise % 6,0 = =
Agent de mouture % <0,2 - 1,0
Agent réducteur* % 05 - -

Figure 41 - Ciment Portland - Composition déclarée

4.2.2.1Composition chimique

o Valeurs
Cao % 64 - -

SiO, % 21 - -
ALO, % 5 - -
Fe,O, % 4 = =
CA % 7 - -
Sulfate SO, % 29 - 4,0
Résidu insoluble % 0,5 - 5,0
Perte au feu % 1.3 - 5,0
Chlorures % 0,06 = 0,10
Chrome (VI)* % < 0,0002 = 0,0002
Na,O équivalent % 0,85%* = =

*  Conformément au Réglement CE 1907/2006 (Reach), la teneur en chrome (V1) soluble est limitée & 0,0002 %
maximum. La teneur en chrome (V1) est déterminée selon EN 196-10.
** Valeur moyenne + 1,96 x écart-type

Figure 42 - Ciment Portland - Composition chimique
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4.2.2.2Densité

Tout comme la chaux, nous utilisons le pycnometgaza La marche a suivre est exactement
identique.

Aprés essai, on obtient une chaux de densité vajag86 g/cm.

4.2.2.3Surface spécifique

Par la méthode de Blaine, on détermine la surfgeifique du ciment Portland vaut
4225 cnflg. Cette valeur s'accorde parfaitement avec la vateayenne de 4400 dfgy

donnée par le cimentier CBR. Elle est mesurée dsnsiémes conditions de laboratoire que
pour la cendre de balles de riz.

4.2.2.4Granulomeétrie
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Figure 43 - Granulométrie du ciment Portland

4.2.3 Sable

Le sable utilisé est du sable normalisé CEN. i$’d’'un sable naturel et ses propriétés sont
décrites dans la norme 196-1 que nous utilisertusstprd pour les mélanges. Il possede une
teneur en silice d’au moins 98% de silice et umede en humidité de moins de 0,2%. Le
sable se présente sous sachet en plastique det18h0a granulométrie est explicitée dans

le tableau ci-dessous.
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Tamis ouverture des mailles (mm) Refus cumulés (%)

0.08 9+1
0.16 87+5
0.50 67 +5
1.00 33+5
1.60 7+5
2.00 0

Tableau 13 - Granulométrie du sable normalisé CEN

4.2 .4 Fillers
Les fillers choisis sont des fillers calcaires 4otac ».
4.2 .4.1Densité

Tout comme la chaux et le ciment, nous utilisongylenométre a gaz. La marche a suivre est
exactement identique.

Aprés essai, on obtient une chaux de densité vajans1 g/cm.
4.2.4.2Surface spécifique

Par la méthode de Blaine, on détermine la surfg@ifique du ciment Portland vaut
4441 cnflg. Elle est mesurée dans les mémes conditions deal@irer que pour la cendre de
balles de riz.

4.2.4.3Granulomeétrie
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Figure 44 - Granulométrie des fillers calcaires
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4.2.5 Cendres volantes de centrales thermiques

Il s’agit de cendres volantes provenant de cergrddermiques aux Pays-Bas, dans la région
de Nimegue plus précisément. Cette cendre essédilcomme additif dans les ciments
produits a Lixhe (Belgique) par le cimentier CBR.

4.2.5.1Composition chimique

La composition chimique nous a été donnée pardesratoires de recherche du cimentier
CBR a Lixhe. lls ont effectué 17 échantillons supériode de statistique communiquée. Les
valeurs moyennes des constituants sont les suivants

Constituants Proportion

[%0]
SiO, 54,08
Al,O3 23,40
Fe,0O3 6,43
CaO 4,06
Na,O 0
K,0O 2,02
MgO 1,80
Perte Feu 3,19

Tableau 14 - Composition chimique de la cendre desntrales thermiques

4.2 5.2Densité

Tout comme les matériaux précédents, nous utilil®pgcnomeétre a gaz. La marche a suivre
est exactement identique.

Aprés essai, on obtient une chaux de densité vala@94 g/cm. Elle est mesurée dans les
mémes conditions de laboratoire que pour la ceteltealles de riz.

4.2.5.3Surface spécifique
Par la méthode de Blaine, on détermine la surfg@ifique du ciment Portland vaut

3105 cnf/g. Cette valeur est en accord avec la valeur moyear2987 cm2/g communiquée
sur la fiche technique accompagnant les cendres.
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4.2 .5.4Granulométrie

100 //

90

80 /'(
S 70
>
S g0 /
o
g 50 /
3 /
g 40
[+]
A /
g 30 s

J
20
'_,f'
10 -
0 m‘""....‘
0,01 0,10 1,00 10,00 100,00 1000,00
Ouverture du tamis [pm]

Figure 45 - Granulométrie des cendres volantes dewtrales thermiques

4.2.5.5Morphologie
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Figure 46 - Distribution de taille des particules @ cendres volante de centrales thermiques (en volen
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Luminance 0.225 0.347 0.047 0.169 0.169 0.174 0.181 0.186 0.191 0.212 0.245 0.267 0.286 0313 0375 0831
0.Bluntness 0378 0.765 0.183 0.140 0.140 0.177 0.196 0.206 0.242 0.327 0.467 0.556 0.622 0743 1.00 1.00
0O.Roughness 0.097 0.201 0.071 0.000 0.000 0.000 0.012 0.028 0.042 0.085 0.140 0.169 0.182 0.223 0.302 0.366
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Figure 47 - Pourcentage des tailles de particule®atendres volantes de centrales thermiques

Figure 48 - Images de la cendres volantes de cerigra thermiques — Ygm/pixel
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« Comparaison cendres volantes de centrales thermigsé de balles de riz
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Mean D[4.3] StdDev Min P1 P5 P10 P16 P25 P50 P75 P84 P20 Pas Pag Max

Inner Diameter - 54.80 59.28 26.88 10.31 11.00 1462 18.70 2317 3024 57.00 79.56 86.85 89.87 96.47 99.33 99.58
- 36.43 38.75 21.30 10.31 10.31 1165 13.14 15.12 18.70 30.89 50.85 56.87 71.27 7886 82.22 8295

Area Diameter - 79.46 79.46 36.15 1173 16.12 2273 2964 36.91 49.44 81.13 1079 117.2 1265 1325 1485 154.3
- 4098 4098 28.00 1151 13.30 16.35 19.08 2254 2754 42.89 70.10 80.76 91.44 103.4 1098 113

Width - 79.04 85.07 38.51 11.01 14.06 2022 2692 3465 46 .66 80.57 1028 1211 134.7 146.3 1554 158.2
- 48.39 50.82 27.96 11.01 12.67 1494 17.45 2082 2517 40.32 7221 78.23 90.12 96.07 108.7 1119

Length - 1112 1139 51.08 12.40 20.09 3138 41.91 53.49 7204 108.3 1454 160.3 1771 2031 2178 2222
- 67.29 7597 39.19 11.79 15.00 20.12 2474 29.71 36.48 56.69 95.00 116.1 1314 137.0 156.7 184.0

