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1.1. SUBSTITUTION DES MATERIAUX EN VOIE D’EPUISEMENT

Les diverses branches du génie civil consomment des quantités trés importantes de
granulats (400 millions de tonnes en 1991, en France). Cette consommation entraine divers
problémes qui sont notamment 1’épuisement des ressources naturelles, comme les matériaux
alluvionnaires, et la nécessité de protéger de I’environnement (nappes phréatiques). En outre,
I’approvisionnement de plus en plus lointain pour certains matériaux provoque des probleémes
de colit générés par le transport.

En France, face a cette situation, des programmes de recherches ont été menés pour
envisager une utilisation optimale et rationnelle des matériaux locaux. Par exemple, le
programme Materloc-Calcaire visait la substitution des granulats siliceux « nobles » utilisés
dans de nombreux domaines du BTP (travaux routiers, bétons hydrauliques) par les calcaires
qui abondent dans de nombreuses régions. Différents travaux associ€s & ce programme
(Materloc 1995) ont montré qu’il est tout a fait possible d’obtenir des bétons courants de
qualité en substituant une partie, voire I’intégralité des granulats siliceux par des calcaires
« réputés tendres » (Lecomte 1995 ; Zennir, 1996). Au niveau d’une région, outre les
ressources naturelles, d’autres matériaux peuvent aussi étre utilisés, comme les cendres
volantes, les laitiers de hauts-fourneaux ou d’autres résidus industriels (Geisler, 1995).

Au Grand-Duché du Luxembourg, une part des BPE est fabriquée aujourd’hui avec des
granulats gréseux ou dolomitiques utilisés en quantités variables.

1.2.RECYCLAGE DES DECHETS INDUSTRIELS DANS LES BETONS

Les bétons hydrauliques constituent un excellent milieu ou 1’on peut recycler ou stocker
des déchets industriels (refiom, cendres volantes...). C’est d’ailleurs indirectement le cas de
tous les bétons «de construction» qui utilisent des ciments composés contenant une proportion
variable de sous-produits ou de déchets. Ces produits (cendres volantes, scories de haut-
fourneau...) possedent, pour certains, des propri€tés pouzzolaniques et sont substitués au
clinker et peuvent constituer une part non négligeable du ciment (cf. § 25). Certains bétons,
appelés «bétons d’inertage», renfermant des déchets ultimes sont uniquement destinés a €tre
enfouis dans des sites contrdlés. Ils ne correspondent plus réellement & des formules de bétons
traditionnels mais plut6t a des mélanges de liants hydrauliques et des déchets.

Un important projet européen (projet Craft-Eurocrete, 1996), résultant du partenariat entre
des organismes de recherche institutionnels (BRGM,;...) et des sociétés privées (CEBTP),
s’est penché sur I’incorporation des diatomites dans des bétons. Il avait pour but de formuler
des bétons a hautes performances (BHP) et des bétons a trés hautes performances (BTHP) en
tentant de substituer les ultrafines siliceuses communément employées (fumées de silice), par
des diatomites micronisées. Ce travail de recherche reposait sur ’emploi de diatomites brutes
provenant directement de la mine.

Il comprenait une phase d’identification des différentes diatomites complétée par 1’étude
de leur calcination et de leur micronisation. L’étude a ensuite porté sur I’incorporation des
diatomites dans des coulis et des mortiers en vue de 1’élaboration des BHP et BTHP.
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Les résultats obtenus sont encourageants quant aux gains de performances mécaniques que
les diatomites peuvent apporter aux bétons, mais ne donnent pas de résultat économiquement
probant pour une utilisation industrielle dans des BHP et BTHP qui ont été réalisés.

1.3.PRESENTATION DES OBJECTIFS DE L’ETUDE

Le présent travail de recherche reprend les deux thématiques présentées briévement ci-
avant.

Son objectif est d’incorporer un déchet industriel, les kieselguhrs' usagés de filtration de
brasseries, dans un béton courant réalisé avec le grés du Luxembourg. Elle comprend donc
deux parties distinctes, bien que finalement liées, qui sont 1’étude du couple kieselguhrs -
liants hydrauliques, et I’optimisation des formules de béton a base de grés destinées au BTP
luxembourgeois.

La nature chimique des frustules de diatomées (opale), a 1’état pur, leur confére une grande
réactivité dans des milieux fortement basiques tels qu’ils existent dans les mortiers et bétons
(cf. chapitre IV). Dans ces mélanges, les kieselguhrs de filtration débarrassés de leur matiére
organique, peuvent développer une pouzzolanicité trés favorable en terme de résistance
mécanique. La finesse de tels produits est également susceptible d’améliorer la compacité et
contribuer une nouvelle fois a accroitre la résistance. Leur incorporation dans des bétons
courants pourrait alors étre trés bénéfique et constituerait une solution originale a leur
élimination. Elle risque d’étre d’autant plus intéressante que le stockage de tels déchets est de
plus en plus réglementé et coliteux.

Les granulats retenus pour formuler le béton proviennent des Grés du Luxembourg (un
gravillon et deux sables) et des alluvions de la Moselle (un sable). La formation des Grés du
Luxembourg est exploitée historiquement pour la pierre de construction (blocs) et plus
récemment en techniques routiéres (granulats). Des bétons d’usage restreint ont déja été
fabriqués avec des gravillons gréseux. L’obtention de «bons» bétons courants avec ce
matériau permettrait de le substituer aux granulats alluvionnaires de Moselle en voie
d’épuisement, aujourd’hui utilisés au Luxembourg. On cherche donc a obtenir une formule
incorporant le gravillon gréseux et deux sables, du sable de Moselle partiellement remplacé
par un sable gréseux. Cette solution aurait I’avantage de valoriser une ressource locale plus
économique.

L’ensemble de cette étude s’inscrit dans un cadre industriel et doit donc répondre a un
certain «cahier des chargesy. Comme cela a déja ét€ dit plus haut, il s’agit d’essayer de
formuler des bétons courants économiquement rentables et utilisant des procédés
techniquement réalisables.

Comme pour de nombreux bétons modernes, les formules de bétons devront permettre
d’obtenir des mélanges relativement fluides, faciles de mise en ceuvre. Quant aux propriétés
mécaniques visées, elles ne sont pas [’obtention de résistances mécaniques aux jeunes ages,

! Kieselguhr est le terme germanique qui correspond & diatomite. Cependant les brasseurs emploient souvent
ce terme pour désigner le mélange de diatomite et perlite qui constitue les filtres de brasseries. On adoptera cette
appellation tout au long de ce mémoire, pour distinguer le mélange (kieselguhr), des diatomites pures.
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mais plut6t a moyen et long terme. Il est donc envisagé d’utiliser dans la mesure du possible
un ciment qui réagit lentement comme le CEM II/A, couramment utilis€é dans certaines
formules de bétons luxembourgeois. Concernant les adjuvants, il est préva d’en incorporer
dans les formules, mais on se limitera aux plastifiants et superplastifiants ordinaires.

Ce travail de recherche essaie donc de répondre a la fois a un probléme industriel, tout en
tentant d’analyser les fondements physico-chimiques de certains phénomeénes liés a
I’incorporation des kieselguhrs usagés de brasseries.

1.4.PRESENTATION DE LA DEMARCHE ADOPTEE

D’un point de vue pratique, cette recherche a nécessité tout d’abord de connaitre les
propriétés générales (granulométrie, masse volumique, etc.) des granulats, ciment et autres
adjuvants éventuels entrant dans la composition du béton. Cet aspect fait I’objet du chapitre 2.

Les granulats ont bénéficié toutefois d’une étude plus détaillée concernant la forme des
grains et la compacité des mélanges, deux propriétés qui conditionnent leur mode
d’empilement. Des mesures ont ainsi été effectuées sur les tranches granulométriques
élémentaires. Elles fournissent les données de base nécessaires a 1’utilisation des modeles de
formulation théorique des bétons.

L’analyse de I’ensemble de ces résultats a guidé le choix des matériaux les mieux adaptés a
I’élaboration des bétons. Elle a aussi permis d’envisager certaines solutions pour tenter
d’améliorer certaines propriétés des matériaux.

Les kieselguhrs ont demandé quant & eux une étude particuliere portant sur le produit dans
son ensemble puis sur ses différents constituants pris indépendamment.

Il a tout d’abord fallu collecter un certain nombre d’informations générales, d’ordre
bibliographique, sur le produit, puis recenser et appliquer certaines méthodes d’analyse
capables d’en révéler les propriétés physiques et chimiques. Cette démarche a donc permis la
mise au point d’une méthode de caractérisation de chaque kieselguhr usagé avant leur
éventuelle incorporation dans des bétons (chapitre 4).

Parallélement, deux €tudes spécifiques ont été menées sur ’incorporation des kieselguhrs
dans des liants hydrauliques. La premiére s’est intéressée aux éventuelles perturbations
causées par la matiére organique présente dans les kieselguhrs usagés, qu’il faut éliminer par
un traitement adapté (chapitre 3). La deuxiéme consiste a étudier le comportement chimique
et physique des constituants des kieselguhrs placés indépendamment dans des pates de ciment
et des mortiers. Il s’agissait essentiellement de quantifier et de comparer I’action (réactivité,
action sur la maniabilité, etc.) de chaque type de produit en présence de plusieurs catégories
de ciments (chapitre 4). Cette recherche était destinée a comprendre le role et le devenir des
kieselguhrs dans un systéme plus complexe qu’est le béton.

Le chapitre suivant (chapitre 5) concerne d’établissement et I’optimisation des formules
théoriques de bétons. La démarche s’appuie sur le récent modéle de « suspension solide» (de
Larrard et al., 1995) et le logiciel «Bétonlab-Pro» dont les fondements sont présentés dans
I’ouvrage de F. de Larrard (De Larrard, 1999), deux outils particuliérement adaptés a la
recherche des optimums de compacité dont dépendent les principales propriétés des bétons.
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Le chapitre 6 est consacré a la réalisation de bétons expérimentaux formulés & partir des
résultats théoriques. La encore, 1’étude recouvre deux aspects : le premier est celui de la mise
au point d’un béton de grés selon une démarche de type « Baron-Lesage », dont le résultat est
traduit sur un abaque destiné a une utilisation industrielle éventuelle des bétons ; le second
concerne 1’incorporation des kieselguhrs retraités dans certains mélanges sélectionnés. Les
mesures réalisées tant sur le béton frais que durcis (a 28 jours et six mois) ont permis
d’apprécier les propriétés engendrées par 1’ajout de kieselguhrs.

En complément de cette étude (chapitre 7), des kieselguhrs ont été incorporés dans d’autres
types de bétons) actuellement commercialisés au Grand-Duché du Luxembourg, a base de
granulats siliceux et dolomitiques, pour en mesurer les effets et avoir une vision plus générale
de la possible réutilisation des kieselguhrs usagés dans ce domaine.
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2. ETUDE DES CONSTITUANTS UTILISES DANS LES
BETONS MIXTES LUXEMBOURGEOQOIS
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Le présent chapitre est consacré aux différents constituants de base qui ont été mis a notre
disposition, a savoir les granulats, les ciments et les adjuvants.

L’¢étude des granulats se scinde en deux parties. La premiére débute par une bréve
présentation de la géologie et des installations de production des granulats, suivi par uneune
étude systématique de leurs propriétés. La deuxieme s’intéresse a I’amélioration des
propriétés des gravillons par un concassage sélectif.

Les ciments, puis les adjuvants, sont ensuite présentés avec en préambule des rappels
généraux sur ces produits.

Les kieselguhrs constituent des produits nettement & part. Ils seront étudiés au cours des
deux chapitres suivants.

2.1.LES GRANULATS DISPONIBLES

2.1.1. Provenance et désignations des matériaux

Les granulats retenus pour I’étude, d’origine pétrographique différente, proviennent (fig. 1)
d’une part des carrieres luxembourgeoises d’Altwies et de Brouch implantées dans la
formation des «Grés du Luxembourg», et d’autre part d’une ballastire située dans les
alluvions siliceuses de la Moselle, au niveau de Pont-a-Mousson (France).

Grand-Ducké
du Luxembourg

Belgique

Allemagne

Luxembourg
*

Pont-a-Mousson

Strasbourg

France .

En pointilié, affleurement
d’4ge Hettangien
Figure 1 : Situation géographique des lieux d’approvisionnement en granulats.
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Les coupures suivantes ont été sélectionnées dans les différentes carriéres :

Carriére d’ Altwies (formation des Grés du Luxembourg)

- sable primaire 0/2 (Sal)! provenant d’interbancs exploités avec le grés, ou produit lors du
concassage primaire (cf. § 2.1.2.2),
- sable secondaire 0/4 (Sa2) contenant les fines produites lors du concassage secondaire

(cf. §2.1.2.2),
- gravillon d’ Altwies 8/20 (Ga 8/20) issu du concassage des bancs gréseux de la carriére.

Carriére de Brouch (formation des Grés du Luxembourg)

- sable de Brouch 0/2 (Sb) exploité par le biais de un, voire quelques fois de deux
concassages de bancs de grés faiblement indurés.

Sable alluvial de Moselle (terrasses alluviales de la Moselle)

- sable de Moselle 0/5 (Sm) exploité dans les alluvions de la Moselle au niveau de Pont-a-
Mousson. Il est essentiellement formé de grains de quartz roulés provenant de 1’érosion du
massif vosgien.

2.1.2. Apercu géologique du gisement de grés et des carriéres

2.1.2.1 - La formation des Greés du Luxembourg

La formation des Grés du Luxembourg est une énorme lentille gréseuse d’age Hettangien
supérieur(Maubeuge, 1987), insérée dans la formation des «Calcaires a gryphées»
(Sinémurien inférieur et Hettangien inférieur). Elle est la continuité latérale de la formation
des «Grés d’Hettange», et sa genése lui est synchrone. En allant vers le nord-ouest sa
puissance augmente (épaisseur de plus de 100 métres) et son ige est de plus en plus récent.
Elle passe latéralement aux «Grés de Florenville» puis aux «Grés de Virton» (Sinémurien
inférieur).

Ces grés résultent d’une source terrigeéne (apports drainés par le sillon eifélien entre
Ardenne et Eifel-Hunsruck) et d’une source thalassogéne (sur la Lorraine). Les sédiments
arénacés proviennent de 1’Eifel et ont été déposés dans un milieu subtidal, milieu peu profond
ol les remaniements ont été fréquents.

D’un point de vue lithologique, les grés dominent largement dans cette formation. Ils sont
a ciment calcitique dans la partie supérieure de la lentille, et siliceux vers la base. La
cimentation calcitique est irréguliére et peut notamment étre & I’origine d’une morphologie en
boules. Il existe de grandes disparités de granulométrie et de teneur en carbonates (jusqu’a
80% de carbonates). La texture des greés est dépendante des conditions de dépdt (les
conditions hydrodynamiques déterminent la granulométrie), et Berners (Berners, 1983) définit
six lithotypes caractéristiques qui recouvrent les différents faciés de la formation. Les trois
premiers sont des faci€s répartis dans toute la formation tandis que les lithotypes 4, 5 et 6
correspondent a des structures sédimentaires localisées. Il distingue :

abréviations retenues par la suite
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- 1 Grés jaune, a grain fin & moyen, a faible teneur en carbonate (<15%). Le carbonate est
sous forme de ciment sparitique. Les silts et argiles dépassent rarement 10% du résidu
insoluble.

- 2 Gres fin dur et compact contenant une forte teneur en carbonate (> 25%). Le ciment est
sparitique & microsparitique. Des bioturbations sont présentes dans les faciés les plus fins avec
des silts et argiles qui représentent 10 & 20% du résidu insoluble.

- 3 Grés calcaire coquillé a marnes sableuses. La teneur en carbonate dépasse les 80%. Les
bioclastes sont fréquents.

- 4 «X-bedding» avec alternance de sable et un mélange d’argiles et de plantes.

- 5 Dépbts de marnes de longueur décimétrique et d’une €paisseur de 3 centimetres, sur
une surface de réactivation.

- 6 «Flaser-bedded» avec un grés trés fin ou une siltite.

2.1.2.2 - Les carrieres d’Altwies et de Brouch

Situation géographique et description pétrographique

La carriére d’Altwies est située dans I’extréme sud-est du Grand-Duché du Luxembourg,
non loin de Mondorf-les-Bains (fig. 1). Elle est ouverte dans des grés massifs qui
correspondent aux premier et deuxiéme lithotypes de Berners définis pour la formation des
Gres du Luxembourg, mais on retrouve aussi dans la carriére toute une série de faciés
intermédiaires.

Ces deux lithotypes se reconnaissent facilement a I’affleurement et se retrouvent dans les
gravillons concassés Ga 8/20 (fig. n° 2), ou ils constituent deux facies de gres différenciés. Le
premier est un gres fin trés compact, de couleur beige-clair ; I’autre plus grossier et tendre est
jaune a ocre.

La différence majeure qui existe entre ces deux facies est le degré de cimentation de la
roche. Observé au microscope, en lame mince, le faci¢s beige-clair présente des grains de
quartz, cimentés dans de la sparite, contrairement au faciés jaune qui est presque
exclusivement constitué de grains de quartz enrobés de limonite et trés peu cimentes.

Figure 2 : Vue de détail de Ga 8/20 (les deux faciés sont facilement discernables)
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Pour estimer la proportion des deux faciés au sein du gravillon et mener occasionnellement
des études comparatives sur chacun d’eux (cf. § 2165 et 2181), un tri manuel a été réalisé au
sein de la fraction 8/10 du gravillon Ga 8/20. Il permet d’estimer directement le pourcentage
pondéral relatif des deux lithofacieés.

Tableau 1 : Proportions des deux faciés présents dans la coupure granulométrique 8/10 du gravillon

d’Altwies
Ga 8/20, coupure 8/10 Proportion (%)
Faciés grenu, jaunitre 27.5
Faciés fin, beige clair 72.5

La carriéere de Brouch est située dans I’ouest du Grand Duché du Luxembourg, a
proximité de Mersch (fig. 1). Elle est ouverte dans un massif de gres trés faiblement indurés et
de sable du type du premier lithotype de Berners. Le gres qui y est exploité s’apparente donc
au faciés de gres jaune a ocre de la carriere d’ Altwies, mais est encore plus friable et tendre.

Modes d’exploitation et de production des granulats

La carriere d’Altwies comporte plusieurs fronts de taille dont certains atteignent une
hauteur de 15 a 20 meétres. L’exploitation s’effectue généralement par un dynamitage
ptéalable des bancs, puis un chargement a la pelle mécanique. Le tout venant, comportant des
blocs de grés parfois proches du métre cube, est transporté par des camions de chantier
jusqu’aux installations de concassage ou il subit, sans scalpage, deux concassages successifs
destinés a produire les coupures granulométriques désirées. Le premier concassage ou
concassage primaire est effectué par un concasseur a percussion. Il en ressort un sable
primaire de couleur orangée (Sal), et un granulat pouvant comporter des blocs allant jusqu’a
100mm de grosseur. Le concassage secondaire (concasseur giratoire) reprend les blocs de 100
mm produits par le concassage primaire afin de produire des coupures granulométriques
commerciales dont le gravillon 8/20 (Ga 8/20). A ce stade, un sable résiduel de couleur beige-
péle est également produit ; il s’agit du sable secondaire (Sa2).

Un autre mode de concassage (concassages primaire et secondaire avec un matériel a
percussion) a été envisagé pour minimiser la présence du faciés jaune. Le rendement
économique est certes moins bon, mais les matériaux ont de meilleures propriétés, comme on
le verra plus tard (cf. § 22).

Au cours de cette €tude, le gravillon d’ Altwies utilisé est donc issu de plusieurs phases de

production, dont deux modes de concassages. Ces différentes productions sont repérées par
les références suivantes (cf. tab. 2) :

Tableau 2 : Références et dates de prélévement, mode de concassage des gravillons employés

Référence Date Mode de concassage Quantité
Ga 8/20n°1 mars 97 Industriel (I : percussion ; II giratoire) 100 kg
Ga 8/20n°2 avril 98 Sélectif (I : percussion ; II percussion), a visée expérimentale 100 kg
Ga 8/201n°3 | décembre 98 | Sélectif (I : percussion ; II percussion), pour les bétons expérimentaux | ! tonne
Ga 8/20n°4 juin 99 Sélectif (I : percussion ; II percussion), pour les bétons expérimentaux | 1.5 tonnes
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L’étude présente les résultats selon ces deux modes de concassage; le concassage
industriel (Ga 8/20 n°1) dans ce sous-chapitre 2.1 et le concassage sélectif (Ga 8/20 n°2, 3, 4)
dans le sous-chapitre suivant (§ 22).

Le mode d’exploitation de la carriére de Brouch est analogue a celui d’Altwies, mais ilest
simplifié en raison de la faible induration de la roche. Pour cette raison, il n’y a pas de
dynamitage préalable et un seul type de concasseur est en service. En effet, un passage dans le
concasseur a percussion suffit généralement a produire du sable. Les coupures trop grossiéres
qui ressortent éventuellement de ce premier concassage subissent un deuxi€me passage, ce
qui est suffisant pour tout réduire sous forme de sable.

Figures 3 et 4 : Vues d’ensemble de la carri¢res d’Altwies, et détail au niveau du front de taille
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2.1.3. Analyse minéralogique

Ce genre d’analyse permet de détecter les minéraux présents dans un échantillon. Dans le
cas présent, elle a été essentiellement orientée sur la détection des argiles gonflantes, dont la
présence doit étre évitée au sein d’un béton.