Max Distance - 113.0 1157 51.80 12.37 20.12 3162 4248 53.87 73.16 109.3 147.0 164.3 176.8 2058 2200 2251
- 67.83 76.449 39.44 12.08 14.87 20.00 2470 2074 36.88 58.06 9529 116.0 1353 1369 157.3 1839

Geodesic length - 166.7 2107 92.11 10.10 18.13 3476 5083 68.10 96.35 157.2 2285 2665 2964 3204 380.2 401.2
- 89.44 2314 7321 968 11.80 17.90 2395 30.32 38.20 66.02 1156 1635 180.0 196.2 3086 447 4

Figure 50 - Pourcentage des tailles des particuléles deux cendres
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Figure 51 - Pourcentage en forme des particules ddsux cendres
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Au moyen d’'un tel appareil de mesure, plusieurseias de forme sont analysés. Détaillons
les différents facteurs présents sur le graphespet :

* Luminance : Niveau de gris moyen de la particule
« O. Bluntness: Quantifie les aspérités des particules

* 0O. Rougness Quantité de matiere qui doit étre ajoutée a ldiqde pour que la
particule ait une surface extérieure lisse.

* Elongation: Rapport entre la largeur et la longueur de léiQde
» Circularity : Degré auquel la particule est similaire a urcleer

» Solidity : Rapport entre l'aire de la particule et laire dienveloppe convexe
englobant la particule

En comparant les deux cendres au niveau de leyhulagie, différentes choses peuvent étre

retirées. Dans un premier temps, nous pouvons rgprearque les particules de cendres

volantes de centrales thermiques sont plus finespqur les cendres de balles de riz. Elles

possedent chacune une granulométrie plutét ételésuite, les cendres issues des centrales
thermiques sont plus sphériques que celles desha@dleiz apres broyage. Au niveau de leur

forme, les CBR sont plus grossieres, leur surfatérieure est moins lisse. La CBR présente

beaucoup plus d’aspérités ce qui peut étre un parandans la demande en eau lors de la
constitution d’'un mortier ou d’un béton. La forme ld CBR est également en accord avec la
grande surface spécifique trouvée via la méthodglaee.

La CBR présente aussi une forme plus allongée @jeerndre de centrales thermiques. Cela

peut s’expliquer par la nature premiere de cesresndla CBR est issue d’un végétal fibreux
et garde son caractere de forme allongé apresatitmn et broyage.

4.2.6 Récapitulatif

Afin d’y voir plus clair au niveau des caractéqstes des matériaux étudiés, nous exposons
guelques tableaux récapitulatifs.

4.2.6.1Densité

; Cendres Vol. de
Chaux Ciment Fllle.rs Centrales Cendre dg
calcaires Thermiques Balles de riz
DS 2,4244 3,1386 2,7151 2,2794 2,635

[g/cm’]
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4.2.6.2Surface spécifique

H Cendres Vol. de
Chaux Ciment Flllers Centrales Cendre d('."
calcaires Thermiques Balles de riz
SIS 11510 4225 4441 3105 16455

Spécifique [cnf/g]

Tableau 15 - Récapitulatif des surfaces spécifiques

4.2.6.3Granulomeétrie

" 7
80 / / /

70

60

50

40

30

Passant cumulé [%vol]

/

—— Ciment

—— Chaux

- Py
10 / /
0 —
0,01 0,10 @overture du tantig, jgm] 100,00 1000,00

Fillers calcaires —— Cendres volantes de centrales thermique

——— Cendres de balles de riz

Tableau 16 - Courbes granulométriques des matériaux

4.3 La composition des mortiers

Huit mélanges ont été realisés au moyen de chauxjndent Portland, de sable, de fillers
calcaires, de cendres volantes de centrales theesiet bien entendu de cendres de balles de
riz. lls ont été préparés en respectant la normepéenne NF EN 196-1. Pour chacun d’eux,
450g de liant et 13509 de sable ont été utiliseeent dit un rapport 1 : 3.

Parmi les huit mélanges, trois ont été constitwés a@e la cendre de balles de riz et ont été
comparés aux autres mélanges de composition étaltigoremier n’est composé que de
ciment Portland, il sert de référence dans ce progre expérimental. Les quatre autres
mélanges ne contenant pas de cendres de ballés @@ une substitution du ciment par un
autre matériau c’est-a-dire de la chaux, des $illealcaires ou des cendres volantes de
centrales thermiques. Pour le second mélange, mmoplacons 25% du ciment par de la
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chaux, pour le troisieme, 25% du ciment par désréilcalcaire et pour le quatrieme 25% du
ciment par des cendres volantes de centrales theesi Pour le cinquiéme mélange, nous
substituons 25% du ciment par 12,5% de chaux €%i2Je cendres volantes de centrales
thermiques. Les trois derniers mélanges sont coégpd'sine portion de cendres de balles de
riz. Dans la sixieme composition, 10% du cimentrestplacé par de la cendre de balles de
riz. Pour le septieme, 25% du ciment par de la edd balles de riz et pour le dernier 25%
du ciment par 12,5% de chaux et 12,5% de cendbaltks de riz.

La substitution de 25% du ciment par les autre€r@atx n’est pas choisie par hasard. En
effet, cela est réalisé en accord avec le prindfiedice d'activit¢ des matériaux
pouzzolanigues. Celui-ci est une caractéristiqyaontante, elle permet d’évaluer I'efficacité
de la pouzzolane. Elle est calculée en faisarappart entre les résistances a la compression
a 90 jours du mortier contenant 25% d’'un autre rmeatéen substitution (AS) et celle du
mortier sans substitution (SS) et celle du pandeskde la formule suivante :

| = ResAS / Res25SS

Une bonne activité pouzzolanique est représergéarpindice supérieur a 1.
Le détail de toutes ces compositions est présemie lé tableau ci-dessous.

Echant. Ciment Sable Chaux Fillers C.V. Cendres Eau
Calcaires Centrales Balles de Riz
Therm.
(9] [d] (9] [d] (9] [d] [d]

1 450 1350 - - - - 225
2 3375 1350 1125 - - - 225
3 337,5 1350 - 112,5 - - 225
4 3375 1350 - - 1125 - 225
5 3375 1350 56,25 - 56,25 - 225
6 405 1350 - - - 45 225
7 337,5 1350 - - - 1125 225
8 337,55 1350 56,25 - - 56,25 225

Tableau 17 — Compositions des mortiers

Le rapport eau/liant de tous les mortiers mis exreea été gardé constant pour chacun d’eux.
Une quantité d’eau supplémentaire peut étre ajautértaines compositions pour obtenir une
ouvrabilité suffisante. On en prendra conscienceréatisant les tests de consistance de
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mortiers. Dans ce programme, la demande en eapas'&té un parametre étudié, le rapport
eau/ciment est gardé égal a 0,5.

L’'ouvrabilité est mesurée suivant la norme NF ENL3@. L'ouvrabilité se détermine au
moyen d’une table a secousses. Une fois que ldanarété mis en ceuvre suivant la norme
NF EN 196-1 et démoulé d’'un moule tronconiquegiait 15 chocs successifs durant 15
secondes. Ensuite, on mesure le diametre finah dalette qui possédait un diametre initial
de 100mm. Le diamétre final de la galette se cel@n prenant la moyenne de deux
diameétres perpendiculaires d1 et d2, a 10mm pres.