La technique utilisée est la diffraction des rayons X qui permet de déceler et d’identifier les
phases cristallisées. Une anticathode génére des rayons X de longueur d’onde A connue sur
une poudre de I’échantillon & analyser (pour ces analyses, A est la raie Ka du fer a 1.93 A).
Au contact de la poudre, les rayons X diffractent avec les réseaux cristallins suivant des
angles 20 caractéristiques des distances inter-réticulaires «d(hkl)» de chaque phase. Les
angles 20 et leurs amplitudes sont enregistrés et la loi de Bragg permet de retrouver les
«d(hkl)» correspondants.

Loi de Bragg : d(hkl) = A/(2sin 0) 2-1)

Les phases cristallisées présentes dans 1’échantillon sont ensuite mises en évidence grace
aux séries de «d(hkl)» qui les caractérisent, répertoriées pour chaque minéral.

L’identification a été faite sur la fraction fine des différents sables lavés, excepté le sable
de Moselle qui ne présente pas de probléme particulier d’argilosité. Elle n’a pas été réalisée
sur les gravillons qui sont de méme nature que le sable secondaire d’ Altwies.

Les diffractogrammes correspondant a ces analyses sont donnés ci apreés (fig. 5). On y
observe que les trois sables présentent la méme minéralogie, a savoir essentiellement du
quartz, quelques feldspaths et de la calcite (non enregistrée sur ces diffractogrammes)
auxquels s’ajoutent un peu de goethite (a0 Fe203), d’illite et de kaolinite (argiles stables). La
présence de minéraux gonflants de la famille des Smectite-Montmorillonite (dont I’angle 26
est compris entre 3° et 10°) n’a pas été détectée dans ces échantillons.

D’autre part, les faibles amplitudes des pics des argiles nous permettent de déduire que ces
sables sont relativement propres et ne contiennent quasiment pas de minéraux argileux.
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Figure 5 : Diffractogrammes des fractions fines des sables Sb, Sal et Sa2.

2.1.4. Propriétés chimiques

2.1.4.1 - Teneur en carbonate de calcium

La formation des Grés du Luxembourg est constituée par plusieurs faci¢s de grés a matrice
calcaire. Le taux en carbonate des différents échantillons a ét€é mesuré par calcimétrie
(calcimétre de Bernard). Cette mesure consiste en une attaque du carbonate de calcium par de
I’acide chlorhydrique dilué (0.1N). La réaction de dissolution libére du dioxyde de carbone
dont on mesure le volume dégagé. Les échantillons ont préalablement ét€ porphyrisés et

chaque essai est le résultat de trois mesures pour obtenir une valeur moyenne (tab. 3). La

teneur en carbonate des essais se calcule grace au volume de gaz dégagé par la prise d’essai,
que I’on raméne au volume de gaz dégagé par un étalon de carbonate de calcium pur, de

méme masse.

Tableau 3 : Mesures chimiques effectuées sur les granulats.

Matériaux Unité Sb Sal Sa2 Ga 8/20 n°1
Teneur en CaCO; (%) % 12.30 10.51 36.37 45.00
Perte au feu 4 500°C (%) % 0.06 0.43 0.27 0.30
Perte au feu a 1000°C (%) % 5.60 5.00 17.18 18.82

Formulation de bétons courants avec les Grés du Luxembourg et les kieselguhrs usagés des brasseries
Thése de I’'Université Henri Poincaré, Nancy I ; Jean-Michel MECHLING ; juin 2000.

19



Les sables primaires d’Altwies et de Brouch ont une teneur en carbonate de calcium de
Pordre de 10%. Ce sont en effet des sables siliceux ou les grains sont en grande partie
individualisés, c¢’est-a-dire peu cimentés par une matrice calcitique Ils proviennent en effet du
concassage du facieés de grés jaunitre faiblement induré par le ciment calcitique (cf. §2122).
Le grés a naturellement un taux de carbonate de calcium plus élevé (45 %) du fait de la
présence de la matrice calcaire. Le sable secondaire produit lors du concassage du grés beige
présente par conséquent une teneur en carbonate de calcium comparable (36 %), puisqu’il
correspond a un résidu de concassage.

Les taux de carbonate de calcium de Ga 8/20 et Sa2 confirment la classification du faciés
gréseux dominant (faciés beige-clair), dans le deuxiéme lithotype définit par Berners (cf
§ 212).

2.1.4.2 - Perte au feu

Des pertes au feu a 500°C et 1000°C ont été effectuées, avec des paliers de trois heures.
La perte au feu s’exprime par la relation suivante :

PAF(%) = 100(Mc/Ms) (2-2)

ol : Mc est la masse du produit calciné,
Ms est la masse du produit sec.

A 500°C, les pertes sont infimes et traduisent une trés faible teneur en matieére organique
éventuelle et en argiles. A 1000°C, les pertes au feu sont neftement plus conséquentes. Elles
sont proportionnelles & la teneur en carbonate de calcium des échantillons car elles
correspondent a la décarbonatation de la calcite. Les résultats sont présentés dans le tableau
précédent (tab. 3). On remarque une fois de plus que le sable primaire d’Altwies et le sable de
Brouch ont des propriétés voisines.

Il est possible de calculer la perte au feu théorique minimale d’un échantillon, a partir de sa
teneur en carbonate de calcium. En effet, ce dernier se dissocie au-dela de 550°C suivant la
relation :

Ca CO3 = CaO + CO, 2-3)

C’est-a-dire que pour une mole de CaCO; initialement présente dans I’échantillon, la perte
de masse est équivalente a la masse d’une mole de CO,. Connaissant les masses molaires des
différents produits et réactif (CaCOs : 100,1 g/mole ; CO, : 44 g/mole), il est possible
d’énoncer directement cette perte au feu sous la forme d’un pourcentage. Pour 1 gramme, une
mole, ou un pour-cent de carbonate de calcium initialement présent dans 1’échantillon, il y a
donc une perte de mati¢re de 0,4 gramme, mole ou pour-cent.

C’est bien ’ordre de grandeur des départs constatés sur les échantillons traités...
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2.1.5. Granulométries

Suivant la taille des grains, deux méthodes ont €té employées. Pour la fraction supérieure a
80 um, la granularité a été déterminée par tamisage par voie humide. La fraction fine
inférieure 4 80 um a fait ’objet d’une étude granulométrique par sédimentométrie.

2.1.5.1 — Granulométrie de la fraction supérieure a 80 um [norme P 18-560]

La masse d’échantillon initiale a été mesurée sur le matériau sec, aprés séchage a I’étuve a
105°C. Le tamisage a €été effectué sur des tamis & mailles carrées, par voie humide dans un
premier temps. Toutes les eaux de lavage ont été gardées afin de récupérer I'intégralité des
fines, aprés décantation et séchage. Les refus de chaque tamis ont €té€ séchés puis retamisés a
sec pour affiner la mesure. Aprés pesée des refus de chaque tamis, les courbes
granulométriques des passants cumulés ont pu €étre tracées.

Le tableau 4 donne, & titre d’exemple, les résultats du tamisage du sable primaire
d’ Altwies, et la figure 6 présente les courbes granulométriques des matériaux.

Tableau 4 : Exemple de données numériques du tamisage du sable primaire d’ Altwies.

Maijlie du tamis (mm) Masse du refus (g) | Passant (g) Pourcentage de passant
Fines (taille < 0,08 mm) 566 0 0.00
0.080 373 566 8.63

0.100 1857 939 14.32

0.160 1332 2796 42.64

0.200 1006 4128 62.96

0.315 177 5134 78.30

0.400 113 5311 81.00

0.500 197 5424 82.72

0.630 293 5621 85.73

1 176 5914 90.19

1.6 77 6090 92.88

2 173 6167 94.05

3.15 108 6340 96.69

4 64 6448 98.34

5 45 6512 99.31
6 0 6557 100.00

TOTAL 6557.00
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Granulométrie des granulats
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Figure 6 : Courbes granulométriques des différents granuliats étudiés.
2.1.5.2 - Granularité de la fraction fine inférieure a 80um [norme P 94-057]
Principe

Cette étude a été réalisée pour les échantillons de sable issus des Grés du Luxembourg
(Altwies et Brouch) car ils comportent une quantité de fines assez importante, proche de 10 a
15% (fig. 6).

Le principe de cette mesure, rappelé ci-aprés, repose sur le fait que dans un liquide au
repos, la vitesse de décantation des particules fines (inférieures a 100um) est fonction de leur
diametre. Dans un premier temps 1’accélération de la pesanteur (g) détermine la vitesse de
sédimentation de la particule. Ensuite, la viscosité du liquide dans lequel la particule
sédimente, finit par stabiliser cette vitesse de décantation en raison de la résistance qu’elle lui
oppose (égale au poids de la particule).

La loi de Stokes exprime la vitesse de sédimentation par la relation :

(=)
g\ 2-4
v=g Ten (2-4)

ou : v est la vitesse de chute de la particule en cm/s,

D est le diametre de la particule en cm, qui est généralement un diamétre équivalent car
les fines particules ne sont pas sous forme de sphéres, mais de fines lamelles
(argiles) ou autres formes diverses,

g est ’accélération de la pesanteur,

1 est la viscosité du liquide, en poises,

vs est la densité du solide,

yw est la densité du liquide.
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L’essai débute a un temps «tp» en homogénéisant soigneusement, dans une éprouvette de 2
litres, le liquide et les particules en suspension dont on veut mesurer la granularité. Les
mesures se font en déterminant & des temps donnés la densité de la suspension (liquide -
particules) a une certaine profondeur «Hr» grace a un densimétre. Il existe en effet dans la
suspension en cours de décantation un gradient de densité, et la densité lue sur le densimétre
correspond a celle qui existe au niveau de son centre de gravité (centre de poussée du
densimétre). «Hr» correspond donc a la profondeur du centre de poussée du densimétre.

Les mesures de densité¢ donnent les valeurs «R» successives lues sur le densimétre a des
temps «t» définis. La densité «R1» tient compte des corrections dues, a la température de la
suspension au cours de 1’essai «Ct», a I’erreur de lecture causée par le ménisque «Cmy, et
éventuellement une correction tenant compte du changement de densité du liquide causé par
I’adjonction d’un défloculent «Cd».

R1 = R+Ct+Cm+Cd (2- 5)

La densité «R1» étant connue a un temps donné «t», on peut déterminer la profondeur
«Hry» a laquelle elle a été mesurée, par mesure directe sur le densimétre de la distance séparant
«R1» du centre de poussée.

Grice a la loi de Stokes, la mesure précédente permet de déterminer la taille «D» des
particules équivalentes présentes a la profondeur «Hr» au moment «t».

Hr
D=F (—t——) (2- 6)
_ 30m
avec, F = mg(ys D 2-7

ou:  test le temps écoulé depuis le début de ’essai (to),
Hr est profondeur effective du centre de poussée du densimeétre au temps «t».

Connaissant «R1», on peut calculer «P», le pourcentage (en poids de I’échantillon sec) de
particules de diametre inférieur a D

p-Y_v RI - 8)
W ys—yw 10

ou: V estle volume de la suspension en cm3, soit 2000 cm?3,
W est le poids d’échantillon sec, soit 80g (généralement).

Les calculs de «D» et «P» ont été faits pour chaque point de mesure (tab. II), puis les
courbes granulométriques des fines des sables primaires de Brouch et Altwies, et du sable
secondaire d’ Altwies ont été tracées (fig. 7, 8, 9).
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Mode opératoire

Les essais de sédimentométrie ont été faits sur les fines a 1’état naturel, en mélangeant 80g
de fines dans 500 cm3 d’eau distillée. La dispersion des particules a consisté en une simple
agitation manuelle qui a duré de I’ordre de 2 4 3 minutes, sans agitation mécanique comme le
préconise la norme, en raison de la faible présence d’argiles dans les fines (cf. 213).

Cependant, dans de nombreux cas, les charges électrostatiques des particules font qu’en
présence d’eau, elles s’attirent et s’agglomeérent : on parle alors de floculation (donnant lieu a
des particules floculées). Certains produits aux propriétés tensio-actives permettent de
remédier a ce phénoméne en dispersant les particules dans I’eau. Un deuxiéme essai est donc
réalisé sur des fines a I’état défloculé. Il consiste & mettre en suspension 80g de fines dans
environ 500cm® d’eau distillée avec 60cm’, d’une solution tensio-active (5%
d’héxamétaphosphate de sodium). Une agitation manuelle vigoureuse est effectuée pendant 5

minutes.

Dans les deux cas, la préparation est mise a reposer au moins 12 heures avant le début des
mesures de densité. Les volumes de solution sont alors complétés a deux litres et
homogénéisées.

Tableau 5 : Essai de sédimentométrie des fines de Sa2, avec un défloculent.

Temps (min.y R | Temp. | Ct | RI | HI i F D P | % éch.
°C {cm) (cm) (mm) (%) total
0.5 25 17.7 -04 | 243 8.45 16.73 | 0.01387 | 0.0802 | 97.03 15.26
1 23.8 17.7 -04 | 23.1 8.8 17.08 | 0.01387 | 0.0573 92.23 14.51
2 227 17.7 -0.4 22 9.1 17.38 | 0.01387 | 0.0409 87.84 13.82
5 21 17.7 -0.4 | 203 9.6 17.19 | 0.01387 | 0.0257 81.05 12.75
10 18.8 17.7 04 | 18.1 10.25 17.84 | 0.01387 | 0.0185 | 72.27 11.37
20 16 17.8 -045 | 1525 11.1 18.69 | 0.01387 | 0.0134 | 60.89 9.58
40 13.1 17.9 -0.45 | 12.35 | 11.65 19.24 | 0.01387 | 0.0096 | 49.31 7.76
80 104 18.1 -047 | 9.63 | 12.65 | 2024 | 0.01387 | 0.0070 38.45 6.05
240 6.6 19.2 -0.6 5.7 13.85 | 21.44 | 0.01380 | 0.0041 22.76 3.58
1440 32 19.7 -0.8 2.1 15 22.59 | 0.01354 | 0.0017 8.38 1.32
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Figure 7 : Granularité des fines du sable 0/2 primaire de Brouch (Sb).
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Figure 8 : Granularité des fines du sable 0/2 primaire d’ Altwies (Sal).
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Figure 9 : Granularité des fines du sable 0/4 secondaire d’ Altwies (Sa2).

2.1.5.3 - Analyse des résultats des mesures de granularité

Les différentes courbes granulométriques précédentes nous informent que :

- les sables primaires de Brouch (Sb) et d’Altwies (Sal) sont trés comparables (fig. 7 et 8).
Ils ont une fraction fine importante qui se traduit par un «dso» aux alentours de 150um (fig.
7). Ils sont également riches en particules fines inférieures & 80pum (aux environs de 15%). A
pH neutre, I’emploi d’un défloculent sur ses particules n’a quasiment aucune action car les
particules ne floculent pas (cf. §2422).

- le sable secondaire d’Altwies (Sa2) a une granularité différente des deux sables
précédents, liée de toute évidence a son origine (résidu de concassage). Il contient jusqu’a
17% de fines (fig. 9) et il a tendance a étre riche en éléments fins et grossiers, avec une
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certaine carence en éléments de classes intermédiaires. Contrairement aux deux sables
précédents, I’emploi d’un défloculent se fait fortement ressentir sur les fines (fig. 9), car il
permet une individualisation des particules inférieures a 20pum qui forment des amas en son
absence.

- la granularité du sable de Moselle (Sm) est bien différente de celle des sables d’ Altwies et
Brouch (fig. 6). Il ne comporte quasiment pas de fines et les classes granulométriques de
petites tailles (inférieures & 400pm) sont loin d’atteindre les proportions présentes dans les
trois autres sables. Le «ds¢» du sable de Moselle se situe a 0.8 mm environ.

- le grés concassé d’Altwies (Ga 8/20) contient 15% d’éléments de taille inférieure a 8mm
et quasiment pas d’éléments de taille supérieure a 20 mm. La propreté superficielle du
gravillon est de 3.7%, ce qui est compatible avec la nome qui impose une valeur inférieure a
4% pour un granulat concassé.

Ses similitudes ou différences se traduisent indirectement par le module de finesse, valeur
numérique caractéristique de la granularité, comme le montre le tableau 6.

Tableau 6 : Modules de finesses des granulats.
Matériaux Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20n°1
Aodule de finesse 1.18 1.08 2.07 2.86 6.80

2.1.6. Propriétés physiques

2.1.6.1 - Teneur en eau

La teneur en eau est donnée par la relation suivante :

W=100(M—Ms) (2-9)
ou : Ms est la masse séche,
M est la masse humide.

A titre indicatif, le tableau (tab. 7) suivant regroupe les teneurs en eau moyenne des
granulats lors des différents prélévements en carricre. Afin de conserver au mieux cette
humidité, ils ont été systématiquement mis en sacs étanches fermés deés la livraison au
laboratoire de bétons.

Tableau 7 : Teneurs en eau des granulats au moment de leur prélévement et livraison.

Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20

Avril 1997 3.3% 5% 3.8% - 8.0% ¥
Décembre1998 5.9% - - 6% 3.5% @
Juin 1999 - 1% 1.2%©

Identifications respectives des gravillons : ™ Ga 8/20 n°I ; @ Ga 8/20n°3; ® Ga 8/20 n° 4

Au cours de la confection des gachées (chapitre 6), les teneurs en eau ont automatiquement
été mesurées avant chaque série de gichées expérimentales, afin de prévenir d’éventuelles
variations d’humidité d’un sac a un autre.
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2.1.6.2 - Masses volumiques

définitions [P18- 558, P18- 554 et P18-555]

Plusieurs types de masses volumiques ont été mesurées sur nos matériaux : la masse
volumique absolue (pa); les masses volumiques réelles séche (pr), imbibée (pri), saturée
(prs); et la masse volumique en vrac (pv).

- La masse volumique absolue est celle du matériau solide sensu-stricto, en excluant toute
forme de porosité, interne (intérieur du grain) ou intergranulaire (entre les grains).

-_La masse volumique réelle est celle d’'un matériau en tenant compte de sa porosité
interne. Ramenée a un grain, elle correspond au rapport de sa masse séche a son volume réel
(y compris les pores présents dans les grains).

- La masse volumique réelle imbibée est du méme type que la précédente mais intégre
également la masse d’eau qui peut s’infiltrer naturellement dans la porosité ouverte des grains
(apres 24 heures d’imbibition a la pression atmosphérique).

- La masse volumique réelle saturée fait intervenir 1’eau qui entre artificiellement dans les
grains immergés aprés désorption sous un vide d’air de ’ordre de 2.5 kPa pendant 2 heures.

- La masse volumique en vrac est celle d’un matériau pris dans son ensemble, en incluant
la porosité interne des grains mais aussi les vides présents entre les grains (porosité
intergranulaire). C’est le rapport de la masse de I’échantillon sur le volume du conteneur dans
lequel il est placé. La mise en place de I’échantillon peut s’effectuer soit par écoulement au
cOne suivi ou non d’une vibration, voire d’un compactage. Le résultat dépend du mode de
remplissage.

Mesures

- La masse volumigue absolue se mesure suivant la norme P18-558, avec des échantillons
préalablement porphyrisés au broyeur a anneaux (gravillons Ga 8/20), ou avec un mortier et
un pilon (sables). Les mesures sont reproduites trois fois afin d’obtenir une valeur moyenne
représentative. Par définition la densité absolue est donnée par la relation suivante :

_ M (2- 10)
A= e s M2~ M1
ou : M est la masse seche de 1’échantillon,
M1 est la masse du pycnométre rempli d’eau et contenant 1’échantillon,
M2 est la masse du pycnometre rempli d’eau.

Il est indispensable de mesurer la masse de 1’échantillon dans I’eau (M1) avec la meilleure
précision possible. Ce dernier est donc mouillé avec une agitation mécanique constante
(agitateur magnétique) pendant une heure. Un vide créé avec une pompe a vide durant une
heure permet ensuite d’6ter les bulles d’air présentes dans 1’échantillon. La température du
pycnometre et de son contenu doivent étre maintenus a 20°C au moment des mesures.
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Les résultats obtenus pour les différents échantillons figurent dans le tableau suivant
(tab. 8).

Tableau 8 : Masse volumique absolue des différents matériaux (t/m’).
Matériaux Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20n°1
Masse volumique absolue 2.688 2.692 2.71 2.65 2.68

- Les masses volumiques réelles imbibée et saturée ont été déterminées suivant les normes
P18-554 (gravillons) et P18-555 (sables).
Ces propriétés physiques sont données par les relations suivantes;

Masse volumique réelle
pr = Ms/(Ma—M'a) (2- 11)

Masse volumique réelle imbibée
pri = Ma/(Ma — M'a) (2- 12)

Masse volumique réelle saturée
prs = Mw/(Mw — M'w) (2-13)

ol : Ms est la masse de 1’échantillon sec,
Ma est la masse dans 1’air de 1’échantillon imbibé, écoulement libre - surface séche,
Ma’ est la masse dans ’eau de 1’échantillon imbibé,
Mw est la masse dans ’air de I’échantillon saturé, écoulement libre - surface séche,
Mw’ est la masse dans I’eau de I’échantillon saturé.