(mm)

Figure 52 - Table a secousses
source : http://mwww.la.refer.org/materiaux/default.html

Les diamétres d’étalement pour chacun des moda@rsles suivants :

Composition di d2 Diametre d’étalement

[mm] [mm] [mm]

1 156 158 157

2 125 123 124

3 170 162 166

4 152 150 151

5 123 125 124

6 113 119 116

7 148 140 144

8 118 116 117

Tableau 18 - Test de consistance des mortiers - Réats

Les mortiers 7 et 8 ont chacun eu de mauvais sdsuéin terme de consistance. Pour le
mortier 7, on remarque via la figure 53 qu’il n’ypas la formation nette d'une galette apres
les secousses. Le mélange étant trop sec, desspatitjections sont observables durant les 15
chocs successifs. Il s’agit manifestement d’un mandjeau. Pour le mortier 8 constitué de
ciment Portland, de chaux et de cendres de bafla&zdl’'ouvrabilité n’est pas suffisante, le
diamétre d’étalement en témoigne. Une quantitéudsegoplémentaire est donc demandée.
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Figu're 53 - Etalement pour la composition 7

4.4 Programme expérimental

4.4.1 Préparations des eprouvettes de mortier

Les mortiers dont les compositions sont décrit€ésduemment sont préparés en laboratoire
suivant les instructions de la norme NF EN 196-Ivenyen d’'un malaxeur respectant cette
norme.

Figure 54 - Malaxeur normalisé

Dans un premier temps, I'eau est mise dans la duvenalaxeur. Ensuite le ciment et les
autres mateériaux y sont versés avant de mettrealaxage en route durant 30 secondes a
petite vitesse. Aprés ce laps de temps, durar@lesecondes suivantes, le sable est introduit
régulierement. Les 30 secondes suivantes, le nggagantinue mais a vitesse rapide. Le
malaxeur est ensuite arrété durant 1 minute ee80rgles. Durant les 15 premiéres secondes,
un raclage du mortier sur les parois et le fondlaleuve est exigé. Pour terminer, un
malaxage final a lieu pendant 1 minute a grandessé.
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Ces opérations de malaxage sont récapitulées eaalsléau suivant :

o Introduction | Introduction Introduction Raclage
Opérations ) .
de l'eau du ciment du sable de la cuve
Durée 30s 30s 30s 15s 75s| 60s
Etat du Arrét Vitesse lente V't.' Arrét V"F'
malaxeur rapide rapide

Tableau 19 - Opérations de malaxage du mortier

Aprés ces opérations, le mortier est directementécdans les moules. Ces moules sont
constitués de 3 compartiments d’'une longueur demb6Ct d’'une section de 40x40mm
chacun. Le mortier est placé dans ces compartineentieux couches successives.

Figure 55 - Moules pour barrettes

Ensuite, un compactage a lieu au moyen d’une taBkcousses. Chacun des moules subit 60
chocs durant une minute.

Figure 56 - Table a secousses

Aprés cette phase, le moule est placé en chamionalblua une température de 20°C et a une
humidité relative de plus de 98%. Aprés un joursdehage, les barrettes sont démoulées et
mises dans des bacs sous eau dans une chambreshllmgkront testés aprés 7, 28 et 90

jours. Pour chaque composition, neuf barrettesétitréalisées, trois pour chaque temps de
test.
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4.4.2 Méthodes expérimentales

Dans notre programme expérimental, nous avons méwdéterminer la résistance en flexion
et en compression des mortiers réalisé. Ces résedasont déterminées en accord avec la
norme NF EN 196-1.

4.4.2.1Essai de flexion

La résistance en flexion du mortier est détermi@@ppliquant un essai de flexion en trois
points. Pendant ce test, la barrette est chargésoerncentre par une force concentrée et
supportée par deux appuis espacés de 100mm |'diawdee. Pour la charge maximale, on
défini alors la résistance en flexion du mortiestée

! 2 Fy ___ Faceslatérales
: de I éprouvette
|
; y
: ; !
|
b : g :
1
| v !
Fei2

b=40 cm
IQ—J 1= 100 mm | Fen2

»

Figure 57 - Dispositif pour I'essai de résistance la flexion

Tableau 20 - Esai de flexion en laboratoire

4.4.2.2Essai de compression

Une fois que I'essai de flexion a été réalisé, btient les deux moitiés de la barrette rompue.
Sur chacune de ces parties, I'essai de compregaiétre appliqué pour mesurer la résistance
en compression. La charge sur le prisme est init®dia deux plateaux de 40 x 40mm
opposé l'un a l'autre et situé de part et d’autnenabrtier. Une fois que la rupture survient
pour une charge donnée, on peut déterminer laaésis en compression du mélange testé.
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Figure 59 - Essai de compression en laboratoire
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4.4.3 Résultats et discussions

Echantillons Flexion - 7 jours

[N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?3]

1 4,92 6,73 7,07 71

2 5,25 3,84 4,39 4,5

3 5,28 6 6,11 5,8

4 523 4,93 4,04 4,7

5 4,92 4,42 518 4,8

6 5,56 5,72 547 5,6

7 4,31 2,98 2,77 34

8 4,89 5,67 6,35 5,6
Tableau 21 - Résultats Essai de Flexion - 7 jours
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Résistance maximale [N/mm?]
3 4 5
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-
N
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N
[ee}

Echantillon n°
w —
| E

o)}

Figure 60 - Résistance en Flexion aprés 7 jours

Echantillons Compression - 7 jours

[N/mm:] [N/mm:] [N/mm:] [N/mm:]

1 274 31,8 30,2 40,0 44,0 43,7 43,9

2 30,8 283 23,0 20,2 24,6 25,8 25,5

3 31,8 311 374 33,6 34,0 35,6 33,9

4 29,6 29,3 30,5 311 23,6 211 27,5

5 31,8 29,9 25,8 26,4 28,6 315 29,0

6 315 334 321 335 29,6 274 31,3

7 22,7 23,0 17,0 18,3 17,3 14,5 18,8

8 28,3 29,3 34,6 33,7 37,7 374 33,5
Tableau 22 - Résultats Essai de Compression - 7 jsu
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Résistance maximale [N/mm2]
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Figure 61 — Résistance en compression apres 7 jours

Echantillons Flexion - 28 jours

[N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?]