L’état d’écoulement libre - surface séche des sables est mesuré sur des échantillons
préalablement imbibés ou saturés. Ils sont alors mis a sécher au moyen d’un flux d’air chaud
(sans perte de grains), d’une facon uniforme et sur une surface non absorbante. Lorsque le
sable est en partie sec, il est réguliérement placé dans un moule métallique en forme de cone
tronqué, en le compactant légérement a sa surface avec la dame (25 fois). Le moule est retiré
verticalement. Si I’échantillon s’affaisse au moment du démoulage, cela signifie qu’il n’existe
plus de cohésion entre les grains. L état d’écoulement libre - surface séche est alors obtenu, ce
qui n’exclue nullement le fait que de I’eau soit encore présente dans les pores de surface, ou a
I’intérieur du grain. C’est a ce moment que doivent étre déterminées les masses dans 1’air puis
dans I’eau de 1’échantillon imbibé ou satur€.

Les valeurs des différentes pesées et les résultats des masses volumiques figurent dans le
tableau 9.

Tableau 9 : Différentes masses volumiques des matériaux.

Matériaux Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20n°1

Ms (g) 750 750 750 750 5703

Ma (g) 754.5 754 751.5 755 5860

Mesures M’a (g) 469 468 468 466 3475.7

Mw (g) --- - -—- - 5885

M'w (2) 3516.5

pr (¢m3) 2.627 2.622 2.646 2.595 2.392

Résultats pri (tm3) 2.642 2.636 2.650 2.612 2.458

prs (Ym3) -— — — 2.484
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- Il a été choisi de mesurer la masse volumique en vrac (cf. chapitre 5) des différents
granulats & I’aide d’un montage permettant de compacter sous contrainte et vibrations un
granulat dans une éprouvette graduée (d<4 mm) ou dans un cylindre métallique (d>4 mm). Il
est ainsi possible de mesurer le volume en vrac (V) occupé par une certaine masse de granulat
sec (M) et d’estimer ainsi la densité en vrac par la relation : :

pv =M/V (2- 14)

Pour une question de représentativité, la mesure du volume en vrac a systématiquement été
effectuée deux a trois fois en modifiant le mode de remplissage. Aprés homogénéisation
manuelle, I’éprouvette ou le cylindre a tout d’abord été rempli en une seule fois, puis par
couches successives systématiquement vibrées et compactées. Seul le volume en vrac le plus
faible a été considéré. Malgré ces précautions, le sable secondaire d’Altwies (Sa 2) et le
gravillon (Ga 8/20) ont présenté une certaine ségrégation provenant de la structure du chapelet
granulaire. Des mesures similaires, plus détaillées ont été faites sur les classes
monodimensionnelles des différents granulats pour déterminer leurs compacités propres
(chapitre 5).

Les valeurs obtenues pour les différents granulats sont rassemblées dans le tableau suivant
(tab. 10).
Tableau 10 : Masses volumiques en vrac des matériaux.
Matériaux Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20 n°1
Masse volumique en vrac 1.659 1.626 1.844 1.795 1.566

2.1.6.3 - Coefficient d’absorption d’eau, porosité ouverte mesurée [normes PI18-
554 et P18-555]

Ces essais ont été réalisés suivant les normes P18-554 et P18-555, a partir des données
obtenues au paragraphe précédent. Les valeurs recherchées, qui expriment le rapport de la
masse d’eau imbibée a la masse séche pour la premicre, et le rapport du volume des vides
accessibles a I’eau au volume réel de 1’échantillon pour la seconde, sont données par les
relations suivantes :

Absorption d’eau

Ab=1OO(Ma—Ms) (2- 15)
Ms
Porosité
0 =100 (Mw — Ms) (2-16)
Mw —-M'w)

Les valeurs d’absorption d’eau et de porosité sont les suivantes (tableau 11):

Tableau 11 : Absorption et porosité des matériaux.

Matériaux Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20n°1
Absorption d’eau (%) 0.60 0.53 0.20 0.67 2.75
Porosité (%) 1.58 1.40 0.53 1.73 7.69
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2.1.6.4 - Compacités intragranulaire et intergranulaire

Sachant que la masse volumique absolue pa concerne uniquement la matiere solide et que
la masse volumique réelle pr tient compte de la porosité interne des grains, il en résulte que
leur rapport permet d’estimer la porosité »i intragranulaire (interne aux grains) selon la
relation :

ni =100(1 - (pr/pa)) (2-17)

Un raisonnement similaire permet d’estimer la porosité intergranulaire (comprise entre
les grains) et son corollaire, la compacité ¢ du granulat, en utilisant la masse volumique réelle
pr et la masse volumique en vrac pv. La relation est la suivante :

¢ =100(pv/pr) (2-18)

Une étude détaillée des compacités est menée au chapitre 5. Elle est effectuée sur chacune
de leurs tranches granulométriques. Plus précise que la méthode présentée dans ce
paragraphe, elle est basée sur des mesures de masse volumique en vrac et des calculs qui
tiennent compte et éliminent certains d’artefacts comme les effets de paroi

Les valeurs tirées de la relation précédente figurent dans le tableau suivant (tab. 12).

Tableau 12 : Porosité intragranulaire, et compacité des matériaux

Matériaux Sb Sal Sa2 Sm Ga 8/20n°1
Porosité intragranulaire (%) 2.26 2.59 0.94 2.07 10.76
Compacité du granulat (%) 63.1 62.0 69.7 69.2 65.5

2.1.6.5 — Propriétés physiques comparées des faciés jaunes et beige clair

On a vu plus haut (cf. § 212) que les grés exploités dans la carriere d’Altwies se
répartissent entre deux facieés distincts. On a donc cherché a caractériser les propriétés
physiques des grains des faciés jaunes et beiges, séparés par un tri manuel & partir de la
tranche granulométrique 8/10 du gravillon Ga 8/20 n°l. Les propriétés étudi€es sont les
masses volumiques, réelles (pr), réelles imbibées (pri), en vrac (pv), I’absorption (Ab), la
porosité (n) et la compacité (C).

Les mesures sont réalisées comme précédemment et les résultats figurent dans le tableau
suivant (tab. .13). La masse volumique réelle nous intéresse particuliérement car elle va
surtout nous servir a déterminer la compacité des deux types de gravillon.

Tableau 13 : Masses volumiques réelle (or) et réelle imbibée(ori), absorption (4b) et porosité (n) des
deux faciés du gravillon 8/20 d’Altwies, Ga 8/20 n°1

Ga 8/20, coupure 8/10 pr pri Ab ni pv C
t/m’ % % % % -
Gravillon Ga 8/20 2.392 2.458 2.75 7.69 1.315 0.550
Faciés jaune 2,202 2.319 5.314 15.96 1.227 0.608
Faciés beige clair 2.490 2.52 1.576 4.76 1.326 0.532
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En raison de leurs textures respectives, les deux faciés sont marqués par des propriétés
physiques nettement différenci€es. Le grés jaune présente une porosité intragranulaire(16%)
et une absorption (5.3%) fortes contrairement au grés beige qui a des grains beaucoup plus
compacts et massifs.

Le faciés jaune a une compacité supérieure a celle du facies beige (C=0.608 contre 0.532),
ce qui traduit, dans un méme ensemble de grains, des différences de forme au niveau des deux
faciés (cf. § 2181).

2.1.6.6 - Bilan des mesures des propriétés physiques. Commentaires

L’ensemble des propriétés physiques mesurées sur les différents granulats est repris dans le
tableau ci dessous (tab. 14), a I’exception des teneurs en eau, variables dans le temps (et
mesurées avant chaque essai), et les valeurs spécifiques aux différences de facies.

Tableau 14 : Bilan des mesures des propriétés physiques.

Symbole| Unité Sb Sal Sa2 Sm |Ga820
n°l
Propriétés mesurées
Masse volumique absolue pa t/m’ 2.688 | 2.692 | 2.671 2.650 | 2.680
Masse volumique réelle pr t/m’ 2,627 | 2.622 | 2.646 | 2.595 | 2.392
Masse volumique réelle imbibée pri t/m’ 2.642 | 2.636 | 2.650 | 2.612 | 2.458
Masse volumique réelle saturée prs t/m’ 2,642 | 2.636 | 2.650 | 2.612 | 2.484
Masse volumique en vrac pv t/m’ 1.659 1.626 | 1.844 1.795 1.566
Absorption d’eau Ab % 0.60 0.53 0.20 0.67 2.75
Porosité n % 1.58 1.40 0.53 1.73 7.69
Propriétés calculées
Porosité intragranulaire ni % 2.26 2.59 0.94 2.07 10.76
Compacité du granulat c % 63.14 | 62.00 | 69.71 69.19 65.47

En considérant I’ensemble des propriétés physiques, on découvre tout d’abord, comme
pour les courbes granulométriques, que les sables primaires d’Altwies et de Brouch ont des
comportements voisins. Cet état de fait est a rapprocher de leur mode de production
(concassage primaire) et de la roche dont ils sont issus, tous deux identiques.

On constate d’autre part la bonne cohérence des valeurs de masses volumiques, ce qui
conforte la validité¢ de nos mesures et de nos calculs théoriques. En effet :

- les granulats provenant des Grés du Luxembourg ont des valeurs de masse volumique
absolue (de 1’ordre de 2,68t/m®) supérieures & celle du sable de Moselle (2,65t/m’).
L’explication de ce phénoméne est géologique. Le sable de Moselle est composé presque
exclusivement de silice (pa=2,65 t/m®), tandis que les grés contiennent aussi de la calcite
(pa=2,715 t/m>) et des oxydes de fer (pa=4,5 t/m’) responsables de la couleur orangée a ocre.
Un simple calcul montre par exemple que 1’on retrouve bien la masse volumique du gravillon
(Ga 8/20) en partant de sa composition qui est de 45% de carbonate de calcium (§ suivant) et
de 55% de silice et des traces d’oxydes :

268 ~ 045*2.715+0.55*2.65
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- L’imbibition ne fait que peu augmenter la masse volumique réelle des sables, et la
saturation n’a aucun effet en raison d’une porosité interne négligeable li€ a la structure des
grains individualisés de quartz. Par contre, le gravillon est nettement plus sensible a ces
traitements puisque la masse volumique réelle augmente de 2.75% avec 1’imbibition (Ab) et
de 3.85% aprés saturation. ,

- Les porosités mesurées suivent la méme évolution (1.5% environ pour les sables, 8%
environ pour les gravillons). Toutefois le calcul de la porosité intragranulaire totale, réalisé
d’apres les valeurs de masses volumiques réelle et absolue, montre que le gravillon présente
une porosité fermée non négligeable (d’environ 3%).

Il faut cependant faire attention a la signification de ces différentes valeurs moyennes, par
définition. Elles masquent en effet de grandes hétérogénéités en partie causées par la
coexistence, au sein du méme granulat, de deux faciés aux propriétés fort différentes et de
I’existence de deux familles de grains (quartz individualisés et fragments de gres, §53).

Les propriétés du granulat, pris dans son ensemble, ne sont que la résultante des propriétés
plus ou moins marquées suivant les cas d’un granulat peu poreux et résistant, plus dense et
moins compact d’un deuxiéme granulat jaune et au contraire poreux et tendre

2.1.7. Propriétés mécaniques

2.1.7.1 - Essai Micro-Deval en présence d’eau, MDE, [P 18-572]

L’essai Micro-Deval en présence d’eau (MDE) sert & mesurer la résistance a ’attrition des
matériaux, par frottement réciproque des granulats et d’une charge abrasive constituée de
billes sphériques en acier, dans un cylindre en rotation.

L’essai a été réalisé en présence d’eau suivant les spécifications de la norme frangaise P
18-572. La valeur du coefficient MDE est donnée par la relation suivante :

MDE = 1002 (2-19)
M

ol : M est la masse séche de 1’échantillon pour essai,
m est la masse séche de la fraction du matériau passant, apres 1’essai, au tamis de 1.6 mm.

La prise d’essai étant de 500 grammes sur la classe granulaire 10/14 mm, la charge

abrasive était de 5000 + 5 grammes.
Le gravillon d’ Altwies Ga 8/20 n°1 donne la valeur suivante au MDE (tab.15) :

Tableau 15 : Coefficient MDE du gravillon 8/20 d’ Altwies n°1

Matériaux coefficient MDE
Ga 8/20 492
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2.1.7.2 - Essai de Los Angeles, LA, [P18-573]

L’essai Los Angeles permet de caractériser la résistance a la fragmentation, par chocs, des
€léments d’un matériau.

Comme précédemment, I’essai a ét€ réalisé suivant la norme frangaise en vigueur : P 18-
573. La valeur du coefficient Los Angeles (LLA), sur la fraction granulaire 10/14mm, est
exprimée par la relation suivante :

LA =100—2_ (2-20)
5000

ol : m = 5000-m’ est la masse seéche de la fraction du matériau passant apres 1’essai au tamis
de 1.6 mm, en grammes
m’ est la masse séche de la fraction du matériau refusée apres essai au tamis de 1.6 mm,
en grammes

Le gravillon 8/20 n°1 donne la valeur suivante de coefficient Los Angeles (tab. 16) :
Tableau 16 : Coefficient Los Angeles du gravillon 8/20 d’Altwies n°1

Matériaux coefficient LA
Ga 8/20 51

A ce stade, il est intéressant de remarquer qu’aprés avoir subi I’essai de Los Angeles, le
gravillon restant semble avoir des grains bien plus isotropes que dans son état initial.

2.1.7.3 - Essais en compression et en traction par fendage

La résistance finale d’un béton dépend de la résistance mécanique de la phase liante et de
celle des granulats utilisés, mais aussi de parameétres comme la rugosité, et I’adhérence des
granulats (cf. §633). C’est la raison pour laquelle des essais mécaniques en compression et en
traction ont été réalisés sur des éprouvettes cylindriques et des parallélépipedes taillés dans le
grés d’Altwies. Le grés soumis aux essais mécaniques en compression et en traction est le
gres a texture fine, de couleur beige clair.

Résistance a la compression

La résistance a la compression d’une éprouvette d’essai est la valeur de la contrainte de
rupture du matériau. Elle est obtenue en appliquant un effort normal centré croissant de 0.5
MPa/sec. sur les deux faces opposées et paralleles d’une éprouvette de forme
parallélépipédique, ou cylindriques, d’élancement variable.

La formule suivante permet de calculer la résistance a la compression pour chaque essai.

10F 2-21)

ou : Rc est la résistance a la compression de I’échantillon, en MPa
F est la force de rupture, en kN
S est la surface comprimée de ’échantillon, en cm?2

Formulation de bétons courants avec les Gres du Luxembourg et les kieselguhrs usagés des brasseries 33
These de 1°’Université Henri Poincaré, Nancy I ; Jean-Michel MECHLING ; juin 2000.



Six éprouvettes carottées (cylindres) ou sciées (parallélépipédes) dans des blocs de grés
provenant de la carriére d’Altwies, ont été soumises aux essais avec une presse hydraulique.
Sur les échantillons soumis aux essais, I’orientation des éprouvettes vis a vis d’un éventuel
litage sédimentaire n’était pas visible a cette échelle.

La section de chaque éprouvette différente et la force de rupture sont reportés dans le
tableau suivant (tab. 17), avec les résultats.

Tableau 17 : Essais en compression sur des éprouvettes de grés d’Altwies

Essai| L(cm) | I(cm) | h(cm) | S (cm2) F (kN) Re (MPa) Remarques
1 5.4* - 22.89 164.0 71.6 plans non paralléles
2 7.5 3.7 7.7 27.75 159.0 57.3 plus ou moins plane
3 3.7 3.3 5.1 12.21 92.2 75.5
4 4.9 4.2 5.9 20.33 242.5 119.2 | Fracturation en cours d’essais
5 5.0 4.8 5.6 24.00 218.5 91.0 rupture plus ou moins homogéne
6 4.8 4.5 5.7 21.63 204.0 94.3 surface d’appui légérement abimée
L:  longueur de la section de l'éprouvette, *ou diamétre dans le cas d’un cylindre,
I: largeur de la section de 1’éprouvette,
h:  hauteur de 'éprouvette,
N section de 1’éprouvette,
F:  Force de rupture de I’éprouvette,

=
o

. Résistance a la compression calculée.

Les résultats présentent une dispersion assez grande en partie liée aux hétérogénéités de la
roche. On peut malgré tout estimer la résistance moyenne a la compression des grés beiges
aux alentours de 80 a 90MPa.

Résistance 3 la traction par fendage

Elle est obtenue par fendage en appliquant un effort normal centré croissant de 0.05
MPa/sec. sur deux génératrices opposées d’une éprouvette cylindrique ou prismatique
(fig. 10).

Effort

bbb

et

Effort

Figure 10 : Principe schématique de la mesure de la résistance a la traction par fendage
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La formule suivante permet de calculer la résistance a la traction pour chaque essai.

_20.F (2- 22)
r.a.h

Rt

ou : Rt est la résistance a la traction par fendage de I’échantillon, en MPa,
F est la force de rupture de I’échantillon, en kN,
a est le diamétre ou la diagonale de I’échantillon, en cm,
h est la longueur de I’échantillon (sur laquelle s’exerce I’effort).

Trois essais ont €té réalisés ; deux sur éprouvettes cylindriques et un sur parallélépipede.
La longueur, le diametre ou la diagonale de I’éprouvette, et la force de rupture ont été relevés
a chaque fois. Les résultats sont présentés dans le tableau suivant (tab. 18).

Tableau 18 : Essais en traction sur des éprouvettes de grés d’ Altwies

Essais | h (cm) a* (cm) F (daN) Rt(MPa)

1 8.0 6.0 5300 7.03
2 9.5 5.4 3400 4.20
3 9.4 54 3300 4.12

h: longueur de l'éprouvette,

a: diagonale ou diametre dans le cas d’éprouvettes cylindriques,

F: Jforce de rupture de l'éprouvette,

B Re: résistance a la compression calculée.

Bilan ) -

Les essais de résistance mécanique a la compression ou a la traction par fendage donnent
des valeurs assez élevées (90 MPa en compression) pour ce type de roche et constituent deux
éléments a priori trés favorables pour 1’élaboration de bétons courants. En revanche les
résistances a I’attrition et a la fragmentation du gravillon concassé 8/20 d’Altwies, Ga 8/20
n°1, sont médiocres. La valeur du Los Angeles, si elle était confirmée par d’autres essais,
exclurait méme ces granulats d’un usage pour bétons hydrauliques, au sens des normes
francaises actuellement en vigueur (P18-540, octobre 1997). Toutefois il n’a jamais été €tabli
de corrélation franche entre ce critére et la résistance des bétons. D’autre part, Iutilisation du
mode de concassage sélectif a permis d’améliorer grandement la résistance du gravillon a
I’attrition et & ’usure.

2.1.8. Etude de lIa morphologie

2.1.8.1 - Coefficient d’aplatissement

Les grains des granulats sont caractérisés par trois dimensions principales, qui sont
(fig. 11) :

- la grosseur G,
- ’épaisseur E,
- la longueur L.
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G "

Figure 11 : Les trois dimensions principales d’un gravillon

Le premier tamisage effectué pour établir les courbes granulométriques a permis de classer
les gravillons en classes granulaires d/D, suivant leurs grosseurs G. La progression
géométrique entre deux mailles de tamis successifs est telle que D=1.25d.

L’étude du coefficient d’aplatissement consiste a trier les gravillons d’une méme classe
granulaire suivant leur épaisseur E. Pour ce faire, un deuxiéme tamisage est donc effectué sur
des tamis a fentes paralleles d’écartement égal a d/1.58. Les granulats qui traversent ces tamis
ont donc un rapport G/E>1.58 et sont considérés comme plats. Cet essai ne s’effectue que sur
des gravillons d/D, avec d >4.

Pour une classe granulaire donnée
formule suivante :

A, le coefficient d’aplatissement, se calcule avec la

3

4=100% (2-23)
R

ou : P est la masse du passant sur le tamis a fentes
R est la masse du refus sur le tamis a mailles carrées

Pour I’ensemble d’un matériau, le calcul du coefficient A devient :

A= 100—2-li (2-24)
SR

Pour le gravillon 8/20 d’Altwies les tamisages successifs donnent les valeurs suivantes
(tab. 19).

Tableau 19 : Calcul du coefficient d’aplatissement A du gravillon d’ Altwies Ga 8/20 n°1,
par classes granulaires et pour I'échantillon total

Tamis 4 mailles carrées (G) Tamis & fentes paralléles (E)
Quverture d Classe Refus R Ecartement e Passants Coefficient
(mm) granulaire /D €3] (mm) (€3 A
20 20/25 8958 12.5 1285 14.34
16 16/20 9519 10 1344 14.12
12.5 12.5/16 7841 8 1765 22.51
10 10/12.5 4283 6.3 1308 30.54
8 8/10 2401 5 850 35.40
6.3 6.3/8 2281 4 855 37.48
5 5/6.3 890 3.15 318 35.73
4 4/5 431 2.5 192 44.55
Echantillon total 4/25: 36604 - 7917 21.63
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On note que les différentes classes granulométriques du gravillon 8/20 d’Altwies ne
présentent pas un coefficient d’aplatissement similaire. Il existe une grande variabilité, qui est
fonction de la taille du granulat, comme I’indique la figure 12 ci-apres.

Evolution du coefficient d'aplatissement

45
o N
35 \
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25 \
20

15 H
10

1 Granulométrie, d(mm) 10 100

Coefficient d'aplatissement

s el + A% coa

Figure 12 : Variation du coefficient d’aplatissement en fonction de la grosseur des granulats

Les wvaleurs du coefficient d’aplatissement sont trés élevées pour les classes
granulométriques de petites tailles et diminue trés fortement avec 1’augmentation de la taille
des grains. Ce phénoméne est grandement lié aux litages microscopiques qui se sont formés
lors du dépét de la roche. Au concassage giratoire par exemple, ce sont ces litages qui cédent
en premier et favorisent donc ’apparition de grains plats d’épaisseur égale ou supérieure a
celles de ces strates €lémentaires.

Comme pour les déterminations des propriétés physiques (masses volumiques, absorption,
porosité, compacité) on a de nouveau étudié indépendamment les deux facies beige et jaune
de la classe granulométrique 8/10 du gravillon Ga 8/20 n°1. Les grains de chaque faciés ont
subi, un tamisage sur le tamis a fentes paralleles. La détermination du coefficient
d’aplatissement s’opére comme indiqué précédemment et les résultats figurent dans le tableau
suivant (tab.20).

Tableau 20 : Proportions relatives et coefficient d’aplatissement (A) des deux faciés du gravillon 8/20
d’ Altwies, Ga 8/20 n°1

Ga 8/20, coupure 8/10 aplatissement A
Coupure 8/10 35.4
Faciés grenu, jaunitre 18.5
Faciés fin, beige clair 44.5

On constate un contraste élevé entre les valeurs des deux faciés qui traduisent une
morphologie fort différente des grains des deux faciés. Les grains issus du faciés gréseux
beige-clair sont fortement aplatis, tandis que ceux du faciés jaune possédent peu de grains
plats et ont par conséquent une forme plus arrondie.
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2.1.8.2 - Coefficient volumétrique

Le coefficient volumétrique dont il est question ici est un paramétre qui permet de
quantifier le volume réel des gravillons par rapport au volume qu’ils auraient s’ils étaient
parfaitement sphériques (en conservant un diametre équivalent a leur longueur). Cette mesure
se fait sur un ensemble de gravillons pris individuellement. Pour chaque gravillon, il faut donc
mesurer :

- le volume réel Vr, trouvé grace au rapport de la masse séche (m) sur la masse volumique
réelle (pr) ;
v.om (2- 25)
pr

- le volume de la sphére exinscrite, qui est la sphére de diamétre L englobant la totalité du
gravillon, donné par ;

n.L’ (2- 26)
6

Vse=

Le coefficient volumétrique Cv se calcule de la mani€re suivante :

Cv =100 ;Vr (2-27)

se

En ce qui concerne le gravillon 8/20 d’Altwies n°l, les mesures ont été réalisées
indépendamment pour chaque classe granulaire supérieure a 4 mm, avec une population
représentative de 100 grains chacune. Les résultats figurent dans le tableau 21 et la figure 13.

Le coefficient volumétrique général de 1’ensemble du gravillon d’Altwies a ensuite été
calculé en pondérant chaque coefficient partiel, Cv, suivant les proportions relatives des
différentes coupures granulométriques.

Tableau 21 : Calcul du coefficient volumétrique Cv du gravillon d’ Altwies, Ga 8/20 n°1, par classes
granulaires et pour 1’échantillon total

Classe Masse totale des 100 Coefficient
granulométrique, d grains (g) volumétrique Cv

20 1738 24.3

16 941 17.2

12.5 458 17.0

10 199 14.5

8 101 14.3

6.3 46 13.5

5 26 12.7

4 13 11.6
Echantillon tetal : 20.1
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Evolution du coefficient volumétrique
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Figure 13 : Variation du coefficient volumétrique en fonction de la grosseur des granulats

Les mesures du coefficient volumétrique des différentes tranches granulaires sont le reflet
logique de celles obtenues pour ’aplatissement. Le coefficient volumétrique est faible lorsque
la proportion d’éléments plats est forte, et inversement.

2.1.8.3 — Bilan concernant Ga 8/20 n°l

En premier lieu, on remarque que la morphologie du gravillon 8/20 d’Altwies (étudié sur la
coupure 4/20) est loin d’étre homogene. Le coefficient d’aplatissement moyen (A=22) est
bon, mais il varie graduellement d’une classe élémentaire a 1’autre et atteint des valeurs trés
élevées pour les plus petites coupures. Le coefficient volumétrique évolue aussi d’une classe a
lautre, en conformité avec les résultats obtenus pour I’aplatissement. Cependant, le
coefficient volumétrique moyen (Cv=20) est médiocre, comparé par exemple (Zennir, 1996) a
celui des gravillons roulés de Moselle (Cv=36) ou a celui des gravillons calcaires concassés
(Cv=27).

Cette constatation est grandement liée a la nature sédimentaire de la roche. Les éléments
plats produits dans les petites coupures granulométriques sont en fait ’expression du fin litage
millimétrique que 1’on observe sur les échantillons de roche rapportés au laboratoire.

Par ailleurs, on remarque clairement I’existence de propriétés morphologiques différentes
pour les deux faciés gréseux présents dans le gravillon 8/20 d’Altwies. Le grés jaune produit
des grains plutdt arrondis et présente donc un faible coefficient d’aplatissement (A=19) alors
que le faci¢s beige clair a, au contraire, un coefficient d’aplatissement tres élevé (A=45). Ces
variations morphologiques des grains se répercutent sur la compacité. C’est ainsi que 1’on a
mesuré (cf. § 2165) une compacité particuliérement élevée de 0.608, supérieure a celle du
sable de Moselle pour le grés jaune et une compacité nettement plus faible, de 0.532, pour le
gres beige clair.
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2.1.9. Conclusion

La formulation rationnelle de bétons nécessite de connaitre avec précision les diverses
propriétés des différents constituants que ’on va y incorporer. C’est ’objectif de cette
premiére étape de I’étude qui concerne 1’ensemble des granulats dont on dispose. Elle
permettra aussi, avec I’étude de la compacité des mélanges granulaires (chapitre 5), de
sélectionner le(s) sable(s) qui composeront les bétons.

Parmi les sables, on distingue principalement deux variétés trés différentes. La premiére est
un sable alluvial siliceux de Moselle (Sm) provenant de la région de Pont-a-Mousson, tandis
que la deuxiéme est constituée par des «sables de roche» obtenus par concassage de grés a
matrice calcaire, plus ou moins indurés, exploités dans les Grés du Luxembourg. Les sables
de roche se subdivisent eux-mémes en deux catégories suivant qu’ils sont obtenus par un
concassage primaire (Sal ; Sb) ou un concassage secondaire (Sa2).

Les deux sables de roches primaires ont des caractéristiques semblables. Ils se caractérisent
par une trés grande finesse granulométrique (dso proche de 400um) associée a une forte
proportion (environ 8%) de fines siliceuses de taille inférieure a 80um. Ils correspondent
essentiellement a des grains de quartz, sensiblement de méme taille, désolidarisés de la roche
(faciés jaunitre peu cimenté, pauvre en carbonates) lors du concassage. De ce fait, leur

kaolinite) et comportent une petite proportion de carbonate de calcium (environ 10%). Une
estimation de leurs compacités montre qu’elle sont plus faibles que celles des sables de
Moselle ou secondaire d’ Altwies(environ 63 contre 69).

De part son origine, le sable secondaire (Sa2) a de nombreuses similitudes avec les sables
primaires (masses volumiques, minéralogie, forte proportion de fines...). Il présente
néanmoins un certain nombre de différences grandement liées au fait qu’il s’agit d’un résidu
du concassage secondaire. On notera qu’il est plus grossier (module de finesse de 2.07 contre
1.18 et 1.08 pour les sables primaires) et que sa courbe granulométrique fait apparaitre une
forte proportion de petits grains individualisés et de fragments de roche (en forme de
plaquettes). Sa teneur en carbonate de calcium est assez élevée car c’est au niveau de ce sous-
produit que s’accumule toute les fines générées par le broyage de la matrice calcaire du grés
beige (faciés bien cimenté, riche en carbonates). On remarquera enfin que c’est le sable qui a
les plus faibles porosités (0.53%) et absorption (0.20%).

Contrairement aux sables de roche, le sable de Moselle est trés pauvre en fines, mais plus
équilibré pour ce qui des éléments de plus grandes tailles (module de finesse de 2.80). Il est
exclusivement composé de grains siliceux (fragments de quartz, roches plutoniques...) roulés
d’ou une porosité et une absorption quasiment nulles. Il s’agit également d’un sable propre
sans argiles ou presque.

Le grés concassé d’Altwies est un gravillon relativement fin (dso de 12.5mm ; Dpax de
20mm). Il comporte environ 9% d’éléments de taille inférieure & 8mm et sa fraction de sable
correspond au sable secondaire Sa2. La structure méme du gres est responsable d’une porosité
(8%) et d’une absorption importantes (2.8%) du matériau. Les éléments sont des fragments de
grés ce qui explique aussi la teneur en carbonates de calcium élevée (45%) puisque le ciment
du grés est calcitique.

D’un point de vue morphologique on s’apercoit que le gravillon comporte une forte
proportion d’éléments plats, surtout au niveau des coupures granulométriques de petites
tailles. Ce handicap se répercute sur les compacités de chaque tranche et, finalement, sur la
compacité du mélange.
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Les propriétés mécaniques sont contrastées puisque les essais de Los Angeles et Micro-
Deval donnent des résultats médiocres (LA de 49 ; MDE de 51) alors que les résistances
mécaniques a la compression et en traction sont bonnes pour ce type de roche résistance a la
compression de 90 MPa). Il faut cependant noter que ces essais mécaniques ont €té effectués
sur un faciés de grés beige. Dans la carriére d’Altwies, il existe un autre faciés jaunatre, bien
moins induré et donc moins résistant. La différence de comportement qui existe entre ces
deux faciés est clairement soulignée par des études comparatives de la morphologie et de
diverses propriétés physiques réalisées indépendamment sur ces deux facies de gres.

L’étude détaillée de la morphologie révéle en effet I'existence de morphologies trés
différentes entre les deux faciés gréseux (le gravillon est constitué au % du grés fin de couleur
beige et ¥ de grés plus grossier de couleur jaune ocre ).

Le grés a texture fine, de couleur beige clair, a tendance a produire une forte proportion
d’éléments plats, notamment dans les fines coupures, en raison de I’expression du litage
millimétrique de la roche lors du concassage. Ces plans de litage se sont formés lors du dépot
sédimentaire des grains (cf. § 2121) et sont quasiment imperceptibles dans le faciés gréseux.
La forme des grains du faciés beige est médiocre et la compacité de I’empilement est
moindre. La texture de ce faciés lui confére tout de méme de bonnes qualités intrinséques, a
savoir des résistances & la compression et a la traction satisfaisantes, ainsi qu’une faible
porosité et absorption.

Au contraire, le grés jaunitre posséde de bonnes propriétés morphologiques, liées a la
texture moins litée de ce second faci€s, ce qui engendre une compacit¢ (intergranuiaire)
nettement supérieure. Mais la cimentation du gres est incompléte, voire quasiment nulle, et
entraine une porosité et une absorption élevées. La roche est donc plus friable et
mécaniquement moins résistante.

Les propriétés générales du granulat, étudié dans son ensemble, sont en réalité la
combinaison des particularités des deux faci¢s. Une solution séduisante consisterait a obtenir
un granulat qui possede a la fois les propriétés morphologiques du faciés gréseux jaunétre et
les propriétés mécaniques et physiques du faciés beige clair. Ceci demanderait d’envisager
une exploitation sélective, dans la mesure du possible, et de modifier certains parameétres lors
du concassage.

Les deux faciés qui composent le grés exploité a la carriere d’Altwies sont trés imbriqués
et il n’est donc pas envisageable d’effectuer une exploitation sélective. En revanche, la
fragmentation par des chocs, occasionnés lors de I’essai de Los Angeles (cf. § 2172) a permis
d’obtenir un granulat ayant une morphologie assez isotrope. Il est donc possible d’améliorer
la forme des granulats. Des essais de réglage et de régime du concasseur giratoire actuel, voire
Iutilisation éventuelle d’un autre appareil, sont des solutions a envisager.

Un nouveau mode de concassage a été testé expérimentalement a la carriere d’Altwies et a
fait ’objet d’une nouvelle série d’analyses qui font 1’objet du paragraphe suivant.
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2.2. LES GRAVILLONS ISSUS DU CONCASSAGE SELECTIF

2.2.1. Présentation de I’essai de concassage

L’essai de Los Angeles a permis de constater que la forme des grains du facies beige peut
étre améliorée avec une fragmentation par chocs. Le concasseur giratoire génére moins
d’impacts ; il se limite a une fragmentation des matériaux selon les plans de litage et conduit a
Pobtention d’un granulat plus plat. Il est donc intéressant d’expérimenter un concassage
secondaire du type percussion, méme si le rendement est moindre en terme de quantité de
gravillon produite, pour voir si I’on pourrait améliorer la forme des grains issus du facies
beige.

Des essais de concassage secondaire ont été réalisés sur une petite installation mobile
habituellement destinée a recycler des produits de démolition. Les essais ont été effectués sur

quelques centaines de kilogrammes de blocs issus du concassage primaire. Finalement, un
échantillon de 40 kg de tout-venant, identifié sous ’abréviation «TVa», a été prélevé et a

servi a I’étude présentée dans le paragraphe suivant.

2.2.2. Influence sur la granularité

La granularité du tout-venant «TVa» obtenu avec le nouveau mode de concassage a
uniquement été étudiée pour la fraction granulaire supérieure a Imm. La courbe
correspondante est portée sur la figure 14. L’étude des éléments fins nous intéresse moins
dans la mesure ou I’on cherche a améliorer les propriétés des gravillons. De plus, il y a
probablement peu de risques de modifications au niveau du sable.

Afin d’évaluer les éventuelles modifications entre ’ancienne et la nouvelle production, la
courbe granulométrique du nouveau tout-venant (Tva) a €t€ scindée, sur le graphique, en deux
fractions théoriques ; un sable 0/8 (Sa2 n°2) et un gravillon 8/20 (Ga 8/20 n°2).

Cette figure reprend également les courbes des deux productions issues du concassage
secondaire industriel de la carriére d’ Altwies, le gravillon 8/20 (Ga 8/20 n°1) et le sable 0/4
(Sa2).
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Courbes granulométriques comparatives
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Figure 14 : Courbes granulométriques comparatives des matériaux issus des concassages secondaires,
industriel (giratoire) et expérimental (percussion)

On constate :

- pour la fraction 8/20, qu’il existe une bonne similitude entre les deux types de courbes,
aux écarts pres, liés a la création de la coupure théorique élémentaire

- pour la fraction 0/8, un déficit en éléments de tailles comprises entre 1.6 et 6.3 mm et
donc probablement un enrichissement en éléments plus fins

La courbe du tout-venant montre également que le concassage secondaire a percussion
produit approximativement 54 % de sable secondaire, et donc (seulement) 46% de gravillon.
Ces chiffres sont & comparer au ratio obtenu avec le mode de concassage habituel (non
communiqué).

2.2.3. Incidence sur le coefficient d’aplatissement

Il s’agit du méme essai (cf. 2181) que celui précédemment effectué sur les tranches
granulométriques élémentaires du gravillon Ga 8/20 n°l. Le tableau suivant indique les
coefficients d’aplatissement obtenus avec le tout-venant, pour les mémes tranches
élémentaires que celles étudiées sur Ga 8/20 n°l. A titre de comparaison, les deux séries de
valeurs sont portées sur la figure 15.
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Tableau 22 : Calcul du coefficient d’aplatissement A du tout-venant T Va, par classes granulaires et
pour I’échantillon total

Tamis & mailles carrées (G) Tamis a fentes paralléles (E)
Ouverture d | Classe granulaire Refus R (g) Ecartement e Passants (g) Coefficient A
(mm) /D {mm)
25 >25 190 16 0 0.00
20 20/25 5497 12.5 541 9.9
16 16/20 6882 10 813 11.8
12.5 12.5/16 4380 8 729 16.8
10 10/12.5 1949 6.3 367 18.8
8 8/10 938 5 154 16.4
6.3 6.3/8 1256 4 358 28.5
5 5/6.3 970 3.15 249 25.7
4 4/5 771 2.5 488 63.3
Echantillon total 4/25: 22603 - 16.4
75
65
1
5 55
: \
% 45 L 3 1
2 35 M -9,
i
% 25 ) ‘ o
=4 ~
© 15 ‘o
5
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Figure 15 : Coefficients d’aplatissement compar€s entre les deux modes de concassage

Le nouveau mode de concassage expérimental améliore sensiblement la forme des grains
en générant une moins grande proportion d’éléments plats. Si on compare en effet les
nouvelles valeurs aux anciennes, on constate que toutes les tranches ont des coefficients
moins €levés, exceptée la tranche granulométrique de 1mm pour laquelle le coefficient est
passé de 45 a 63. Comme on I’avait déja constaté pour Ga8/20 n°l, ce sont les tranches
granulométriques de petites tailles qui présentent toujours la plus grande proportion
d’éléments plats.

En considérant le matériau dans son ensemble (sur la fraction 4/25), et non plus par classes
granulaires, la valeur générale du coefficient d’aplatissement passe de 21.6 (Ga 8/20 n°1) a
16.4 (Ga 8/20 n°2). Le concassage secondaire par percussion améliore donc sensiblement la
forme du granulat.
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2.2.4. Influence sur les propriétés mécaniques

2.2.4.1 — Incidence du nouveau mode de concassage sur le MDE

L’essai Micro Deval en présence d’eau (NF P18-572) a été effectué sur le nouveau
gravillon Ga 8/20 n°2 dans les mémes conditions opératoires que celles déja retenues pour le
matériau industriel (cf. § 2171). Le tableau suivant indique cette nouvelle valeur et, a titre de
comparaison, la valeur déja obtenue sur le matériau initial.

Tableau 23 : Coefficient MDE du gravilion 8/20 d’ Altwies

Matériaux coefficient MDE
Ga 8/20n°1 49.2
Ga 8/20n°2 40

On remarque que le mode de concassage a percussion a pour effet de produire un gravillon
dont le coefficient de MDE est sensiblement amélioré par rapport a celui de la production
industrielle.

2.2.4.2 — Incidence du nouveau mode de concassage sur le LA
Comme précédemment, ’essai Los Angeles (NF P18-573) a été effectué dans les mémes
conditions opératoires que celles initialement retenues (§ 2172) pour Ga 8/20 n°1. Le tableau

suivant reprend les valeurs obtenues avec les deux modes de concassage.

Tableau 24: Coefficient LA du gravillon 8/20 d’ Altwies

Matériaux coefficient LA
Ga 8/20n°1 51
Ga 8/20n°2 40

La valeur Los Angeles est fortement améliorée puisqu’elle passe de 51 avec le concassage
industriel, a 40 avec le double concassage a percussion.

2.2.5. Conclusion

Le concassage secondaire par percussion produit un tout-venant présentant plus de 50% de
sable 0/8, valeur probablement sup€rieure au ratio de I’installation actuelle. La granularité de
la fraction 8/20 n’est guére modifiée.

En revanche les propriétés mécaniques et morphologiques du gravillon sont sensiblement
meilleures. Les valeurs des essais mécaniques (MDE et LA) étaient en partie pénalisées par
les médiocres résistances mécaniques des grés de couleur jaunitre, or ceux ci sont en grande
partie €liminés par le nouveau mode de concassage. Ce faci€s jaune ressort du concasseur
essentiellement sous forme de sable, ce qui explique la forte proportion de la classe 0/8.

La forme des grains issus du faciés de grés beige est améliorée puisque la proportion
d’éléments plats a diminué. L’amélioration de la qualité et de la forme des granulats sont des
parametres susceptibles d’avoir des répercussions favorables au niveau des performances des
bétons.

Elle permet, en tout €tat de cause, d’obtenir un meilleur classement du gravillon (granulats
pour chaussées ou bétons hydrauliques) selon les spécifications de la norme XP P 18-540
(tableau suivant).
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Tableau 25 : Classification des deux types de production, suivant les critéres de la norme

XP P 18-540
Production | Concassage
industrielle sélectif
Critére et emploi du granulat Catégorie | Catégorie
Art. 7.1 granulats pour chaussées ! F E
Art. 10.1.1 granulats pour bétons hydrauliques '*! D B-C
Art. 10.1.5 granulats pour bétons hydrauliques *! B A

17 classification basée sur les valeurs Los Angeles et Micro-Deval
21 classification basée sur les valeurs Los Angeles
B classification basée sur les valeurs de I'aplatissement

Lors de I’étude des compacités des différents matériaux (chapitre 5) on verra que la
compacité monodimensionnelle de Ga 8/20 n°2, et donc I’empilement des grains se sont
également accrus. Le concassage secondaire & percussion est moins enclin a fracturer les
blocs de greés suivant leur litage ou leur stratification microscopique et permet de produire des
grains ayant une forme plus cubique.

Sans changer pour autant ’installation de concassage actuelle, il pourrait étre intéressant
de produire périodiquement par un concassage secondaire a percussion les quantités de
granulats nécessaires a la confection de bétons.

C’est la solution qui a été utilisée dans le cadre de cette étude. Environ 1 tonne de gravillon
(identifié sous le terme de Ga 8/20 n°3) a été préparé et livré en décembre 1998, puis de
nouveau 1.5 tonnes en juin 1999 (identifi€ sous le terme de Ga 8/20 n°4). Pour des raisons
techniques, Ga 8/20 n°4 a été criblé a la main.

Ces deux productions de granulats ont servi pour la confection des bétons expérimentaux
de cette étude. Leurs courbes granulométriques respectives ont été établies suivant le méme

principe qu’au paragraphe 2.1.5.1 et sont reproduites dans la figure suivante (fig. 16).