1 6,47 7,05 8,18 8,18

2 6,04 4,67 543 5,38

3 7,29 6,73 6,86 6,96

4 6,66 6,6 6,27 6,51

5 5,96 52 6.3 5,82

6 6,67 7,02 6,42 6,7
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7 5,69 3,97 3,76 4,47

8 6,49 6,62 6,76 6,62
Tableau 23 - Résultats Essai de Flexion - 28 jours

Résistance maximale [N/mm?Z]
4 5 6 7

o
-
N
w
e}
NeJ

10

[uny

w1
1

Echantillon n°

[e)}
L

Figure 62 - Résistance en flexion aprés 28 jours

Echantillons Compression - 28 jours

[N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?3]

1 44,6 44,3 56 324 594 58,2 58,8

2 39,3 374 29,3 29,6 315 30,8 33

3 42,1 41,5 34 431 45 44,9 41,8

4 45,3 43,4 36,8 44 324 35,2 39,5

5 39,6 41,2 36,5 374 41,8 384 39,2

85



6 44,6 459 46,2 42,5 41,5 39,9 43,4

7 315 321 22,4 21,7 24,9 214 25,7

8 36,2 38,7 43,7 47,5 48,7 48,4 43,9

Tableau 24 - Résultats Essai de Compression - 28ij8

Résistance maximale [N/mm?]
0 10 20 30 40 50 60 70
1 I i - i i
2 ) 22 N 1
3 i J1 '0 ‘ *
N L
E 4 | 39,5
\
g 5 | 39 —
: _ r
o
: |
6 1 A 9'/1
7| 25,7 ‘ ' = ‘
8 1 . "' 3,9 ' '—

Figure 63 - Résistance en compression aprés 28 jeur

Lors des tests en laboratoires, nous pouvons denslisectement en visualisant les résultats
gu’il existe une anomalie au niveau des résultats deux premieres barrettes du premier
mélange. Pour la premiére de ces barrettes, apssail de flexion, on peut observer sur la
section qu’il existe une ségrégation. Cela estettamement a l'usage abusif de la dameuse
manuelle lors de la confection des barrettes. I[gasde cette dameuse n’a pas eu lieu pour les
autres compositions et ainsi aucune ségrégatiat weible sur les autres barrettes.

Ensuite pour la seconde barrette de la premiérepaosition, les résultats des deux
compressions qui lui sont appliqguées sont éloigdésmaniére significative. Il s’agit
certainement d’'une mauvaise mise en ceuvre et @éeogénéité du mélange au sein de la
barrette est présente.

Pour les raisons évoquées, ces résultats ont @éisies de I'analyse.
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Figure 64 — Barrette apreés flexion des échantillons®1 - Ségrégation
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0 jour 7 jours 28 jours

=1 -100% ciment Portland 0 7,1 8,2

=7 - 75% ciment Portland +
25% chaux 0 45 54

=3 - 75% ciment Portland + 25

% Fillers calcaires 0 58 7,0
=4 - 75% ciment Portland +
25% C. V. Centrales 0 4,7 6,5

thermiques

@5 - 75% ciment Portland +
12,5% Chaux + 12,5% C.V. 0 4,8 5,8
Centrales thermiques

=6 - 909% ciment Portland +

10% CBR 0 56 6,7
= - 75% ciment Portland +
25% CBR 0 34 45
=8 - 75% ciment Portland +
12,5% chaux + 12,5% CBR 0 56 6,6
Age

Figure 65 - Résistance en flexion des différentesropositions en fonction de leur age
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70

60

50

=

Résistance en compression [N/mm?]

N/

10
0 - : -
0 jour 7 jours 28 jours
=1 - 100% ciment Portland 0 43,9 58,8
=7 - 75% ciment Portland +
25% chaux 0 255 33,0
=3 - 100% ciment Portland +
25% Fillers calcaires 0 339 418
=4 - 75% ciment Portland +
25% C.V. Centrales 0 27,5 39,5

thermiques

w5 - 75% ciment Portland +
12,5% chaux + 12,5% C.V. 0 29,0 39,2
Centrales thermiques

=6 - 90% ciment Portland +

10% CBR 0 31,3 43,4
=7 - 750 ciment Portland +
25% CBR 0 18,8 25,7
== 8 - 750% ciment Portland +
12,5% chaux + 12,5% CBR 0 33,5 439
Age

Figure 66 - Résistance en compression des différestcompositions en fonction de leur age
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Les deux figures précédentes mettent en évidenedeguésistances des mortiers évoluent en
augmentant avec le temps et ne présentent aucure. dbes évolutions sont clairement
visibles sur les graphes des résistances en fleatiaan compression. On peut voir que le
mortier de contréle, le premier mélange avec 10@eithent, a pour chacun des ages une
résistance supérieure a celles des autres moie28.jours, le mortier de contrdle respecte
bien la résistance annoncée par la fiche technitpst-a-dire un minimum de 52,5MPa en
compression. On constate également que lorsquelagugiantité de ciment diminue, la
résistance ne diminue pas forcément. Le mortieré8gmte une résistance élevée apres 28
jours en ayant substitué 25% du ciment par 12,5%hdeax et de cendres de balles de riz.

On peut remarquer que les performances mécanigudg\eloppent par I'hydratation sont

nettement plus rapidement pour le mortier de ctaibe pour les autres compositions. Une
fois que les mortiers auront un age avancé, laestadses mécaniques du mortier de controle
se stabiliseront alors que celles des mortiers ecamit de la cendre de balles de riz
continueront a croitre. C’est bien entendu grada @ouzzolanicité du matériau que ces
résistances progressent.

Le caractére des mortiers pouzzolaniques peutoiservé sur ces essais a 7 jours et a 28
jours mais il est évident que cela sera plus pro@ame fois que les essais a 90 jours auront
eu lieu. En effet, comme expliqué précédemmenttiba pouzzolanique ne se fait ressentir
gu’'a un age avancé du mortier ou du béton. La idrapbuzzolanique n’est pas une réaction
prédominante a jeune age, elle a un effet retardate prise car I'hydratation est moins
intense que pour le mortier de controle par exemPkda expligue en partie les faibles
résistances a 28 jours. La cendre produite dartsaceil présente donc une bonne activité
pouzzolanique.

Lorsque I'on observe le graphique représentantdsistances en compression, on remarque
gu’'avec le temps, les mélanges 6 et 8 possédanpamele cendres de balles de riz ont une
résistance qui croit de maniere plus rapide quexdéange 4 contenant les fillers calcaires.
Cela s’explique par la réaction pouzzolanique gucieée dans le matériau. En effet, il y a
une interaction entre la silice amorphe réactivesda cendre de balles de riz et le Ca(9H)
libérée lors de I'hydratation du ciment, ce quidemux particules pouzzolaniques la capacité
de fixer la chaux présente dans le matériau.

Le mélange 7 contenant 75% de ciment et 25% deresrte balles de riz a une résistance
équivalente a la moitié de celle du mortier de ddat Autrement dit, pour une résistance
garantie de 52,5 MPa a 28 jours pour le mortiercdetrfle, le mortier possedera une
résistance de 25 MPa pour un remplacement 25% nidree de balles de riz. Dans cette
étude, le rapport eau/liant ayant été gardé é@ab,ace manque de résistance exprimé par les
résultats s’expliqgue par un manque d’'eau. L'essata@hsistance le prédisait dés le départ. A
'avenir pour de nouveaux essais, ce rapport détra augmenté pour permettre une
ouvrabilité plus importante. Les particules étaotepises comme vu précédemment, toute
I'eau est pompée et la structure du mortier egt $&che pour s’établir correctement.
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Comparons maintenant les résultats concernantdiedres de balles de riz et les cendres
volantes de centrales thermiques. On remarque gwacune d’elles, plus I'age du mortier
augmente, plus la résistance augmente. Cela étafa déactivité de la cendre de centrales
thermiques semble beaucoup plus réactive lorsguevbit la pente de sa droite observée sur
les figures 65 et 66 en comparaison avec celladerdre de balle de riz. Encore une fois, il
faudra étre attentif aux résultats des essais &orgsurs.