Courbes granulométriques des productions de gravillons
d'Altwies
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Figurel6 : Courbes granulométriques comparatives des gravillons Ga 8/20 n°3 et 4
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On remarque que les productions n°3 et 4 sont assez comparables et qu’elles correspondent
a un gravillon plus fin que le premier concassage expérimental (production de Tva, dont est
extrait Ga 8/20 n°2) et la production courante (Ga 8/20 n°1). En effet, Ga 8/20 n°2 a
sensiblement la méme granularité que Ga 8/20 n°l1 (cf § 222, fig. 14) et les différences
observées au niveau des productions 3 et 4 sont certainement causées par des différences au
niveau des réglages du concasseur secondaire a percussion.

2.3. LES CIMENTS

2.3.1. Quelques rappels sur les ciments Portland

Le ciment est une substance qui se met en place et durcit grace aux réactions chimiques qui
se produisent quand on le mélange avec de 1’eau. Les réactions liées au ciment Portland lors
de I’hydratation sont principalement basées sur la combinaison de carbonates, silicates et
aluminates qui donnent des composés stables et peu solubles.

Le ciment Portland

Le ciment Portland est un mélange de clinker et de sulfates (gypse ou anhydrite) finement
broyés.

Le clinker résulte de la cuisson a haute température, dans des fours a ciment, d’un mélange
de 80% de calcaire ou de craie (carbonates) et 20% d’argile (silicates d’alumine hydratés).
Les phases minérales ainsi formées vers 1450°C sont ensuite figées par une trempe qui
abaisse la température du systeme en dessous de 1100°C. Ensuite le clinker est refroidi plus
lentement puis finement broyé afin de servir de constituant de base dans 1’élaboration des
principaux types de ciments purs ou composés.

Les principaux constituants du clinker sont :

Silicate tricalcique (Alite), noté CsS en notation cimentiaire®
3Ca0-SiO,
Proportion dans le clinker — 50 a 70%

B Silicate bicalcique (Belite), noté C,S
2Ca0-SiO;
Proportion dans le clinker — 20 a 30%

Aluminate tricalcique, noté¢ C3A
3Ca0-Al,05
Proportion dans le clinker — 5 4 12%

? La notation cimentiére ou notation de Bogue utilise les abréviations suivantes :
C=Ca0 A= A.leg E'— = CO ) H=H,0 S= SiO, § = S()3 F= F6203
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Aluminoferrite tétracalcique, noté C4AF
4CaO—A1203— Fe203
Proportion dans le clinker — 5 4 12%

L’hydratation des constituants du ciment Portland est un phénoméne complexe. En
présence d’eau, chacun des constituants du clinker réagit pour former des hydrates qui
constituent un gel amorphe responsable de la prise puis du durcissement du ciment. Ces
hydrates sont des silicates calciques hydratés qui ont des coefficients stcechiométriques
variables, C,SyH;, que ’on regroupe par conséquent sous le terme de «CSH». Parmi les
principales réactions rencontrées on distingue (Baroghel-Bouny, 1994) :

- les composants, comme C;S et C,S, qui libérent de la chaux (CH), ou Portlandite, et
forment des CSH.
C;S+ H=2CH + CSH (2-28)
(réaction rapide, responsable des résistances mécaniques précoces)

C,S+H=CH+ CSH (2- 29)

- les deux autres composants principaux, C3A et C4AF qui participent & des réactions plus
complexes notamment liées a la formation d’ettringite primaire puis du monosulfo-aluminate
de calcium hydraté.

2C3A +3CS +32H =3C+ C,AS,H,, (ettringite) (2-30)

puis
2C3A + C,AS,H,, = 3C,ASH,, (monosulfo-aluminate de calcium hydrat€) (2-31)

L’hydratation de C;A permet également la formation de certains aluminates calciques
hydratés tels que : C;AHg, C4AH;3, C3AHg

De méme, I’hydratation de C4AF aboutit a des produits similaires a ceux générés par C;A
mais en substituant aux aluminates des alumino-ferrites.

CAF + H = Cy(A.F)H; +C4(A.F)His (2- 32)

L’hydratation du mélange se déroule en plusieurs phases qui sont la dissolution (période de
gachage), la phase dormante, la prise et le durcissement.

La dissolution est une phase immédiate qui voit apparaitre avec la mise en solution des
composés du clinker, un milieu tres basique (pH proche de 13) et la libération des ions
sulfates apportés par le gypse ou I’anhydrite. En présence d’eau ces derniers réagissent avec
C;A et sont alors responsables de la formation de grande quantité de cristaux d’ettringite
primaire.

L’augmentation du pH et de la teneur en ions Ca®" freine les réactions de dissolution. La
solution se sature progressivement en chaux et il y a donc un ralentissement provisoire des
réactions d’hydratation qui permet le gichage et la mise en ceuvre de la gichée.
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La prise intervient au bout de quelques heures (generalement 1a 2 heures) lorsque la
portlandite précipite. La baisse brutale des concentrations en ions Ca** et OH" accélére la
dissolution de tous les constituants et entraine la formation massive des hydrates. Le début de
la prise est caractéris€e par un essai décrit par la norme NF P 15-431 (cf § 2324). Les temps
de prise minima sont définis par la norme NF P 15-301.

Les ciments Portland composés

Dans les ciments Portland composés, le clinker est en partie remplacé par d’autres
constituants qui ont des propriétés hydrauliques, pouzzolaniques ou physiques (NF P 15-301
« Définitions, classification et spécifications des ciments»). Dans ces ciments, les
constituants de substitution vont réagir avec une partie de la chaux libérée par le clinker lors
de son hydratation, pour former & leurs tours des composés stables hydratés analogues a ceux
formes par le clinker lui-méme. Ces produits peuvent €tre naturels ou étre des sous-produits
industriels.

Le tableau (tab. 26) suivant désigne les cinq types de ciments agréés a la norme et indique
leurs plages de compositions.

Tableau 26 : Types de ciment et composition
(valeurs en % en masse, hors sulfate de calcium et additifs)

Désignation Notation Clinker Laitier | Fuméede | Pouzzol Cendres Volantes Schistes | Calcaires |Constituants
(actuelle-future) silice naturelles | siliceuses | calciques | calcinés secondaires
K s D** z |4 W T L
Ciment Portland} CPA-CEMI 95-100 — —_ — — — — — 0-5
Ciment Portland | CPJ-CEMII/A 80-94 6420% >
composé CPJ-CEMII/B 65-79 — 213 35% >
Ciment CHF-CEMII/A| 35-64 36-65 — — — — — — 0-5
de CHF-CEMII/B| 20-34 66 - 80 — — — — —_ — 0-5
haut fourneau | CLK-CEM III/C 5-19 81-95 — — —_— — — — 0-5
Ciment CPZ-CEMIV/A'| 65-90 — 10-35 ———p — — — 0-5
pouzzolanigue | CPZ-CEM IV/B 4564 — 36-55 ——m8 —» — —— —_— 0-5
Ciment au laitier| CLC-CEM V/A 40 -64 18-30 —_— <{—— 18 -30 > — —_ — 0-5
et aux cendres | CLC-CEM V/B 20-39 31-50 — {—— 31 -50—>» — — — 0-5
* -- la proportion de fillers est limitée a 5% --- ** la fumée de silice est limitée a 10% dans tous les ciments

Classes de résistance et caractéristiques garanties [NF P 15-301]

Pour chaque ciment on définit également sa classe de résistance, qui correspond aux

résistances mécaniques minimales et maximales (exprimées en MPa) auxquelles celui-ci
devra répondre 28 jours apres son gachage. Les résistances minimales sont garanties a 95% et
les maximales & 90%. Ces données sont regroupées dans le tableau 27.

De fagon analogue, la norme prévoit aussi des valeurs limites, pour le retrait, les temps de
prise et la stabilité.
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Tableau 27 : Spécifications mécaniques et physiques des ciments

Résistance a la compression Retrait des Temps
(N/mm?2) CPA-CEM I de
Résistance au Résistance CPJ-CEM I début Stabilité
Classe Jjeune dge normale 28 jours de prise
2 jours 7 jours 28 jours (um/m) (min) (mm)
Li Li Li Ls
32.5 —_ — 2325 <3525 <800 290
325R 2135 —
42.5 2125 — 2425 <62.5 <1000
425 R 220 —_ 260 <10
352.5 220 — 252.5 — —
525R 230 —

2.3.2 - Les ciments retenus pour I’étude

2.3.2.1 - Type des ciments utilisés et provenance

Comme cela a déja été défini au paragraphe 1.3, on souhaite utiliser les ciments
couramment utilisés dans les bétons fabriqués a Luxembourg et plus particuliérement ceux
employés dans la fabrication des bétons produits par les partenaires industriels. 11 s’agit par
conséquent des CEM I 42.5 R, CEM II/B-S 42.5 et CEM III/A 42.5 que I’on désignera par la
suite par CEM I, CEM II et CEM III.

Les ciments utilisés pour réaliser cette étude sont ceux produits & Esch-sur-Alzette (Grand
Duché du Luxembourg) par la société des « Ciments Luxembourgeois ».

Afin d’utiliser des ciments aux propriétés quasiment optimales, 1’approvisionnement a été
effectué a plusieurs reprises. Les différents types de ciments employés ne sont donc pas tous
issus de la méme production et leurs caractéristiques peuvent légerement évoluer d’une
livraison a ’autre. Pour palier a ce probléme, les séries indépendantes d’essais expérimentaux
sur mortiers et bétons ont toujours €té réalisées avec un méme lot de ciment. Le tableau
suivant reprend les différentes productions (tab. 28).

Tableau 28: Approvisionnements successifs en ciments et usages.

Livraison et Ciment Usage
période de production

Avril 1998 CEMLIIetIll | Mortiers

Décembre 1998 CEM III Bétons (mise au point des formules et application

aux kieselguhrs)

Mars 1999 CEM I Bétons (application aux kieselguhrs)

Novembre 1999 CEMI Bétons (recherche des valeurs de « p » et « g »)
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2.3.2.2 - Compositions

Les compositions globales sont liées au type du ciment, mais pour comprendre et
interpréter les réactions susceptibles de se produire avec les kieselguhrs, il peut étre
intéressant de les connaitre plus en détail.

Le tableau ci-dessous (tab. 29) donne la composition minéralogique du clinker qui entre
dans la composition des ciments (tab. 30).

Tableau 29 : Proportion des phases du clinker

Phases du Proportion (%)
clinker
CsS 65-70 %
C,S 6-8 %
C;A 5-7%
C.AF 9-11 %

(d’apres les fiches techniques des Ciments luxembourgeois)

Tableau 30 : Proportion des principaux constituants des ciments de I’ éude
CEMI42.5R CEM II/B-S 42.5 CEM IIVA 42.5
Clinker 95 % 69 % 55 %
Laitier granulé - 26 % 40 %
Filler calcaire 5% 5% 5%

Retardateur | Anhydrite naturelle | Anhydrite naturelle | Anhydrite naturelle

(d’aprés les fiches techniques des Ciments luxembourgeois)

Le CEM II a une composition intermédiaire entre le CEM I et le CEM III puisque 1’ajout
employé dans le CEM II est du laitier granulé et que ces trois ciments ont le méme retardateur
(anhydrite) et un constituant secondaire (filler calcaire) identique.

On peut aussi remarquer que le CEM III est, au vu de sa catégorie, relativement riche en
clinker.

2.3.2.3. - Courbes granulométriques des ciments (états floculé et défloculé)

La granulométrie des trois ciments a été étudiée a I’aide de deux techniques différentes qui
sont la granulométrie Laser, et la sédimentométie (cf § 2132).

Les courbes granulométriques Laser ont été fournies par la cimenterie et sont reportées
dans la figure suivante (fig. 17). Cette technique, mettant en ceuvre une dispersion de la
poudre par ultrasons lors des mesures, donne automatiquement des courbes granulométriques
défloculées (cf. § 2152). Dans le cas présent, elle montre que les trois ciments ont des courbes
granulométriques quasiment identiques avec un dso voisin de 10.5um. Ces courbes
correspondent a celles des ciments lorsqu’il sont utilisés avec des adjuvants tels que des
fluidifiants.
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Granulométrie Laser des ciments
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Figure 17 : Courbes granulométriques des ciments, effectuées au granulometre Laser
(d’apreés les fiches techniques des Ciments luxembourgeois)

On a également cherché a connaitre 1’allure des courbes granulométriques des ciments
floculés pour les cas éventuels ou I’on n’utiliserait pas de fluidifiant.

La méthode employée fut la sédimentométrie dans 1’eau, en considérant que les effets de la
dissolution et les premiéres réactions chimiques n’influencent guére la taille des grains de
ciment dans les vingt premiéres minutes de I’essai (le mélange eau-ciment n’a été fait qu’une
minute avant le début des mesures).

L’utilisation de I’eau, et non du benzéne qui empécherait toute réaction chimique, a aussi
I’avantage de placer les grains de ciment dans un environement similaire (bien que plus dilué)
a celui des mortiers et des bétons.

Mis & part la bréve hydratation préalable des poudres, le mode opératoire de I’essai est
conforme identique a celui adopté au § 2152.

Une série de trois essais a été réalisée sans utilisation d’adjuvant, avec les différents
ciments. Pour comparer cette méthode avec la granulométrie Laser, une sédimentométrie a
également été réalisée en présence d’adjuvant. Le produit employé a été le fluidifiant BV
décrit au paragraphe 2422.

Les différentes mesures permettent de tracer les courbes granulométriques représentées
dans la figure suivante (fig. 18).

Formulation de bétons courants avec les Grés du Luxembourg et les kieselguhrs usagés des brasseries 52
These de I’Université Henri Poincaré, Nancy I ; Jean-Michel MECHLING ; juin 2000.



=N
S
N

/

—&
0

0.001 0.01 0.1
Taille des particules équivalentes (mm)

a0
(=]

Passant (%)

[\
(=4

—&— CEM I sans fluidifiant —&— CEM III sans fluidifiant
—&— CEM 1I sans fluidfiant —O— CEM IIl avec fluidifiant

Figure 18 : Courbes granulométriques des ciments effectuées au granulométre Laser
(d’apres les fiches techniques des Ciments luxembourgeois)

Les courbes granulométriques des ciments floculés font trés nettement apparaitre la présence
d’amas de grains de ciment (les flocons) ayant une tailie comprise entre 30 et S0um. La
sédimentométrie réalisée sur le CEM III, en présence de fluidifiant, permet d’¢tablir un début
de courbe granulométrique d’allure différente mais elle correspond bien a celle du ciment
défloculé réalisée précédemment a ’aide d’un granulomeétre Laser. Ceci confirme également
la pertinence de cette méthode sur les ciments, dans les conditions que nous avons fixées.

2.3.2.4. — Essai de prise hydrauliqgue [NF P 15-431]

Cet essai consiste a déterminer le temps de prise, c’est & dire la durée qui s’écoule entre
I’instant ou le liant a ét€ mis en contact avec I’eau de gichage et le «début de prise».

I1 a été exécut€ sur des pétes pures de ciment de consistance normale (mélange eau — ciment
uniquement) suivant les prescriptions de la norme. Entre chaque observation qui consiste a
mesurer I’enfoncement de 1’aiguille de Vicat, le moule tronconique rempli de pite a été
immergé dans de ’eau 4 20°C.

Les valeurs de 1’essai de prise, correspondent au temps €coulé avant 1’observation, qui
consiste a voir s’arréter I’aiguille & une distance du fond du moule supérieure a 2.5 mm. Elles
sont reportées dans le tableau suivant (tab. 31).

Tableau 31 : Temps de prise mesuré sur les trois types de ciment

Ciment E/C Temps de
prise
CEM1 0.26 1h 55
CEMII 0.28 3h 40
CEM I 0.28 3h 40
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On remarque que le CEM II et le CEM III ont des temps de prise identiques, de 3 heures 40,
relativement longs. Quant au CEM I son temps de prise est bien plus court, ce qui est normal
vu qu’il s’agit d’un ciment a prise rapide (CEM 1 42.5 R).

2.3.3 - Conclusion

Les ciments que 1’on envisage d’utiliser sont des ciments Portland purs ou composés. Il
s’agit d’un CEM 1 42.5 R, un CEM II/B-S 42.5 et un CEM III/A 42.5.

A la base, ils utilisent tous le méme clinker, essentiellement constitué de C3S et C2S qui
sont des phases minérales susceptibles de libérer une grande quantité de chaux lors de
I’hydratation du ciment. Les ciments composés ne différent du CEM I que par un ajout de
laitier granulé (26% pour le CEM II et 40% pour le CEM III) en substitution du clinker.

Les courbes granulométriques établies par la cimenterie pour ces trois ciments sont
quasiment identiques. Elles indiquent que la majeure partie des grains a une taille comprise
entre 1 et 90um, avec une valeur de 10.5pm pour le dsg. On a également pu constater que sans
I’ajout de plastifiant, le squelette granulométrique des ciments est fort différent puisqu’il
forme des flocons d’environ 30 a 50um.

Le temps de prise est aussi une donnée importante caractéristique de chacun de nos
ciments. Elle est rapide pour le CEM I en raison de son type R (temps de prise de 1h55) et
assez longue pour les CEM II et CEM III (temps de prise de 3h 40).

2.4. LES ADJUVANTS

2.4.1. Quelques notions sur les adjuvants, définition et fonctions essentielles

Au sens de la norme EN 934-2, les adjuvants sont des produits solubles dans 1’eau qui,
incorporés aux bétons a des doses qui doivent étre inférieures ou égales & 5% du poids de
ciment, permettent d’améliorer certaines de ses propriétés a 1’état frais ou durcis (NF P 18-
331). Les adjuvants sont définis par la norme EN 934-2 et sont d’un emploi trés courant dans
tous les bétons actuels.

Parmi les nombreux types d’adjuvants, on distingue plusieurs grandes catégories (Hewlett
1995) qui font appel 4 des molécules diversifiées® (ACI Committee 212, 1993), organiques ou
minérales :

- les accélérateurs de prise (chlorure de calcium, voire oxalate de lithium,
triéthanolamine...)

- les retardateurs (lignosulphonates a base de sucre, acide
hydroxycarboxylique, et leurs dérivés respectifs)

- les plastifiants (lignosulphonates, acide hydroxycarboxylique)

- les entraineurs d’air (résines naturelles de bois, huiles et acide stéarique,
lignosulphonates)

3 . . P
On ne donne ici que les composés les plus courants.
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- les hydrofuges (natures trés diverses)

- les rétenteurs d’eau (oxydes de polyéthyléne, cellulose)

- les superplastifiants (mélamine-formaldéhyde sulphonaté, naphtaléne sulphonate-
formaldéhyde, polyacrylates, polyphosphonates...)

- les adjuvants divers .

Les adjuvants divers sont trés vari€s et comprennent entre autres :

les fillers, inertes, pouzzolaniques ou hydrauliques

- les inhibiteurs de corrrosion (nitrate de sodium, benzoate de sodium)
les réducteurs d’alcalins (sels de lithium, barium)

les formeurs d’air (aluminium, magnésium, zinc)

- les fongicides (phénols polyhalogénés, composés de cuivre)

Comme pour le choix des ciments, on a déja décidé au préalable, dans notre cahier des
charges (cf. § 1.3), d’utiliser I’'un des deux adjuvants couramment utilisés dans les centrales a
bétons des partenaires industriels, a savoir un plastifiant (BV) ou un superplastifiant (OFT3).

2.4.2. Les plastifiants : présentation et preduits retenus pour I’étude

2.4.2.1 — Role et mode d’action des plastifiants et super-plastifiants

Le r6le des plastifiants et d’augmenter la maniabilité du béton sans avoir a rajouter d’eau
supplémentaire qui aurait notamment pour effet d’entrainer une chute des performances
mécaniques.

Par conséquent I’emploi de plastifiants permet aussi de maintenir la maniabilité tout en
diminuant la quantité d’eau de gachage. En d’autres termes cela revient a diminuer le rapport
E/C, ce qui permet d’obtenir de meilleures performances mécaniques sans pour autant
augmenter la quantité de ciment. Si on vise les performances rhéologiques et mécaniques
initiales, il devient alors possible de diminuer le dosage en ciment.

Le mode d’action des plastifiants (fig. 19) repose sur des problémes de charges
électrostatiques ou chaque molécule de plastifiant peut étre considérée comme une charge
négative associée a une chaine hydrocarbonée (Hewlett, 1995).

Dans une suspension aqueuse (avec ou sans ciment), les grains les plus fins ont
automatiquement tendance a s’agglomérer pour former des flocons de plus grande taille. La
cohésion de ces structures est assurée par les charges électrostatiques de surface des grains et
’ionisation de la couche d’eau adsorbée qui les entoure (Legrand, 1982). En présence de
fluidifiants, les chaines hydrocarbonées des molécules de fluidifiant sont adsorbées a la
surface des grains en laissant dépasser dans 1’eau environnant leur charge négative. Les
différentes charges négatives présentes a la surface des grains se repoussent et ont pour effet
d’éloigner les grains les uns des autres. La formation des flocons ne peut donc s’effectuer, ce
qui entraine un squelette granulométrique plus fin et la libération de 1’eau qui se retrouverait
piégée dans les flocons. Dans les liants hydrauliques, ces deux phénoménes entrainent un
mélange granulaire plus fluide. Les effets de ces adjuvants se font également ressentir au
niveau de 1’air entrainé.
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Figure n° 19 : Effets des plastifiants sur les grains (d’apres Hewlett , 1995)

2.4.2.2 - Caractéristiques des plastifiants disponibles

Deux adjuvants sont a notre disposition. I1 s’agit d’un plastifiant (nom commercial : «<BV»)
et d’un superplastifiant (nom commercial : «<OFT3») produits par la société Tillman BV.