Le mortier 7 comprenant 75% de ciment Portland 58t Zde cendres de balles de riz ne
présente pas les résultats escomptés de notre. éutlavenir, le paramétre du rapport
eau/ciment devrait étre pris en compte afin d'offi un tel mortier des résistances
mécaniques acceptables. Cela étant dit, on cormgatgour un mortier comprenant 90% de
ciment et 10% de cendres de balles de riz, untedgubsitif est déja visible aprés 28 jours.
Une fois une période de 3 mois écoulé pour ce Bmiies résultats seront intéressant a étre
observés.
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5 Conclusions

Tout d’abord, la cendre de balles de riz, issuéatgiculture a Madagascar et obtenue dans
des conditions pouvant s’approcher des conditionalés, a prouvé qualitativement qu’elle

pouvait étre une bonne pouzzolane artificielles’dist révélé qu’aprés calcination et suite a
une étude par diffractométrie de rayons X a praye la cendre était partiellement amorphe
et partiellement cristalline avec des traces deavalite apparentes. Cela nous a indiqué qu'il
ne fallait pas calciner la cendre a de trop hateiepératures. Ce fait n’est seulement expliqué
gue de maniére qualitative grace a la DRX. Néansmdacendre montre une haute activité
pouzzolanique apres le broyage en comparaisofitéelature consultée. Notre étude pourrait

étre prolongée en comparant I'influence de I'atéiypouzzolanique en fonction du temps de
broyage et donc de la surface spécifique des pletiade la cendre.

Il a été vu que la cendre avait besoin de certainaditions particulaires afin qu’elle possede
des propriétés pouzzolaniques de bonne qualigst ilonc nécessaire que pour la production
locale, les techniques pratiquées respectent aummuex ces conditions, notamment la
température. Le four choisi est un four qui peroretertain contréle mais est la taille réduite
de celui qu’il faudrait pour produire une cendre qrantité suffisante. Afin que le projet
d'utiliser la cendre soit un projet viable, unemn devra étre trouvée a ce niveau la.
L’essentiel de ce travail a été réalisée en labormtetant donné le peu d’outils adéquats
présents sur place durant le séjour passé a Mamagasfin de réellement voir si
I'applicabilité d’un tel matériau est possiblentése en ceuvre de mortiers et bétons devra étre
envisagée sur place.

Ensuite les mortiers composés de cendres de lidlesz ont montré des comportements
meécaniques intéressants. Bien que cette étude deosse manquement au niveau de la
variabilité du parameétre eau/liant au sein des igrsrtcertains mélanges intégrant la cendre
de balles de riz présentent des conclusions pesitiv

L’objectif de ce travail était de valoriser la cemdle balles de riz en vue de produire des
matériaux pouzzolaniques a Madagascar. Pour desnsaiéconomiques, le colt du ciment
prend une part importante dans les mortiers etnisética substitution de 10% du ciment par
de la cendre de balles de riz peut représenteaiimégonomique non négligeable. En faisant
varier d’autres parametres, I'obtention d’'une cenplus réactive est possible et ce taux de
substitution peut certainement étre augmenté. kabilité d’'un tel matériau devra aussi étre
analysée en vue de la mise en ceuvre d’'un tel raatéri

Pour finir, afin que cette étude soit compléteg sktra prolongée par des résultats des essais
mécaniques a 90 jours durant le mois d’octobreplDs, des barrettes ont été mises en ceuvre
dans les conditions locales, c’est-a-dire consgud’'une cendre obtenue dans un four
identique a ceux présents dans la cuisine du Relagagascar et une cendre broyée a la
main. Actuellement en cours de prise, les résuatont le jour prochainement.
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/7 Annexes

7.1 Fiches techniques des matériaux
7.1.1 Ciment Portland - Holcim Madagascar

Holcim (Madagascar)

1 Bis Rue P.Lumumba Tél: + 261 2022239 78
H 0 I Ci rrl Tsaralalana Fax : + 261 20 22 563 98

101 Antananarivo holcim-mdg @holcim.com

Specification data sheet

Manda

Updated on 21/01/2013

Portland cement
CEMI 425N

Composition cn %)

Constituent Set regulator
Clinker (K).....vveveneininennns 95 - 100
Other constituent ...... 0-5

Gypsum........cceevininennnn 4,5

Chemical Comp()Sition (average value in %)

Manufactured by : .
SiO, Al,O4 Fe,04 CaO MgO SO; PaF RI
19,26 4,98 3,42 62,60 2,93 2,73 2,75 0,45
Requirements
standard: P P P
NM 031-1 * <3,5% <50% <50 %
-EN 197-1

Mechanical and physical characteristic verage value)

Compressive strengh (MPa) Initial settin Expansion
Manufactured by time (mn)g (mm)
2j 7j 28]
26,5 42,3 53,2 165 1
Requirements
standard : >10 >42.5 et <62,5 >60 <10
NM 031-1 *- EN 197-1

e *NM 031-1 Malagasy standard edition january 2010 et EN 197 -1
e Laboratory Holcim (Madagascar) approved by the LNTPB (Laboratoire National des Travaux Publics)
for the period november 2012 to november 2013

Force. Performance. Passion.
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7.1.2 Ciment Portland - CBR

Ciment Portland

CEM 525N

CEM152,5N

Cimenteries CBR

Service Ingénieurs Conseil
Chaussée de La Hulpe 185
1170 Bruxelles

Tél: 02 678 35 10

Fax: 02 675 23 91
communication@cbr.be

www.cbr.be

ENCI

Assistance Technique

PB 3233

5203 DE 's-Hertogenbosch
Tél: 073 640 12 20

Fax: 073 640 12 18
tv@enci.nl

www.enci.nl

1. Normes et certificats

Type de ciment Ce

CEM152,5N (2) CE EN 197-1  0965-CPD-C00318
CEM152,5N (2) BENOR NBN B12  13/02/318

CEM 152,5N (2) KOMO NEN 3550 1118-13-1059
CEM152,5N NF NF 002 11.11

2. Composition déclarée

Unités Valeurs

Constituants en % de la somme
des constituants principaux et secondaires

Clinker (K) % 98 95 100
Filler % 2 = 5

Ajouts en % du ciment fini

Régulateur de prise % 6,0 - -
Agent de mouture % <02 - 1,0
Agent réducteur* % 05 - -

*  Conformément au Réglement CE 1907/2006 (Reach), un agent réducteur est ajouté & certains ciments afin de
limiter la teneur en chrome (V1) soluble & 0,0002% maximum.

3. Caractéristiques chimiques
Les caractéristiques chimiques sont detérminées selon EN 196-2.

Unités Valeurs

CaO = =
sio, % 21 - -
ALO, % 5 - -
Fe,0, % 4 = =
CA % 7 - -
Sulfate SO, % 29 = 4,0
Résidu insoluble % 0,5 - 5,0
Perte au feu % 13 - 5,0
Chlorures % 0,06 = 0,10
Chrome (VI)* % < 0,0002 - 0,0002
Na,O équivalent % 0,85%* - -

*  Conformément au Réglement CE 1907/2006 (Reach), la teneur en chrome (V1) soluble est limitée & 0,0002 %
maximum. La teneur en chrome (VI) est déterminée selon EN 196-10.
** Valeur moyenne + 1,96 x écart-type

Enct (432

HEIDELBERGCEMENT Group HEIDELBERGCEMENT Group
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4. Caractéristiques physiques
Les caractéristiques physiques sont déterminées selon les méthodes
d'essai normalisées, mentionnées dans la 2¢ colonne.

Valeurs Exigences

Méthode
d'essai moyennes mm

Eau de consistance normale  EN 196-3 % = =
Début de prise EN 196-3 minutes 120 60 -
Fin de prise EN 196-3 heures 2:40 = 12:00
Stabilité EN 196-3 mm 1,0 = 10
Surface spécifique (Blaine) EN 196-6 cm?/g 4400 - -
Refus au tamis de 200 pm EN 196-6 % 0 - 3.0
Chaleur d'hydratation a 7 jours - /g - - -

Masse volumique
Absolue - kg/m3? 3100 = =
Apparente - kg/m3 1000 - -

5. Caractéristiques mécaniques
La résistance a la compression du ciment, mesurée sur éprouvettes de

mortier normalisé, est déterminée selon EN 196-1.

o - : - Valeurs Exigences
Résistance a la compression Unités moyennes m“

A 1 jour

A2 jours MPa 33 20,0 =
A7 jours MPa 50 = =
A 28 jours MPa 63 52,5 -
Rapport R2d / R28d 0,52

6. Production et conditionnement
Ce ciment est produit dans la cimenterie de CBR Lixhe et est disponible
dans les conditionnements suivants:

Vrac bateau Vrac camion Sac

X X -

7. Le systéme de management de I'usine est certifié

Les valeurs reprises ci-dessus sont des valeurs moyennes qui sont données a titre indicatif.
Les limites garanties figurent dans la colonne exigences.

Lixhe CEM [52,5 N (2) - Fév. 2013
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7.1.3 Cendres volantes de centrales thermiques
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7.2 Résultats essais mécaniques

RE n° : Date d'essai: ~ 24/07/13
ESSAI FLEXION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Distance entre appuis :  101.6 mm
Laboratoire : Matériaux de Construction Vitesse déformation:  3000. N/min
Technicien : Amaury Daras Humidité : 54.6 %
Norme : EN 196-1 Température : 22.9°C
4
i 1a
1b——
. i 1c
] ‘ 1( 2a——
2 - I 2b
é - 7 7 \; ! 2c
.%‘ 2 >1< >1< 1 “\ | ‘ [; r 3a
) / 1 | / 3b ——
e f :r I o=
o I 4a
1 /" I ! 4b -
i \ / & / ; / 4c
o/ —
0 1 2 3 4
Dépl. flex. (mm)
Contr. | Masse | Charge | Poids | Larg. | Epais. | Long. | Fleche
max. Vol. max
N/mm*2] Kg/m3 N) (gr) (mm) [ (mm) | (mm) | (mm)
la 4.92 2208 2156/589.03 U41.65 140.04  |160.00 0.80
1b 6.73 2236 2870(579.10 140.33  140.13  |160.00 0.30
Ic 7.07 2209 3017[573.47 4045 140.11 160.00 0.32
2a 5.25 2187 2218[562.76 140.20  140.01  |160.00 0.29
2b 3.84 2131 1613|543.96 39.78 140.11  [160.00 0.22
2c 439| 2177 1860|561.18 140.20  [40.07  [160.00 0.24
3a 5.28 2223 2259i574.87 140.05 [40.35  [160.00 0.24
3b 6.00 2251 2598i590.75 140.82  [40.19  |160.00 0.34
3c 6.11 2244 2563)573.80 [39.96  140.00  |160.00 0.26
4a 5.23 2241 2201)576.65 H0.34  [39.87  |160.00 0.27
4b 4.93 2199 2115572.56 40.51  140.17  {160.00 0.20
4c 4.04 2193 1753|577.97 140.97 140.20  [160.00 0.22
5a 4.92 2198 2108[572.90 140.63  140.09  |160.00 0.25
Moyennej 5.29 2207 2256[573.00 140.45 140.10  |160.00 0.30
ET. 0.97 33 413]12.04 0.49 0.12 0.00 0.15
Range 3.22 120 1404146.79 1.87 0.48 0.00 0.60
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RE n°:

ESSAI

FLEXION BARRETTES

Date d'essai:

29/07/13

Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Distance entre appuis :  101.6 mm
Laboratoire ;: Matériaux de Construction Vitesse déformation:  3000. N/min
Technicien : Humidité : 54.0 %
Norme : EN 196-1 Température : 24.8°C
TYPE : 7JOURS ETAT :
5
J 5B
i 5¢
4 6a
o 6b =
g { 6c
=3 ; 7a
3 X 7b ——
O
5 1] X x 7o
P ( Il X 8a =
O / 1 / b ——
1 o >/§ % /(J ‘\ i 80 =
. R il /
B f l /’( ‘
: IV ]|
0 Ll T ' ] L] L] L] Ll L) T L] L] L] L] T L] T L) Ll
0 1 2 3 4 5
Dépl. flex. (mm)
Contr. Masse Charge Poids Larg. Epais. Long. Fleche
max. Vol. max
(N/mm”2)| Kg/m3 N) (gr) (mm) (mm) (mm) (mm)
5B 4.42 2209 18751569.44  140.14 40.13 160.00 0.22
5¢ 5.18 2220 2217|576.42  140.42 40.15 160.00 0.25
6a 5.56 2179 2309(549.23  139.19 40.20 160.00 0.25
6b 5.72 2207 2308/544.28  [38.63 39.90 160.00 0.24
6¢c 5.47 2165 2309(556.60  140.10 40.07 160.00 0.23
7a 431 2167 1846(564.13  H0.55 40.13 160.00 0.18
7b 2.98 2055 1210{510.34  38.90 39.91 160.00 0.18
Tc 2.77 1995 12031523.16  140.58 40.39 160.00 0.19
8a 4.89 2171 2104)568.10  140.77 40.11 160.00 0.26
8b 5.67 2152 2408/557.34  140.49 39.97 160.00 0.26
8c 6.35 2185 2714/568.15  140.53 40.10 160.00 0.27
Moyenne 4.85 2155 2046[553.38  140.03 40.10 160.00 0.23
B.T. 1.14 69 479120.57 0.75 0.14 0.00 0.03
Range 3.58 225 1511}66.08 2.14 0.49 0.00 0.09
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RE n°: Edouard Date d'essai: ~ 24/07/13
ESSAI : COMPRESSION BARRETTES

Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Vitesse de mise encharge: 144, kN/min
Laboratoire : Matériaux de Construction Humidité : 544 %
Opérateur :  Amaury Daras Température : 234°C
Norme : EN 196-1 ETAT : 7 jours
80
1aa
1ab
1ba
1bb
1ca
60 1cb
2aa
2ab
5 2ba——
< 7\ 26—
[o R 2eH——
£ g p 4 i
8 40X 7\ M\ g
(V)
o | |
] \
0 T T T T T T T £ A/ T T — T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10
Dpl. comp. (mm)
Contraintey Charge | Larg. Long. Haut
Maximum| max.
(N/mm”2)  (kN) (mm) (mm) (mm)
laa 27.4143.86 40.00 40.00 40.00
lab 31.8/50.84 40.00 40.00 40.00
Iba 30.2/48.35 40.00 40.00 40.00
1bb 40.0{63.96 40.00 40.00 40.00
Ica 44.0{70.47 40.00 40.00 40.00
Icb 43.7169.92 40.00 40.00 0.00
2aa 30.849.34 40.00 40.00 40.00
2ab 28.345.32 40.00 40.00 40.00
2ba 23.036.77 40.00 40.00 40.00
2bb 20.2{32.27 40.00 40.00 40.00
2ca 24.6139.29 40.00 40.00 40.00
2¢cb 25.841.29 40.00 40.00 40.00
Moyenne 30.849.31  J0.00  }0.00  h0.00 |
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RE n°: Edouard
ESSAI :COMPRESSION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE

Date d'essai:

Vitesse de mise en charge :

24/07/13

144. kN/min

Laboratoire : Matériaux de Construction Humidité : 54.4 %
Opérateur :  Amaury Daras Température : 234°C
Norme : EN 196-1 ETAT : 7 jours
80
60 A
3
RN
£ ‘,
3 40 ALV
Q :(
>
E 7 /\< \
o / \
. \ AN
0 T T T Ll T T T T ; T T T T Ll
0 2 4 6 10
Dpl. comp. (mm)
Contraint¢ Charge | Larg. | Long. | Haut
Maximun| max.
(N/mm”2] (kN) | (mm) | (mm) | (mm)
3aa 31.850.85 140.00 40.00 140.00
3ab 31.149.82  140.00 40.00 40.00
3ba 37.4/59.88  140.00 {40.00 140.00
3bb 33.6/53.83  140.00  140.00  40.00
3ca 34.0(54.36 _ 140.00  #40.00  140.00
3cb 35.6/56.93  140.00 140.00  140.00
4aa 29.647.34 40.00 140.00 40.00
4ab 29.346.85 140.00 40.00  [40.00
4ba 30.548.85 140.00 140.00  140.00
4bb 31.149.84  140.00 40.00  140.00
4ca 23.637.81  140.00 {40.00  140.00
4cb 21.133.76 _ 40.00 140.00  40.00
Saa 31.8/50.86  140.00 ©40.00 140.00
Sab 29.947.83  140.00 140.00  140.00
Moyenne 30.749.20  140.00  40.00  140.00
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RE n°:

Date d'essai:

ESSAI : COMPRESSION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE

Vitesse de mise en charge :

29/07/13

144. kN/min

Laboratoire : Matériaux de Construction Humidité : 53.1%
Opérateur : Température : 249 °C
Norme : EN 12190 (2001)
TYPE : ETAT : 7 jours
160
] 5ba
. 5bb—
140 Gca
] 5cb
i 6aa
120 6ab
-4 sba—..
6bb———
s e
Z 100 o gm—y
o
E -
3 80
3 ]
2 ]
O 60+
ol A NN P x
TR N RN
20 - \ / / . / \ e
NI ARS
0 J—r——r— ——r P . . . ;
0 2 4 6 8 10
Dpl. comp. (mm)
Contrainte | Charge Larg. Long. Haut
Maximum max.
(N/mm”2) (kN) (mm) (mm) (mm)
Sba 25.8 41.29 40.00 40.00 40.00
Sbb 26.4 42.31 40.00 40.00 40.00
Sca 28.6 45.82 40.00 40.00 40.00
5cb 31.5 50.35 40.00 40.00 40.00
6aa 315 50.35 40.00 40.00 40.00
6ab 334 53.37 40.00 40.00 40.00
6ba 32.1 51.33 40.00 40.00 40.00
6bb 33.5 53.67 40.00 40.00 40.00
6ca 29.6 47.33 40.00 40.00 40.00
6¢b 274 43.78 40.00 40.00 40.00
Moyenne 30.0 47.96 40.00 40.00 40.00
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RE n°:

Date d'essai:

ESSAI : COMPRESSION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE

29/07/13

Vitesse de mise en charge :

144. kN/min

Laboratoire : Matériaux de Construction Humidité : 52.1%
Opérateur : Température : 25.3°C
Norme : EN 12190 (2001)
TYPE : ETAT : 7 jours
160
] 7aa =
- 7ab
140 7ba
- 7bb -
] 7ca
120 7cb
7 8aa
8ab——
Z 100 A
Q 8ca——
= ——
3 80 e
[0}
24
s I
AVENESY
40 - pay:
N /
il o 5/ | \\
1 [l A 5
NN SN
0 T T T T T T T , ‘ /l T l// T T T T . T T
0 2 4 6 10
Dpl. comp. (mm)
Contrainte | Charge Larg. Long. Haut
Maximum max.
(N/mm”2) (kN) (mm) (mm) (mm)
7aa 22.7 36.31 40.00 40.00 40.00
7ab 23.0 36.78 40.00 40.00 40.00
7ba 17.0 27.24 40.00 40.00 40.00
7bb 18.3 29.27 40.00 40.00 40.00
Tca 17.3 27.74 40.00 40.00 40.00
Tcb 14.5 23.22 40.00 40.00 40.00
8aa 28.3 45.33 40.00 40.00 40.00
8ab 29.3 46.84 40.00 40.00 40.00
8ba 34.6 55.40 40.00 40.00 40.00
8bb 33.7 53.87 40.00 40.00 40.00
8ca 37.7 60.37 40.00 40.00 40.00
8cb 374 59.90 40.00 40.00 40.00
Moyenne 26.2 41.86 40.00 40.00 40.00
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RE n° :Edouard
ESSAI FLEXION BARRETTES