Leurs principales propriétés physiques, nécessaires pour le calcul des formules de béton ont
été déterminées par nos soins sur les produits qui nous ont été fournis par les partenaires

industriels. Elles sont regroupées dans le tableau suivant (tab.32).

Tableau n°® 32 : Principales caractéristiques des adjuvants BV et OF T3 mesurées sur les produits

utilisés
Propriétés Unités BV OFT3
Masse volumique totale Kg/m3 1090 1190
Extrait sec (e.s.) % 20.85 39.75
Masse volumique (e.s.) Kg/m3 1431 1671
Teneur en eau % 3.796 1.516

La fiche technique du produit indique que I’utilisation de BV en surdosage a des effets
retardateurs sur la prise hydraulique.
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Les essais de sédimentométrie (cf. § 2152) ont montré que I’emploi d’un défloculant
(hexamétaphosphate de sodium) avait une action sur le sable secondaire d’Altwies, riche en
éléments fins carbonatés, et n’en avait pas sur les sables presque entiérement siliceux (sables
primaires de Brouch et d’ Altwies).

Des essais similaires ont été réalisés & pH neutre en employant les plastifiants et
superplastifiants BV et OFT3 pour défloculer les fines. Les résultats des courbes
granulométriques obtenues ont été rigoureusement identiques aux résultats cités
précédemment.

Des auteurs ont montré qu’a pH neutre, les fines siliceuses ne floculant pas (BUIL,1990),
contrairement aux fines carbonatées. Il parait donc normal qu’un défloculent ait une action sur
le sable secondaire d’Altwies, riche en carbonates fins, et n’en ait pas sur des sables pauvres
en carbonates. Dans ces derniers, les carbonates sont en outre mobilisés au niveau de la
matrice des plus gros grains résultant de ’assemblage de grains de quartz individualisés.

Il en est tout autrement a pH basique (pH=13) puisque les particules siliceuses floculent (le
mélange décante en moins de 5 minutes) et, dans ce cas, I’adjonction d’un adjuvant se fait
ressentir.

2.4.2.3 — Choix de ’adjuvant

Le choix de i’adjuvant a été établi en fonction de celui qui est couramment utilisé dans les
formules de B25 et B35 notamment avec les granulats gréseux et calcaires. Il s’agit du
plastifiant BV, qui est en outre moins cher que le superplastifiant OFT3.

2.4.3. Dosage du plastifiant mesuré sur des coulis et des bétons

Le choix de I’adjuvant s’est porté sur le plastifiant BV produit par Tillman®. Dans la notice
du produit, le fabricant conseille de 1’utiliser a raison de 1 & 4 ml par kilogramme de ciment,
ce qui correspond & un pourcentage massique de 0.13 a 0.45% (en tenant compte de la masse
volumique du plastifiant : 1.13g/cm’ indiquée par Tilmann).

D’autre part, les partenaires industriels 1’utilisent avec des dosages compris entre 0.15 et
0.30%, suivant la nature des granulats, la résistance caractéristique et la consistance des
bétons.

On a cherché a déterminer expérimentalement la dose de saturation du plastifiant (dosage
qui correspond au meilleur compromis entre la quantité d’adjuvant et les effets souhaités).

Cette recherche a été menée a la fois sur des coulis et sur des bétons.

2.4.3.1 — Essais sur des coulis

Recherche de la dose de saturation

Le protocole expérimental employé s’inspire de la méthode des coulis de I’AFREM
proposée pour la formulation des bétons a hautes performances (De Larrard et al., 1996).

La différence majeure entre nos mesures et la méthode proposée réside dans le fait que I’on
a réalisé des essais sur des coulis, sensu stricto, alors que la méthode de ’AFREM déduit la
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formulation des coulis a partir de celle des bétons en enlevant tous les éléments supérieurs a 2
mm ainsi que 1’eau qu’ils absorbent.

La mesure du temps d’écoulement au cone de Marsch et I’exploitation de nos résultats ont
été effectuées suivant les indications de ’AFREM. Le temps d’écoulement correspond au
remplissage d’un récipient de 500ml.

Une des caractéristiques principales du coulis est son rapport E/C. Il a été déterminé sur le
coulis faiblement adjuvanté (0.05% d’extrait sec), par des ajustements progressifs du volume
d’eau. L’objectif était d’obtenir une péte ayant un temps d’écoulement au cone de Marsh
relativement long, T, proche de 30 secondes. Cet essai préliminaire réalisé, le rapport E/C a
été gardé constant en déduisant du volume d’eau de gichage, I’eau apportée par le plastifiant.

D’un coulis a I’autre on notera toutefois une trés légére différence de volume liée au
volume, variable, d’extrait sec apporté par ’adjuvant suivant son dosage.

Les mesures de fluidité ont été réalisées sur six coulis de CEM I puis de CEM III dont la
composition est 2000g de ciment ajouté 4 780g d’eau dont une certaine proportion de
plastifiant BV (extrait sec). Les essais ont été menés a une température de 20°C.

Les points expérimentaux obtenus avec les ciments CEM I et CEM III sont reportés sous
forme d’une ligne brisée dans un repére semi-logarithmique, ou Log (T) est fonction du
pourcentage d’extrait sec de plastifiant (cf. fig 20). La dose de saturation correspond a
I’abscisse du point de la ligne brisée qui est tangent a une droite D de pente 2/5 (hypothénuse
d’un triangle de base 1% et de hauteur 0.4 unité logarithmique).
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Figure 20 : Temps d’écoulement au cone de Marsch, en fonction du dosage en plastifiant, de coulis &
base de CEM I et CEM II1.

Ces essais montrent que la dose de saturation du CEM III est de I’ordre de 0.2% d’extrait
sec de plastifiant tandis que celle du CEM I se situe vers 0.3%. Connaissant la fraction
d’extrait sec présente dans le plastifiant (20%) on peut aisément transcrire ces valeurs par
rapport au produit liquide: 1% a 1.5%.Ce sont la des valeurs bien plus élevées que celles
préconisées par le fabricant (0.13a 0.45%) et utilisés par les partenaires industriels.
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Stabilité dans le temps

L’étude de la stabilité dans le temps est réalisée sur deux coulis de CEM III dosés en
plastifiant & 0.05% d’adjuvant (extrait sec), ce qui correspond au dosage moyen employé par
le partenaire industriel et le second a 0.25% d’adjuvant (dose de saturation expérimentale
moyenne).

Comme précédemment, on a tout d’abord ajusté le dosage en eau afin d’obtenir la
consistance initiale souhaitée. Elle devait étre trés fluide (inférieure & 15 secondes), pour
pouvoir envisager une étude dans le temps suffisamment longue.

Entre deux essais consécutifs, le coulis est conservé au repos et le bol du malaxeur est
recouvert d’un cellophane. Il est remalaxé pendant 15 secondes, a petite vitesse, avant chaque
nouvel essai. Les résultats respectifs obtenus avec les deux coulis figurent dans le graphique
suivant (cf. fig. 21)
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Figure 21 : Action au cours du temps du plastifiant BV, dosé a0.05% et 0.25%.

Ces résultats montrent une baisse réguliére de la fluidité dés les premiéres minutes de
géachage, ce qui indique que I’effet du plastifiant n’est pas stable dans le temps. Cependant, le
fort dosage en plastifiant limite de facon importante la baisse de la fluidité au cours du temps,
mais engendre dans un retard de prise conséquent. Au bout de 24 heures le coulis dosé a
0.25% d’extrait sec de plastifiant n’est encore pas parfaitement rigide (I’essai de prise serait
tout de méme positif).

2.4.3.2 — Essai sur des bétons

Recherche de la dose de saturation

Le principe consiste & mesurer successivement la consistance (c6ne d’Abrams et essai
d’étalement Graff) de plusieurs gachées de béton diversement dosées en plastifiant. La
formule de béton reste toujours inchangée, seul le dosage en plastifiant change.
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La formule de base du béton destiné a cet essai correspond & une formule dosée a 350 kg
de CEM III, avec un rapport E/C de 0.45 et un squelette granulométrique (Ga 8/20 n°3, Sb et
Sm) optimisé (cf. § 65).

Les mesures des affaissements au cone d’Abrams et des étalements Graf en fonction du
dosage en plastifiant (extrait sec) sont reportés dans les deux figures suivantes (cf. fig 22 et
23).
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Figure 22 : Evolution de la maniabilité du béton (affaissement au cone d’ Abrams) en fonction du
‘dosage en plastifiant BV (exprimé en extrait sec par rapport au ciment).
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Figure 23 : Evolution de la maniabilité du béton (étalement Graf) en fonction du dosage en plastifiant
BV (exprimé en extrait sec par rapport au ciment).

Ces mesures, comme les précédentes effectuées sur les coulis montrent que la dose de
saturation se situe nettement au dela du dosage préconisé par le fabricant. On peut estimer que
la dose de saturation est marquée par le palier que marquent respectivement les deux courbes,
soit pour un dosage de 0.5% de plastifiant (extrait sec). Cette valeur correspond a un dosage
de 2.5% de plastifiant.
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Répercussion du dosage en plastifiant sur la résistance mécanique a 28 jours

Afin de connaitre les éventuelles répercussions d’un fort dosage en adjuvant sur les
propriétés mécaniques a 28 jours, on a comparé deux formules de béton similaires qui ne
différent 1’une de I’autre que par le dosage en plastifiant (0.05 et 0.25% d’extrait sec).

Les caractéristiques principales de ces deux bétons figurent dans le tableau suivant :

Tableau 33 :Influence du dosage en plastifiant BV sur la résistance du béton & 28 jours

A/C! C E E/C a y Affaissement | Graff | Rey
% e.s. kg/m3 I - 1 I cm cm MPa
F1 0.25 334 193 0.578 19 788 16.5 47 429
F2 0.05 334 193 0.578 12 795 6 34 40.6

"% exprimé en extrait sec par rapport au ciment
2 yaleur graff indicative, calculée d’aprés I'affaissement au c6ne d’Abrams (formule n° 6- 14, §6132
& Ip

L’augmentation du dosage en plastifiant (0.25% au lieu de 0.05%) est trés sensible au
niveau de la consistance du béton (ce qui montre une nouvelle fois qu’avec 0.05%, on n’a pas
atteint la dose de saturation), et a été responsable d’un retard de prise important (estimé a 8 ou
S heures) pour le béton dosé a 0.25% de plastifiant.

A Téchéance de 28 jours, 1’écart de résistance mécanique est trés faible, puisque le béton
fortement dosé en plastifiant gagne seulement 2.3 MPa.

Le surdosage en fluidifiant, & E/C constant, ne modifie donc pas de fagon significative la
résistance mécanique ; modification éventuellement occasionnée par le retard de prise qui
pourrait ainsi favoriser un meilleur développement des hydrates. Il a par contre un effet
important sur le retard de prise.

2.1.4. Ceonclusion

Parmi les nombreux adjuvants disponibles sur le marché, notre choix s’est porté sur le
plastifiant BV produit par la société Tillman.

Les essais menés tant sur les coulis que les bétons ont montré que la dose de saturation du
plastifiant BV sont compris entre 1 et 2.3% en extrait sec massique ramené au ciment, ce qui
est bien plus que la dose maximale recommandée par le fabricant (0.45%).

Par contre de forts dosages en plastifiant occasionnent des retards de prise conséquents.
C’est peut étre la raison pour laquelle le Tillman ne conseille pas d’utiliser le plastifiant BV a
sa dose de saturation, mais a un dosage nettement moindre pour limiter les effets secondaires.

Des essais comparatifs ont été menés sur un béton normalement dosé en plastifiant (dosage
moyen du partenaire industriel) et un autre, similaire, mais plus fortement dosé en plastifiant
(dose de saturation mesurée sur les coulis). Ils montrent que le plastifiant utilisé a forte dose
permet d’améliorer grandement la fluidité du mélange, entraine un retard de prise important
(8 a 9 heures) et n’engendre pas de réelles répercussions au niveau des performances
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mécaniques a 28 jours car les kieselguhrs nécessitent certainement de fort dosages en
plastifiant (cf. §41).

On a finalement choisi d’utiliser I’adjuvant BV a une dose de 1.25% (dose de saturation,
en liquide, mesurée sur les coulis) afin d’assurer un compromis entre le dosage optimal dans
les bétons (2.2%) et ceux couramment employés par les partenaires industriels (0.13% proche
de la limite de 0.45% conseillée par le fabricant).

2.5. CONCLUSION : CHOIX DES CONSTITUANTS DES BETONS

Le bilan détaillé de 1’étude des granulats a été réalisé amparagraphes 219 et 225.

A ce stade de I’étude, on remarque que !’utilisation combinée d’un sable de roche
concassée et du sable alluvial de Moselle permettra certainement d’améliorer la courbe
granulométrique au niveau des grains fins. En effet le sable gréseux, en apportant des
correcteur. Cependant, les principales propriétés mesurées sur les sables ne permettent pas de
sélectionner directement le choix d’un sable particulier. Les études menées (chapitre 5) sur la
compacité théorique et sur les propriétés expérimentales (chapitre 6) des mélanges de sables
seront alors nécessaires pour faire un choix de formulation.

Les essais et mesures précédents ont montré tout 1’intérét qu’il pourrait y avoir a modifier
le mode de concassage du gravillon d’Altwies. Les propriétés mécaniques et morphologiques
sont améliorées, ce qui constitue deux facteurs favorables & ’amélioration des performances
des bétons. D’un point de vue mécanique, le gravillon contient plus de gravillons issus du
grés beige, ce qui a une influence non négligeable sur les essais de Los Angeles (qui passe de
51 a 40) et de Micro Deval (qui passe de 49.2 a 40). Quant a la morphologie elle est aussi
améliorée, ce qui se ressent sur 1’aplatissement, de 21.6 avec Ga8/20 n°l, il n’est plus que de
16.4 avec Ga8/20 n°2. Par conséquent I’étude des bétons sera menée sur ces nouvelles
production de gravillons (Ga8/20 n°3 et 4)

Les kieselguhrs seront d’abord étudiés indépendamment avec les trois types de ciment,
dans le but de déceler et chercher & comprendre des incompatibilités éventuelles entre les
composés des kieselguhrs et les ciments. Ces essais également destinés & mesurer la réactivité
des kieselguhrs seront effectués sur des mortiers. Les bétons seront réalisés en priorité avec le
CEM III suivant les objectifs de I’étude (il s’agit en effet du ciment courant utilis€¢ dans la
formulation des bétons courants des partenaires industriels). A titre expérimental, les gdchées
seront systématiquement doublées avec des bétons identiques a base de CEM 1.

Le choix de I’adjuvant est arrété sur le plastifiant BV-Tillmann (adjuvant employé
couramment par les partenaires industriels). Dans le contexte d’un béton courant et par soucis
de rentabilité économique, on décide donc d’utiliser BV.
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3. LES KIESELGUHRS : ORIGINE, USAGE ET
: ~ RECYCLAGE
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Cette partie est entierement consacrée aux kieselghurs usagés des brasseries. Dans un
premier temps, on a collecté un certain nombre de données bibliographiques sur les diatomites
(géologie, procédés de traitement industriel, domaine d’utilisation...).

Deux échantillons de kieselguhr ont ensuite €té prélevés dans des brasseries et ont permis
de caractériser les teneurs en eau et matiere organique de ces produits. Une étude préliminaire
a montré la nécessité d’un retraitement de type calcination.

Ce procédé a été étudié en détail afin de connaitre les conditions (température et durée du
traitement) minimales, nécessaires pour €liminer la matiére organique piégée dans les filtres
de kieselguhrs.

Parallélement aux essais expérimentaux menés sur la calcination des kieselguhrs,
I’évolution de diverses propriétés des produits a été analysée. Il s’agissait de quantifier
I’impact de la calcination sur certaines propriétés physiques telles la masse volumique, la
demande en eau, la morphologie ou la minéralogie.

Rappel important :

Kieselguhr est le terme germanique qui correspond a diatomite. Cependant les brasseurs
emploient souvent ce terme pour désigner le mélange de diatomite et perlite (cf. § 315) qui
constitue les filtres de brasseries. On adoptera cette appellation tout au long de ce mémoire,
pour distinguer le mélange (kieselguhr), des diatomites pures.

3.1. LES DIATOMITES. GEOLOGIE ET USAGES INDUSTRIELS

3.1.1. Géologie des diatomites (Bignot, 1982)

Les diatomites sont des roches sédimentaires formées par ’accumulation de tests siliceux
(frustules) d’algues chlorophylliennes. Elles sont trés répandues dans toutes les eaux douces,
marines, saumatres ou elles peuvent avoir une vie planctonique ou benthique. On trouve aussi
des diatomées dans les sols humides.

Chaque individu est formé par une masse cytoplasmique colorée en brun qu’entoure
complétement une carapace rigide, siliceuse (opale) et incolore. Cette carapace, appelée
frustule, résiste a 1’action des acides et également a un séjour a trés haute température. Sa
taille est généralement comprise entre 20 et 300um.

Certaines espéces sont unicellulaires, d’autres sont cénobiales. Les espéces cénobiales ne
sont pas isolées, mais se regroupent en petit nombre en s’unissant suivant un enchevétrement
caractéristique. Ces deux formes de diatomées se rattachent a deux grands types
d’organisation selon que les frustules présentent un plan de symétrie ou un axe de symétrie, ce
qui conduit & distinguer respectivement les «Diatomées pennées» et les «Diatomées
centriquesy :

- les diatomées pennées ont un frustule formé de deux valves dont I’une recouvre I’autre
comme un couvercle recouvre une boite. L’ornementation et la forme du frustule est trés
variée. Elle est essentiellement réalisée par des stries, des cotes, des perles, des ponctuations
dont la disposition permet de caractériser les espéces.
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- Les diatomites centriques ont des plaques valvaires circulaires et parfois triangulaires.
L’ornementation est vari€e et permet également de distinguer les espéces.

Apres la mort de I’algue, les frustules se déposent sur le fond. Leur accumulation est alors a
’origine des diatomites. Selon les conditions de sédimentation, les dépts sont plus ou moins
polluées par des lignites et des argiles.

3.1.2. Provenances et utilisations des diatomites

En 1994, 1.4 millions de m® de diatomites ont été produits dans le monde (Lemons, 1996).
Les Etats Unis sont le plus gros producteur et consommateur avec une production de 613 000
m3 (152 millions de §). Cette production est principalement exportée vers le Canada et le
Japon. Les Etats Unis sont suivis par la France et la République de Corée. Le Danemark
produit une diatomite impure, avec 30 % d’argiles, utilisée en filtration.

3.1.2.1 - Principaux fabricants de diatomites présents sur le marché européen

Compagnies Nord Américaines :

e Celite Corporation
Gisements exploités : Lompoc (USA-Californie)
Quincy (USA-Washington)
Lac Myvatn (Islande)
Murat (France-Cantal)
Alicante (Espagne)

e Dicalite Corporation
Gisements exploités : Lompoc (USA-Californie)
Burney (USA-Californie)
Mina (USA-Névada)
e Eagle Pitcher Minerals Inc.
Gisements exploités : Loveloc (USA-Névada)
Sparks (USA-Névada)
Vale (USA-Oregon)

Compagnie Francaise :

e Ceca
Gisements exploités : Saint-Bauzile (France-Ardéche)
Riom-¢s-Montagne (France-Ardeche)

3.1.2.2 Différents domaines d’utilisation des diatomites

D’aprés la littérature (Vizinet, 1995 ; Doc. CECA, 1996), les utilisations des diatomites se
font dans diverses industries et applications comme :
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la pharmacologie et la cosmétique

la métallurgie

la fabrication des peintures (augmentation du volume de peinture);

la fabrication du papier (aspect brillant des feuilles de papier)

Pagriculture (dilution de certains produits toxiques)

la fabrication de pate pour empreintes dentaires

la fabrication des allumettes

la fabrication de pneumatiques et matiéres en caoutchouc

la fabrication de containers & acétyléne

la confection des asphaltes, vernis et mastics

la fabrication de produit d’isolation chaux-silice

I’élimination du fluor

la fabrication d’éléments isolants de sécurité¢ (Célite + ciment Portland absorbe
I’eau et permet de constituer des matériaux de faible poids, qui flottent).

les agents abrasifs : silice = bon agent de polissage

la stabilisation d’explosifs

la fabrication de briques

Putilisation dans des filtres, notamment en agro-alimentaire (brasseries,
vinification...)

. dans les bétons ou elles apporteraient (Vizinet, 1995 ; Jolibert et al., 1994)

- augmentation de I’homogénéité du produit ;

- augmentation de sa maniabilité ;

- diminution du nombre de grumeaux ;

- béton plus durable ;

- béton plus imperméable et s’effritant moins ;

- propriétés pouzzolaniques de la diatomite susceptible d’améliorer la qualité du
durcissement.

3.1.3. Traitement industriel des diatomites et conséquences

3.1.3.1 - Traitement industriel

L’exploitation des diatomites se fait en mine a ciel ouvert, et le contréle des poussiéres est
réglé par la forte teneur en eau (60 a 70 %) de la roche a I’affleurement.

Le procédé de traitement industriel est hermétique de fagon a éviter toute pollution par des
poussieres (Lemons, 1996). La roche extraite est d’abord concassée, séchée, broyée puis
épurée pour atteindre une forme pulvérulente. Cette poudre est ensuite calcinée dans un four
pour €liminer les impuretés (matiére organique...), et éventuellement modifier sa finesse. Le
temps de calcination est d’environ vingt minutes, avec des températures différentes suivant la
qualité¢ de produit désirée : les diatomites calcinées sont traitées a des températures bien plus
basses que les diatomite fluxées.
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On distingue trois sortes de diatomites (IFBM, 1996) dont deux sont obtenues par des
traitements thermiques :

- Les diatomites brutes, simplement concassées, séchées puis broyées.

- Les diatomites calcinées. Elles sont de couleur beige-rose et sont notamment utilisées
comme adjuvant de filtration en brasserie. Leur température de traitement est généralement
comprise entre 500 et 900°

-_Les diatomites calcinées-activées, ou fluxées issues d’une « calcination-activation ».
Ce procédé provoque 1’agglomération des frustules de diatomées par pontage (sans altérer la
porosité), et les blanchit. Les frustules ne sont alors plus indidvidualisés et forme des plus
grosses particules de taille voisine de 25 a 50um. Ce traitement s’opére a une température
proche de 1100°C grace a I’emploi d’un agent fondant : le carbonate de sodium. Ce type de
diatomite est également utilis¢ comme adjuvant de filtration en brasserie.

Les domaines des températures de calcination des diatomites calcinées et fluxées
confondues s’étendent de 800 & 1100°C environ (CECA, 1996) ; 500 a 1100°C
(renseignement DICALITE).

Extraction Concassage =
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Figure 24 : Schéma de fabrication des diatomites (document Ceca)

3.1.3.2 - Conséquences sur les propriétés physiques et chimiques

Comme le montrent les valeurs regroupées dans le tableau suivant (tab. 34), il est
possible de distinguer deux grandes tendances au niveau des propriétés, suivant que les
diatomites ont été fluxées ou simplement calcinées.

Les diatomites fluxées sont d’une moins grande finesse granulométrique (dso) que les
diatomites calcinées. Elles sont destinées a réaliser des précouches de filtres, comme
protection des supports cartonnés de filtration (de fagon a ce que les diatomites fines ne
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rentrent pas dans le support). Au contraire, les diatomites calcinées sont destinées a des
filtrations trés clarifiantes de particules microniques (Fiche produit CECA « Clarcel CBL »).

Ces différences granulométriques et texturales se font ressentir au niveau des propriétés
physiques. Les diatomites fluxées ont une porosité totale un peu plus faible que les diatomites
calcinées, d’apres les mesures de porosité au mercure, par tassement et par centrifugation
(GABORIAU et al., 1997).

D’autre part, la «densit¢ humide» du giteau de filtration (par exemple, Clarcel en
situation de filtration) est d’autant plus faible que les vides présents dans le giteau sont
importants (Doc. CECA, 1996). Ceci montre également la porosité totale moindre de la
diatomite fluxée Clarcel DIC/B par rapport a la diatomite calcinée Clarcel CBL.

Tableau 34 : Propriétés physiques des diatomites calcinées et fluxées, relevées dans la littérature

Unités Diatomite calcinée Diatomite fluxée
D50 (1] um 11 25
Densité Gateau [1] g/cm3 <0380 <0480
Perméabilité [1] Darcy 0.049-0.101 0.88 -1.62
Porosité totale au mercure [2] % 80.56 77.49
Porosité par tassement [2] % 85.2 81.3
Porosité par centrifugation [2] % 86.2 81.3
Effective Bed Voidage [3] % 19 56

[1] : fiches techniques CECA, 1997 relatives aux diatomites Clarcel CBL (calcinée) et DIC/B (fluxée).
71 ¢ yalaire mnhlidag moe FTADRNODIATT &+ 21 10Q7
Lbj - Valeuuo yuuuvua ]Ia-l \.‘l'\B\.IL\Il‘.U wial, L777.

[3] : valeurs publiées par FREEMAN et al., 1995.

Comme les frustules de diatomées s’apparentent souvent a des coques creuses, on
distingue plusieurs types de porosité (fig. 25). La porosité intraparticulaire est le volume
des pores présents a I’'intérieur des frustules, contrairement a la porosité interparticulaire qui
est le volume des vides existant entre les frustules. La somme de ces deux porosités constitue
la porosité totale.

Porosité
intergranulaire

Porosité
intragranuaire

Frustules de diatomées

Figure 25 : Schéma représentant les porosités intraparticulaire et interparticulaire

Les mesures du « Effective Bed Voidage ou EBV » (§ 422; FREEMAN et al, 1995)
correspondent a la porosité interparticulaire des échantillons de diatomite et ne prennent donc
pas en compte la porosité intraparticulaire des frustules. Ces valeurs de porosité sont
automatiquement moins élevées que les valeurs de porosité totale.

La porosité totale des deux types de diatomites est sensiblement €quivalente, mais leurs
porosités interparticulaires, mesurées grace a I’EBV, sont trés différentes.

On en déduit donc que les diatomites calcinées ont une porosité intraparticulaire maximale,
et une faible porosité interparticulaire.

A Tinverse, les diatomites fluxées ont une faible porosité intraparticulaire, tout en
développant une porosité interparticulaire importante. Les diatomites calcinées présentent
donc une faible perméabilité et les fluxées une bien plus forte perméabilité. Ces propriétés
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physiques différentes sont d’un grand intérét dans les techniques de filtration agro-alimentaire
et notamment en brasserie (§ 312) mais seront & prendre en considération lors de leur
incorporation dans des bétons.

Les compositions chimiques (cf. tab 39, § 4321) de ces deux produits sont assez
similaires (plus de 90% de silice), & une nuance prés ; les diatomites fluxées comportent
environ 3% de sodium en raison de 1’ajout du fondant.

Il faut cependant remarquer que si la teneur en silice est quasiment identique entre
diatomites calcinées et fluxées, les formes sous lesquelles elles se trouvent peuvent étre fort
différentes. Majoritairement sous forme d’opales dans les diatomites calcinées, on retrouve la
silice presque exclusivement sous forme de cristobalite (polymorphe du quartz) dans les
diatomites fluxées. Pour la diatomite provenant du méme gisement de Saint-Bauzile (Pichon,
1994), un dosage des phases amorphes silicoalumineuses par dissolution sélective dans
’acide fluorhydrique montre que la diatomite calcinée présente 30% de phase soluble, contre
80% dans le composé brut (non calciné).

Cependant, lors de I’essai Chapelle accéléré a 100°C (cf. § 414), ces deux types de
diatomites fixent & peu pres la méme quantité de calcium (Pichon, 1994). Ceci est di au fait
que les diatomites traitées thermiquement a 900°C acquiérent une structure intermédiaire type
opale C (structure intermédiaire entre phase cristalline et non cristalline) tout aussi instable.
Ce comportement est confirmé par une résistance équivalente a I’attaque a 1’acide
fluorhydrique (Jones et Segnit, 1971).

3.1.4. Techniques de filtration aux kieselguhrs en brasserie

Les diatomites sont intéressantes dans les procédés de filtration car il s’agit d’un matériau
amorphe et inerte dans des conditions ordinaires de pH. Il n’agit donc pas chimiquement sur
les liquides a filtrer, qu’ils soient de nature alimentaire ou non. La grande finesse des
diatomites, et surtout les multiples pores micrométriques présents dans les frustules des
diatomées, leur donnent d’importantes capacités de filtration.

Les éléments filtrants sont fréquemment constitués par un mélange de deux qualités de
diatomites («calcinées» et «fluxées») et d’une roche volcanique broyée, la «perlite» (cf.
§315). Cette dernieére empéche notamment un colmatage précoce du support de filtration.

Les kieselguhrs (mélange des trois produits précédents) sont utilisés dans le stade terminal
de I’élaboration de la biére pour la débarrasser des résidus de matiére organique, notamment
des levures, juste avant la mise en bouteilles.

Il existe 3 types principaux de filtres (fig. 26) qui utilisent des kieselguhrs comme
adjuvant de filtration(IFBM, 1996) :

-Filtres presse a support carton

-Filtres a treillis métalliques, horizontaux ou verticaux

-Filtres a bougies

Les gateaux de kieselguhr mis en ceuvre dans les filtres se chargent progressivement en
matiére organique et sont donc réguliérement changés.

Lors du débatissage, le filtre presse & support carton permet de récupérer un gateau de
kieselguhrs relativement sec. Les deux autres types de filtre rejettent les kieselguhrs sous
forme d’une péte liquide riche en eau.
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Filtres a bougies
Candle filter

Fonctionnement d'un filtre clos 4 bougies
Operation of a closed candle filter
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Figure 26 : Les différents types de filtres (document IFBM et Ceca)
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La filtration repose essentiellement sur deux grandes étapes (fig. 27) qui conditionnent
la qualité et la composition du filtre (CECA, 1996) :

-Mise en précouche. Elle protége les supports de filtre contre un colmatage prématuré,
assure la clarification de la biére dés le début de la filtration, et favorise le débatissage. La
précouche se fait avec des matériaux ayant une granulométrie plus grossiére (diatomite fluxée
ou perlite) que ceux utilisé€s pour ’alluvionnage.

-L’alluvionnage. Il consiste en une incorporation continue de diatomites calcinées dans
la biére, au niveau des conduites d’acheminement en amont du filtre. Les diatomites vont se
déposer continuellement sur la surface poreuse et constituer le filtre a part entiére a travers
lequel percole la bicre

Afin de ne pas charger les filtres trop rapidement, certaines brasseries effectuent une
premicre filtration par centrifugation. Elle a pour objet d’éliminer une partie de la matiére
organique, avant le passage final dans le filtre a kieselguhrs.

La diatomite «D2» étudiée par la suite résulte de ce procédé.

L’élimination des kieselguhrs

En moyenne, les brasseries consomment de 1’ordre de 0.3 a 0.4 kg de kieselguhr par
hectolitre de biére. Pour I’instant, une partie des kieselguhrs usagés sont épandus dans des
champs agricoles. Le reste de ces résidus est stocké en décharge, ce qui pose un probléme
d’environnement (odeur du produit encore humide, nature cancérigéne des fines particules de
kieselguhr sec, etc.). En 1995, les brasseries luxembourgeoises ont consommé 163 tonnes de
kieselguhrs, les belges 3400 tonnes, les allemandes 36000 tonnes, les hollandaises 7300
tonnes et les frangaises 6500, soit un total pour ces pays d’environ 54000 tonnes.

3.1.5. Produits de substitution et adjuvants de filtration envisageables dans la
filtration de la biére

Le prix élevé des diatomites et les problémes liés au stockage des produits usagés peuvent
inciter les brasseurs vers I'utilisation d’autres adjuvants de filtration, comme la perlite.

La Perlite est un produit de substitution partiel des diatomites. Elle est fabriquée a partir de
la roche du méme nom, qui est une roche volcanique vitreuse et siliceuse riche en eau connée
(environ 2%). Les gisements les plus importants se situent en Amérique, Russie, Gréce et
Sardaigne. Le traitement industriel consiste en deux concassages et un bref passage a la
flamme, responsable d’'une expansion considérable du produit. Le volume final de la poudre
est 20 a 30 fois supérieur a celui de la roche initiale.
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Figure 27 : Les deux étapes de la filtration de la biére (document Ceca)
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De par sa perméabilité et sa granulométrie, la perlite s’apparente aux diatomites fluxées, et
se retrouve donc utilisée dans la précouche des filtres des brasseries. L’effet filtrant repose sur
la structure particulaire de la perlite.

Les avantages de I’utilisation des perlites (BATCHAROV et al, 1995) sont les suivants :

- diminution de la montée de la pression au cours du temps, au niveau du filtre ;
- volume humide plus éleve ;

- perméabilité plus élevée ;

- augmentation de la stabilité du gteau de filtration ;

- amélioration de la clarification ;

- diminution de la consommation en kieselguhrs lors de I’alluvionnage (-30%) ;
- filtration d’une plus grande quantité de biére ;

- amélioration de la durée de vie du filtre.

Elles ont aussi des inconvénients (Batcharov et al, 1995) :

- effet clarifiant inférieur aux kieselguhrs ;
- colit de transport élevé en raison d’une masse volumique trés faible;
- application limitée.

D’autres moyens de substitutions sont possibles (Batcharov et al, 1995) :

Le silica gel, mais il n’a pas une bonne structure pour une filtration efficace. Ce moyen est
plus intéressant pour I’absorption des protéines.

La cellulose peut étre utilisée comme pré-traitement, mais ne piege pas de manicre
significative les particules solides en suspension dans la biére.

D’aprés I’étude précédemment citée, et de ’avis des brasseurs, les diatomites sont le
produit le mieux adapté pour la filtration de la biére. Actuellement, il n’existe donc pas
réellement de produit de substitution possible.

Seule I'utilisation de perlite en début de filtration permet une amélioration de la technique,
mais la perlite ne peut en aucun cas se substituer entierement aux diatomites.

3.2. PRESENTATION DES KIESELGUHRS DE RECUPERATION ETUDIES

3.2.1. Origine et provenance

La récupération d’échantillons de kieselguhrs usagés fut difficile en raison d’une certaine
méfiance des brasseries justifiées par la protection des secrets de fabrication propres a
chacune d’entre elles.

Seulement deux kieselguhrs usagés différents ont pu étre étudiés. Le premier est un
kieselguhr usagé fourni a 1’état sec par le LPC du Luxembourg, provenant de la brasserie
Desplenter (Belgique) et identifi€ par le sigle «D1». Le deuxiéme kieselguhr (identifié par
«D2») a été collecté a la sortie des filtres a bougies de la brasserie Jupiler a Li¢ge (Belgique).
Lors de I’essai de calcination semi-industriel ces deux brasseries ont de nouveau fourni
quelques dizaines de kilogrammes de kieselguhrs prélevés lors du changement des filtres.
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3.2.2. Aspect des kieselguhrs en sortie de filtre, teneur en eau et matiére
organique

Le conditionnement des diatomites et perlite avant leur emploi dans les filtres se fait sous
la forme d’une fine poudre de couleur rose saumon ou blanche, mise en sac de 30 kg. A la
sortie des éléments filtrants, leur aspect est tout autre puisque le kieselguhr est gorgé d’eau et
de matiére organique. Sa couleur est un peu plus grisatre, et son aspect est celui d’une pate
gélatineuse.

Lors du prélévement du kieselguhr D2 en sortie de filtre, I’échantillon pesait 66 kg. Aprés
séchage a I’étuve a 105°C jusqu’a I’obtention d’une masse constante, 1’échantillon ne pesait
plus que 21 kg, soit une teneur en eau dépassant 200%.

Des essais de calcination a 500°C ont montré des teneurs en matiére organique variables ;
les moyennes se situent autour de 20 % pour D1 et 5% pour D2.

3.2.3. Effets de Pincorporation dans des mortiers de diatomites non calcinées

Afin d’observer I’action sur les liants hydrauliques de la matiére organique présente dans
les kieselguhrs, des gichées ont été réalisées avec D1 séché a 105°C, non calciné. La masse
volumique de ce produit est p, = 1.9 g/em®. Plusieurs «mortiers normaux» (au sens de la
norme NF P 15-401) ont été réalisés en gardant un volume de liant constant. Les ajouts de
kieselguhrs sont considérés comme liant €équivalent au ciment et exprimés en pour-cent du
volume total en liant.

Chaque mortier normal a été réalisé en mélangeant 1350 g de sable Afnor, 225g d’eau et
145 cm® de liant équivalent. Le ciment (CEMI/CPA 52.5, pa = 3.1 g/cm3) a été choisi de
facon a libérer suffisamment de chaux susceptible de réagir avec les kieselguhrs.

Le premier essai incorporant 10% de kieselguhr a mis en évidence un important effet
entraineur d’air. Le volume total de mortier augmente trés fortement et le mélange forme une
mousse relativement fluide.

On s’est alors uniquement intéress€é a 1’évolution de la densité des mortiers frais en

fonction de la proportion décroissante de kieselguhr incorporé (10, 5, 2.5, 1.25, 0.6, 0.3%),
par comparaison a un mortier témoin. Le tableau et la figure suivants reprennent les résultats.

Tableau 35 : Dosages et densités des mortiers incorporant des diatomites non calcinées.

Dosages | % 10.0 5.0 2.5 1.25 0.6 0.3 témoin
D1 g 27.5 13.8 6.9 34 1.65 0.82 o
Ciment g 404.5 427.0 438.3 443.9 446.80 448.15 450
Eau g 225 225¢g 225 225 225 225 225
Sable g 1350 1350 1350 1350 1350 1350 1350
Densité 1.03 1.16 1.56 1.81 2.06 2.11 2.25
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Figure 28 : Evolution de la densité des mortiers incorporant D1 non calcinée.

L’effet entraineur d’air des kieselguhrs non calcinés, riches en mati¢re organique, se fait
ressentir dés une substitution de 0.6%. Auparavant, la baisse de densité constatée est en partie
due a la moindre masse velumique des kieselguhrs par rappoit a celle du ciment.

Comme avec des adjuvants organiques trop fortement dosés, cet essai confirme qu’au-dela
d’un certain seuil, la matiére organique est indésirable dans les mortiers et bétons. Il met donc
clairement en évidence le fait qu’il sera indispensable d’éliminer la matiére organique des
kieselguhrs usagés, avant de pouvoir les incorporer dans des (mortiers et) bétons courants.
Notons toutefois qu’il serait possible de fabriquer des bétons légers avec les produits bruts.

3.2.4. Les différents traitements envisageables

Les résidus organiques contenus dans les filtres sont essentiellement des sucres, des
levures (organismes simples unicellulaires), et des résidus organiques légers. Ces molécules
organiques assez simples sont relativement faciles & éliminer. Deux solutions sont

envisageables :

- la premiére est une oxydation avec des produits du type eau oxygénée, ou bien une
dégradation de la matiére organique avec des acides (acide chlorhydrique...). Ces méthodes
ont I’inconvénient de produire de nouveaux résidus difficiles a recycler ou a éliminer. Elles
risquent méme d’avoir d’éventuels effets néfastes sur la réactivité de ’opale. Leur cofit serait
probablement élevé, d’autant qu’il y aura nécessité d’utiliser des installations spécialisées.

- L’autre solution est une pyrolyse de la matiére organique réalisée dans des fours
industriels. Ce traitement a ’avantage de dégrader la matiére organique principalement sous
forme d’eau, de dioxyde de carbone et autres composés volatils, sans produire de grandes
quantités de résidus dérivés polluants. Il pourrait étre réalisé dans des installations de
conception comparable a celle ot sont déja élaborés les diatomites destinées aux filtres. 11
peut méme étre envisageable de réutiliser des fours existants.
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C’est cette seconde solution, associée a une réflexion sur le process industriel, qui doit étre
retenue pour notre étude.

3.3.CALCINATION DES KIESELGUHRS DE BRASSERIES ET REPERCUSSIONS
SUR LES PROPRIETES

3.3.1. Perte au feu en fonction de la température et de l1a durée de la calcination

Les essais ont porté sur des échantillons de kieselguhr D1 et D2 séchés a I’étuve a 105°C.

Les calcinations ont été réalisées dans un four électrique de laboratoire d’environ 6 litres
de volume, pouvant atteindre 1200°C. Un creuset en platine d’environ 250 cm3 a été utilisé.

Le traitement a été effectué de facon statique, dans un petit volume confiné et non ventilé.
Ces conditions permettent une bonne approche du probléme, mais ne reflétent pas celles d’un

four industriel.

3.3.1.1 - Perte au feu en fonction de la température de calcination et de la vitesse
de montée en température

La relation (2- 2) permet de calculer La perte au feu (cf. § 2142).

Les montées en température ont été effectuées tout d’abord avec des paliers lents (100°C
chaque 12 heures), puis avec des paliers rapides (200°C chaque 2 heures), sur des échantillons
de 40 a 45g. A chaque palier de température, une pesée de I’échantillon encore chaud permet
d’évaluer la perte de masse. Elle est essentiellement causée par la pyrolyse de la maticre
organique.

Les résultats présentés figure 29 concernent uniquement le kieselguhr D1.

30
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—o— Montée lente de la température, (100°C/12heures)
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Figure 29 : Perte au feu des kieselguhrs en fonction de la température, et de la vitesse de montée en
température
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On constate tout d’abord qu’entre les échantillons d’un méme kieselguhr, la teneur en
matiére organique varie sensiblement (entre 15 et 25% pour les courbes présentées). Il en est
forcément de méme entre kieselguhrs de différentes origines, puisque le kieselguhr D2 a une
teneur en matiére organique proche de 5% (courbe non reproduite). Ces différences
s’expliquent d’une part par la situation du prélévement dans le filtre, et d’autre part par la
technique de filtration propre a chaque brasserie.

L’allure des courbes montre que 1’on atteint une stabilisation trés nette de la masse a partir
de 400°C (fig. 29). La perte de masse la plus significative a lieu entre 100 et 400°C et
correspond 4 une calcination massive de la matiére organique. Entre 400 et 500°C la variation
de masse est encore Iégérement sensible et correspond a la calcination des produits les plus
réfractaires. Au-dela de 500°C les variations de masse sont infimes.

Ces constatations se corrélent bien avec les observations visuelles, et notamment les
changements de couleurs du produit (D1 et D2). Dés les premiéres minutes passées a une
température de 200°C ou plus, ’échantillon dégage beaucoup de fumée. Traité & une
température comprise entre 200 et 300°C, il devient noir. La couleur est causée par les
cendres de la matiére organique calcinée. Entre 400 et 500°C les diatomites retrouvent une
couleur rose, plus prononcée que celles de départ (en sortie de filtre). Dans cette zone de
température, les cendres doivent subir une pyrolyse. Au-dela de 500°C, la couleur rose des
kieselguhrs ne fait que s’intensifier pour retrouver la couleur du produit neuf.