Date d'essai: ~ 14/08/13

N/min

Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Distance entre appuis :  101.6
Laboratoire : Maténaux de Construction Vitesse déformation : 3000,
Technicien : Amaury Daras Hurmidité : 497 %
Norme : EN 196-1 Température : 215°C
TYPE :5 ETAT : 28 jours
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Dépl. flex. (mm)
max. Vol. max
(N'mm*2] Kg/m3 | (N) (g) | (mm) | (mm) | (mm) | (mm)
la 647 2197 291160130 4263 4012 160.00 053
1h 705 2226 3055586.19 4099 4015  [160.00 044
lc 818 2236 3512582.17 4048 4020  [160.00 037
604 2167 2563559.70 ]r10.25 40.10  [160.00 030
2h 467 2080 200954328 4066 4014  [160.00 024
2 543| 2150 2316557.53 4041 4010 _ [160.00 0.26)
3a 729 2246 311458182 4027 4021 160.00 041
3b 6.73 2261 291259366 4085 4017 [160.00 036
3¢ 686 2254 291358177 40.19 4013 [160.00 036
4a 6.66 2229 286158054 4049 4021 160.00 031
4b 660, 2234 2807580.10 4063 3995  [160.00 034
4c 627| 2162, 2705568.10 4101 4005  [160.00 032
Sa 596/ 2227 255858144 4069 4011  [160.00 026,
Movennd  648] 2205 278757674 4073 4013 16000 034
ET. 0.87 52 37615.71 063 007, 000/ 008
_Range 351 181 15035802 244| 026/ 000/ 029
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N/min

RE n° :Edouard Date d'essai:  19/08/13
ESSAI FLEXION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Distance entre appuis :  101.6
Laboratoire : Maténaux de Construction Vitesse déformation -~ 3000.
Technicien : Amaury Daras Hurmidité : 56.1 %
Norme : EN 196-1 Température : 21.9°C
TYPE : ETAT : 28 jours
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Dépl. flex. (mm)
max. Vol. max
(N'mm#2) Kg/m3 = (N) (g) | (mm) | (mm) | (mm) | (mm)
Sb 520 2209 220957009 #0.17  40.16  160.00 030
Sc 630 2234 266057483 4020 4000  [160.00 041
6a 667 2158 281355422 K006 4007 [160.00 028
6b 702 2201 285554435 3856 4009  [160.00 029
6¢ 642 2208 266255858 3954 3998 160.00 028
Ta 5.69 2135 240054825 40.11 4002  [160.00 034
7b 397 2055 160550428 [B38.15 21 [160.00 021
Tc 376/ 2048  1598530.84 K049 4000  [160.00 022
8a 649 2166 281156963 4091 A7 160.00 0.26
8b 6.62 2166 2868569.63 4094 4015  [160.00 028
8¢ 676, 2162 300058344 4207 4009  [160.00 028
Movenne 590 2158  2498/55529 K0.11 4009 16000 0.29
ET. 1.13 60 49722.717 109 0.08 0.00 0.05
Range 326 186 1402(79.16 392 0.23 0.00 0.20
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RE n°: Edouard Date d'essai:  14/08/13
ESSAI :COMPRESSION BARRETTES

Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Vitesse demiscencharge: 144, kN/min
Laboratoire : Maténaux de Construction Hurmidité : 492%
Opérateur :  Amaury Daras Température : 22°C
Norme : EN 12190 (2001)
TYPE: ETAT : 28 jours
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Dpl. comp. (mm)
Maximum max.
(Nmm*2) | (kN) (mm) (mm) (mm)
laa 4.6 7143 4000 40.00 40.00
lab 43 70.95 4000 40.00 40.00
1ba 56.0 89.54 4000 40.00 40.00
1bb R4 5150 40.00 40.00 40.00
lea 594 95.07 4000 40.00 40.00
Icb 58.2 93.09 4000 40.00 40.00
2aa 393 6250 4000 40.00 40.00
| 2ab 374 5989 4000 4000 4000
2ba 293 46.82 4000 40.00 40.00
2bb 296| 4735|4000 4000, 4000
2 315 50.36 40,00 40.00 40.00
b 08 4934 40,00 40.00 40.00
Moyenne 411 6572] 4000 4000 4000
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RE n°: Edouard
ESSAI :COMPRESSION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE

Laboratoire : Maténaux de Construction
Opérateur :  Amaury Daras
Norme : EN 12190 (2001)

Date d'essai: 140813

Vitesse demiscencharge: 144, kN/min
Humidité : 492%

Température : 22°C
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TYPE: ETAT : 28 jours
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Dpl. comp. (mm)
Maximum| max.
(N/mm*2)|  (kN) (mm) (mm) (mm)
3aa 42.167.40 40.00 40.00 40 .00
3ab 41.566.42 40.00 40.00 40.00
3ba 3405439 40.00 40.00 40 .00
3bb 43.168.90 40.00 40.00 40 .00
3ca 45072.04 40.00 40.00 40.00
3¢cb 449(71.92 40.00 40.00 40.00
4aa 4537245 40.00 40.00 40.00
4ab 43416943 40.00 40.00 40.00
__4ba 36.8/58.89 40.00 40.00 40.00
4bb 4407044 40.00 40.00 40.00
4ca 324/51.86 40.00 40.00 40.00
4cb 35.256.40 40.00 40.00 40.00
Saa 39.6/63.39 40.00 40.00 40 .00
Sab 41216592 40.00 40.00 40 .00
Moyenne 40.6/64.99 40.00 40.00 40 .00
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RE n°: Edouard Date d'essai:  14/08/13
ESSAI : COMPRESSION BARRETTES

Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Vitesse de mise en charge:  144. kN/min
Laboratoire : Matériaux de Construction Humidité : 492 %
Opérateur :  Amaury Daras Température : 22.2°C

Norme : EN 12190 (2001)

TYPE : ETAT : 28 jours
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Contrainte | Charge Larg. Long. Haut
Maximum max.
(N/mm”2) | (kN) (mm) (mm) (mm)
laa 44.6 7143 40.00 40.00 40.00
lab 443 70.95 40.00 40.00 40.00
1ba 56.0 89.54 40.00 40.00 40.00
1bb 324 51.90 40.00 40.00 40.00
Ica 594 95.07 40.00 40.00 40.00
Icb 58.2 93.09 40.00 40.00 40.00
2aa 393 62.90 40.00 40.00 40.00
2ab 374 59.89 40.00 40.00 40.00
2ba 293 46.82 40.00 40.00 40.00
2bb 29.6 47.35 40.00 40.00 40.00
2ca 315 50.36 40.00 40.00 40.00
2¢cb 30.8 49.34 40.00 40.00 40.00
Moyenne 41.1 65.72 40.00 40.00 40.00
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RE n°: Edouard Date d'essai:  19/08/13
ESSAI :COMPRESSION BARRETTES
Organisme : UNIVERSITE de LIEGE Vitesse de miscencharge : 144,  kN/min
Laboratoire : Maténaux de Construction Humudité : 562 %
Opérateur:  Amaury Daras Température : 219°C
Norme : EN 196-1
TYPE: ETAT : 28 jours
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Dpl. comp. (mm)
Contrainte| Charge | Larg. Long. Haut
Maximum| max.
(N/mm”2)  (kN) (mm) (mm) (mm)
Tca 2493983 4000 K000 4000
7cb 2143430 4000 4000 4000
8aa 3625790 4000 KOO0  40.00
8ab 3876187 4000 4000 4000
8ba 4376993 4000 4000  40.00
_ 8bb 4750599 4000 4000 4000
8ca 4870794 4000 K000 4000
8cb 4847749 4000 4000 4000
Movyenne 387 6191 4000 4000 4000
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