Ainsi, il peut étre établi une échelle de correspondance entre la couleur de I’échantillon et
sa puret¢ finale, fonction de la température de traitement.

3.3.1.2 - Perte au feu en fonction de la durée de la calcination (température
constante de 300 ou 500°C).

Pour évaluer la vitesse a laquelle s’opére la calcination, deux échantillons de kieselguhr D1
ont été calcinés plusieurs heures a température constante (300°C pour I’un, et 500°C pour
I’autre). Ils ont, a priori, des teneurs en matiére organique identiques car ils proviennent de la
méme motte de kieselguhr séché. Des mesures de masse destinées a calculer la perte au feu
ont été€ réguliérement réalisées pour mettre en évidence 1’avancement du traitement.

A 300°C, comme a 500°C, la perte de masse a essentiellement lieu dans la premiére demi-
heure du traitement (fig. 30), avec le départ de plus des 3/4 de la matiére organique totale. On
remarque également que la calcination & 300°C donne une perte au feu légérement inférieure
a celle obtenue a 500°C.

Le kieselguhr D1 (20% de matiére organique) calciné directement a 500°C s’enflamme au
bout de quelques secondes.

Dans les deux cas de figure, les variations deviennent trés faibles aprés deux heures et
demie de traitement. Il s’agit donc de la durée de traitement que ’on peut considérer comme
optimale dans nos conditions expérimentales.

A 300°C, la couleur des kieselguhrs calcinés passe d’un gris trés foncé a un gris foncé en
I’espace de 4 a 5 heures. Avec le traitement a 500°C, I’éclaircissement de la couleur au -dela
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de deux heures de calcination est plus subtil, mais existe tout de méme. Les matiéres
organiques les moins volatiles et certaines cendres se calcinent lentement et provoquent ces
petits changements de couleur.

Perte au feu en fonction du temps de traitement
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Figure 30 : Pertes au feu dans le temps (températures constantes).

Deux échantillons de kieselguhr D1 préalablement calcinés a 300°C ou a 500°C, durant 2.5
a 3 heures, ont subi une nouvelle perte au feu a 1000°C. Le but était de mesurer
comparativement 1’efficacité d’une calcination a 300 ou & 500°C. Les valeurs de perte au feu
sont les suivantes :

-PAF 4 1000°C (2h 1/2), sur D1 calcinée 2,5 a 3 heures 4 500°C : 1.64%
- PAF a 1000°C (2h 1/2), sur D1 calcinée 2,5 a 3 heures a 300°C : 2.71%

Les variations sont faibles et confirment les conclusions précédentes. La calcination a
300°C est aussi rapide que celle a 500°C mais élimine un peu moins de matiére organique et
de cendres résiduelles.

3.3.1.3. - Discussion

Ces expériences en four statique montrent que la maticre organique présente dans les filtres
de diatomites usagées réagit trés rapidement et a température modérée. Pour obtenir un
produit ne contenant quasiment plus de matiere organique, un traitement (2 300 ou 500°C)
durant deux heures et demie a trois heures est nécessaire. Une étude de la calcination (Craft,
1996) des diatomites naturelles effectuée par le biais d'une EAD (cf. § 461) montre que la
pyrolyse de la matiére organique s’effectue vers 276°C. Méme s’il ne s’agit pas d’une matiére
organique identique, cette donnée corrobore nos résultats.
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En conditions industrielles, on peut penser que la réaction serait bien plus rapide. Deux
facteurs peuvent y contribuer trés largement : le brassage des kieselguhrs et la présence
d’oxygene, occasionnée par un flux d’air, ne peuvent qu’accélérer la calcination.

En effet, au cours du traitement des kieselguhrs on remarque que la calcination s’opére de
la zone au contact de I’air pour s’enfoncer progressivement au cceur de [’échantillon.

3.3.2. Evolution de la densité en fonction de la température

Des mesures de masse volumique absolue [norme P 18-558] réalisées au pycnometre sur
des kieselguhrs calcinées a différentes températures montrent que celle-ci s’accroit avec la
température de calcination (tab. 36).

Tableau 36 : Masse volumique absolue (t/m?) des kieselguhrs D1 et D2 en fonction de la température

de traitement.
105°C 300°C 500°C 1000°C
D1 1.91 225 2.06 227
D2 2.15 227 2.24 -

Pour les températures de calcination de 105° 300° et dans une bien moindre mesure
500°C, il faut cependant tenir compte du fait que la présence de lamatiére organique ou de ses
cendres qui influencent la masse volumique générale de 1’échantillon. Pour des températures
importantes, 1000°C, ce sont les recristallisations et donc les changements de polymorphes de
la silice qui sont responsable de 1’évolution de la masse volumique.

On peut penser que I’échantillon trait¢ a 500°C est le plus représentatif de la masse
volumique du kieselguhr.

3.3.3. Evolution de la demande en eau

La demande en eau des kieselguhrs a ét¢ mesurée suivant deux méthodes. La premiére,
notée Wd, correspond a la quantité d’eau juste nécessaire pour former une péate lisse dans le
malaxeur (Sedran, 1999). On verra par la suite que cette méthode permet également de
déterminer la compacité des fillers (cf. § 53). La seconde, habituellement pratiquée, notée
Wdv, correspond & la quantité d’eau nécessaire pour obtenir une pate de consistance normale,
définie par un enfoncement de 34mm +/-1mm avec I’appareil de Vicat muni de la sonde de
consistance.

L’essai est réalisé avec de I’eau distillée.

La demande en eau se calcule par la relation :
Wd(%) ou Wdv(%) = 100* (Mw/Ms) 3-1)

ou: Mw est la masse d’eau ajoutée aux diatomites,
Ms est masse de diatomites utilisées pour I’essai.
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On constate (tab. 37) que les deux types de demande en eau ont des valeurs assez proche et
qu’elles diminuent avec la température de traitement des kieselguhrs.

Tableau 37 : Demande en eau en fonction de la température de traitement des kieselguhrs D1 et D2.

Echantillons Wwd Wdv

D1 105°C 1.23 1.27
300°C 1.32 1.36

500°C 1.03 1.05

1000°C 0.86 0.88

D2 105°C 1.38 1.53
300°C 1.42 1.45

500°C 1.46 1.51

1000°C 1.26 1.27

On observe globalement une diminution de la demande en eau des kieselguhrs lorsque la
température de calcination augmente.

Comme pour les mesures de masse volumique du paragraphe précédent, il est également
nécessaire de tenir compte de I'influence de la matiére organique sur les valeurs obtenues. La
matiére organique a effectivement tendance a absorber de 1’eau et donc faire augmenter la
valeur de la demande en eau. Aux basses températures de traitement (105 et 300°C
notamment), la tendance observée est trés certainement accentuée.

3.3.4. Evolution minéralogique

Des analyses par diffractométrie des rayons X (cf. § 213) ont été effectuées sur le
kieselguhr D1 calciné a différentes températures (300°C, 500°C et 1000°C). Le but était de
rechercher les transformations minéralogiques susceptibles de se produire avec la
température. Les diffractogrammes correspondants sont regroupés sur la figure 31.

Deés 105°C on remarque la présence de deux pics au droit des angles 26 = 27.5° et 34°. Le
pic de diffraction centré a 27.5° indique la présence de cristobalite dans le produit initial et
montrent qu’une partie des diatomites a déja été traitée industriellement a haute température
en présence d’un fondant (diatomites fluxées). Le second pic est caractéristique de la présence
de quartz.

Les pics restent faibles sur les diffractogrammes des produits retraités jusqu’a 500°C. A
1000°C le pic de la cristobalite s’intensifie fortement indiquant une recristallisation de 1’opale
en cristoballite.

Parallélement, ces diffractogrammes présentent le bombement caractéristique de 1’opale
centré a 27° (Gaboriau et al., 1996). 11 est bien marqué jusqu’a 500°C et s’atténue a 1000°C.
Ce phénoméne résulte, comme précédemment, de la recristallisation de I'opale des frustules
de diatomées en cristobalite.

Hormis des traces de quartz, aucune autre phase cristallisée n’apparait dans ces
échantillons. Le quartz a une origine géologique.
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Figure 31 : Diffractogrammes du kieselguhr D1 porté a différentes températures.

Les résultats précédents montrent donc qu’en dessous de 500°C le retraitement n’engendre
pas de modification minéralogique notable méme s’il est probable que 1’opale subisse
quelques modifications structurales. On s’aperc¢oit également qu’une calcination a 1000°C,
plus cofiteuse, serait préjudiciable aux propri€tés des kieselguhrs que 1’on veut exploiter, car
on fabrique alors des grains de cristobalite. Cette phase cristallisée a des propriétés
pouzzolaniques moins développées que celles de 'opale des frustules de diatomées (cf.
chapitre 4).

Une température de calcination de I’ordre de 500°C semble étre un bon compromis entre
une €limination efficace de la mati¢re organique et le maintien des phases minérales
initialement présentes dans les matériaux industriels. Elle permet, en effet, de ne pas dépasser
les températures des traitements industriels au-dela desquelles on pourrait éventuellement
s’attendre a des modifications minéralogiques.

3.3.5. Evolution de Ia granularité

Les courbes granulométriques des échantillons de kieselguhrs D1 traités a 105°C, 500°C,
et 1000°C ont été déterminées avec un granulomeétre Laser (fig. 32 ci-aprés) fonctionnant sur
le principe de la diffraction.

En effet, pour obtenir des données fiables certains auteurs (Kumiko et al, 1992) ont
montré expérimentalement qu’il fallait faire attention a utiliser un granulometre Laser qui
fonctionne sur le principe de la diffraction et non pas celui de 1’électrozone.
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Figure 32 : Evolution de la granularité de D1 avec la température de traitement

On constate que les trois courbes granulométriques sont sensiblement les mémes et que
dans nos conditions de températures de calcination inférieures a 1000°C (sans fondant), il n’y
a pas lieu de conclure & un changement notable de la granularité. Ce résultat n’est pas
surprenant dans la mesure ot I’on retraite des produits qui ont déja subis des températures de
calcination comparables lors de leur €élaboration industrielle

3.3.6. Analyses complémentaires sur les conséquences de Ia calcination a 500°C

L’analyse détaillée de la réactivité et donc de la pouzzolanicité des kieselguhrs usagés et de
leurs différents composants fait entierement I’objet du chapitre suivant (cf. chapitre 4).

Plusieurs parameétres ont été €tudiés en détail et ont également permis, en marge des
principaux résultats, de s’intéresser aux conséquences de la calcination a 500°C. Les détails
figurent donc dans le prochain chapitre, mais afin de regrouper les diverses informations
concernant les conséquences de la calcination, on reprend dans ce paragraphe les conclusions
qu’il y a lieu de tirer ici.

3.3.6.1 - Au niveau de la morphologie (MEB)

Des échantillons industriels neufs de diatomite calcinée (Clarcel CBL), diatomite fluxée
(Clarcel Dic/B) et une perlite (Perlite) ont subi une calcination & 500°C durant 3 heures. Les
conditions étaient identiques a celles précédemment (cf. § 334).

Des vues ont ensuite été réalisées sur ces échantillons traités, et n’ont montré aucune
différence par rapport aux échantillons neufs. Ceci montre que la calcination destinée a
détruire la matiére organique est sans conséquence sur le matériau lui-méme.

Formulation de bétons courants avec les Grés du Luxembourg et les kieselguhrs usagés des brasseries 8 3
Theése de "Université Henri Poincaré, Nancy I ; Jean-Michel MECHLING ; juin 2000.



3.3.6.2 - Au niveau de la minéralogie des produits neufs

Comme dans le paragraphe précédent (§ 334), des diffractogrammes ont été effectués sur
les échantillons neufs ayant subi une calcination. On arrive & la méme conclusion que
précédemment, puisque les diffractogrammes des produits traités sont rigoureusement
identiques a ceux des produits neufs.

3.3.7. Conclusion

Toutes les calcinations en four statique de laboratoire ont été réalisées sur des kieselguhrs
usagés préalablement séchés grace a un passage a 1’étuve a 105°C. Les différents essais ont
montré que la perte de masse la plus significative s’effectue pour des températures comprises
entre 105 et 400°C. Au dela de 400°C, la majeure partie de la matiére organique ayant été
calcinée, les pertes de masse deviennent faibles. L’étude de la cinétique de la calcination
indique que la matiére organique réagit rapidement quelle que soit la température des
traitements envisagés (300 ou 500°C). Dans la premiére demi-heure du traitement, environ
75% des résidus ont été éliminés et on peut considérer que la réaction ne progresse plus au-
dela de 2.5h a 3 heures.

Le traitement optimal doit donc s’effectuer pour une température voisine de 500°C durant
(dans nos conditions expérimentales) 2.5 & 3 heures.

Ce traitement thermique a peu de conséquences sur les propriétés des kieselguhrs tels
qu’ils sont utilisés dans les filtres des brasseries. Avec une température de calcination
croissante, la masse volumique augmente légérement et la demande en eau diminue, mais ces
phénoménes peuvent étre en partie causés par la matiere organique (jusqu'a 500°C). Des
transformations minéralogiques ont lieu pour la température de traitement de 1000°C et pas
avant (température d’étude de 500°C). Il ne faut cependant pas oublier que ces différents
produits industriels ont déja subi un traitement industriel de I’ordre de 700 a 800°C, voire
plus. La granulométrie de trois échantillons traités a 105, 500 et 1000°C n’évolue pas de
facon significative. Des analyses spécifiques menées sur des produits neufs traités durant 3
heures & 500°C montrent également que la pouzzolanicité, la granularité et la microstructure
des grains ne sont pas modifiés.

Le traitement retenu est donc une calcination de 500°C durant 2.5 a 3 heures. Il constitue
une solution intéressante qui permet d’éliminer la majeure partie de la matiére organique sans
modifier les propriétés du produit.

3.4. RETRAITEMENT DES KIESELGUHRS POUR LES BETONS EXPERIMENTAUX

Le procédé de retraitement précédemment défini, on a recherché a retraiter quelques
dizaines de kilogrammes de kieselguhrs en vue de leur incorporation dans les futurs bétons
expérimentaux. Environ 100kg (masse humide en sortie de filtre) de chaque kieselguhr D1 et
D2 ont été fournis par les brasseries respectives et confiés a un des partenaires industriels,
chargé d’assurer le retraitement par le biais d’une société belge. Le choix de cette société était
1ié a ses possibilités techniques de calciner des kieselguhrs suivant les critéres définis.
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La réalisation d’un tel essai & titre expérimental est difficile pour de multiples raisons
dont :
- I’utilisation d’installations industrielles non prévues a cet effet ;
- les conditions expérimentales qui nécessitent dans de nombreux cas ’arrét provisoire des
équipements pour effectuer un nettoyage avant les essais, voire méme apres ;
- la méfiance du milieu industriel.

En dépit de plusieurs demandes, la société belge qui a accepté le traitement n’a pas autorisé
notre présence lors des essais et a fourni trés peu de renseignements quant au matériel utilisé
(probablement un four de centrale & enrobés). Les renseignements sur les conditions
opératoires sont inexistants.

Le retraitement s’est finalement avéré peu concluant car le taux de matiére organique des
deux produits traités était proche de celui mesuré en sortie de filtres (cf. §3.2.2). De plus, la
majeure partie des kieselguhrs a été perdue, seulement 5 kg de chaque kieselguhr a été
recueilli (sur une centaine de kilos humides que comptait I’échantillon initial).

Au vu du peu de renseignements, on peut en conclure que le temps de traitement ne fut pas
assez long. Il a juste permis de sécher les produits et d’amorcer un début de calcination de la
matiére organique. D’autre part le flux d’air dans le four et I’absence de précautions quant 4 la
grande volatilité du produit sec explique peut étre I’importante perte de produit.

Par manque de temps pour entamer la recherche de nouveaux partenaires industriels, il a
finalement été décidé de calciner les kieselguhrs par petites quantités avec le matériel utilisé
pour I’expérimentation (cf. § 331). Afin d’accélérer le processus de retraitement, une boite
métallique a été fabriquée pour calciner les kieselguhrs par doses de 400 grammes.

Vingt kilogrammes (masse séche) de kieselguhr D2 et quatre kilogrammes de kieselguhr
D1 ont ainsi été produits. Ils sont identifiés par les appellations D2-500°C et D1-500°C.

3.5. REFLEXIONS SUR L’ELABORATION D’UN PROCESS INDUSTRIEL

Le but de ces essais était d’envisager une application des résultats dans le domaine
industriel. Dans ce paragraphe, on se propose essentiellement de présenter deux procédés
susceptibles de convenir pour le retraitement a grande échelle des kieselguhrs usagés, et
d’envisager certains moyens a mettre en ceuvre. Une étude de faisabilité rigoureuse devra
automatiquement intégrer des données €économiques et des choix au niveau de la législation
(susceptible de changer prochainement) et de I’industrie.

3.5.1. Aspect législatif

La loi du 13 juillet 1992 fixe qu’a partir du ler juillet 2002, les décharges n’auront
’autorisation d’accueillir que des déchets ultimes. Le but étant de favoriser les filiéres de
valorisation et de limiter les mises en décharge. Le prix de la tonne mise en décharge est
actuellement d’environ 220F/tonne (donnée : 1997).
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Comme on vient de I’évoquer précédemment, les kieselguhrs pourraient étre
prochainement classés parmi les produits dangereux pour la santé. L’inhalation trop fréquente
de ces fines particules siliceuses pourrait entrainer des maladies respiratoires.

3.5.2. Aspect technique : séchage et calcination des produits

- Procédé de séchage par vapeur d’eau sous pression avec compression mécanique des
vapeurs (Jolibert, Aime, 1994).

Le produit est séché dans un flux de vapeur surchauffée a moyenne pression, qui sert
d’élément porteur. L’humidité du produit s’évapore dans la vapeur porteuse jusqu’a ce que
celle-ci soit pratiquement saturée. Le produit sec est extrait de la vapeur par un cyclone.
Quant a la vapeur, elle est recyclée (fig. 33).

L’entretien d’un tel systeme est simplifi€ par le fait que la vapeur sert au transport des
produits. De plus, 80% de I’énergie de la vapeur est récupérée, la consommation énergétique
est donc trés réduite, de ’ordre de 250kWh/t d’eau évaporée.

- Le procédé Spin Flash (APV, 1993).

Ce procédé de séchage est a la fois mécanique et thermique. Le produit humide tombe dans
une chambre de séchage a I’intérieure de laquelle des pales en rotation fragmentent les
morceaux. Un flux d’air chaud est injecté tangentiellement a la chambre et va créer un
tourbillon ascendant qui séche et entraine les fines particules en partie haute de celle-ci. Elles
sont alors évacuées (fig. 34).

Les caractéristiques principales de ce procédé sont :

- Taille moyenne des particules traitées de 20 a 60um ;

- Capacité de traitement jusqu’a 15 tonnes/heure ;

- Température de séchage jusqu’a 1000°C ;

- Matériaux d’alimentation allant des péates et liquides visqueux jusqu’aux granulés.

Progduit humide
SURCHAUFFEUR

SECHOIR
==
VENTILATEUR
SURCHAUFFEUR L Produit sec
CONDENSEUR l
B
A\

Condensats /L/
Desurchauffeur e ‘-Q-_

COMPRESSEUR

Figure 33 : Séchage par vapeur d’eau sous pression
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L’obtention de kieselguhrs recyclés nécessite deux grandes étapes qui sont la collecte des
produits usagés et leur traitement. Elles peuvent étre totalement indépendantes ou
partiellement imbriquées.

La collecte et le transport des kieselguhrs usagés

A ce niveau, les problémes essentiels sont la forte teneur en eau des produits et la
dissémination géographique des brasseries. Le probléme des quantités de produits disponibles
se pose moins dans la mesure ou les volumes incorporés par metre cube de béton sont
relativement faibles.

En sortie de filtre des brasseries, les kieselguhrs peuvent étre sous forme de gateaux
humides (utilisation d’un filtre presse) ou sous forme de boues ayant des teneurs en eau de
I’ordre de 150 a 200% (utilisation de filtres a bougies,...). Seul le filtre presse & support
cartonné est susceptible de fournir ce second type de produit relativement sec.

Il parait économiquement aberrant de transporter des produits avec une teneur en eau
proche de 150 & 200%. L’acheminement des produits doit donc étre effectué soit sous forme
humide (aprés essorage ou décantation) dans des conteneurs étanches classiques soit sous
forme de poudre séche en cuve hermétique (du type du transport des poudres, farine, ciments).

Un essorage sur le site de production peut se faire mécaniquement, avec un filtre presse, ou
de facon plus économique, mais aussi plus contraignante, par décantation. Cette deuxi¢éme
solution consiste a laisser décanter la suspension de kieselguhrs fraichement évacuée du filtre.
Au bout de quelques jours, il est ainsi possible de séparer deux phases qui sont 1’eau et un
culot trés compact de kieselguhrs. Malgré tout la teneur en eau est encore importante (130 %
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au bout de 10 jours, obtenu sur un échantillon mis & décanter au laboratoire) et se situe
certainement trés au-dela de ce que 1’on pourrait obtenir avec un filtre-presse.

La fin du séchage et la calcination peuvent ensuite se faire dans un méme four sur un lieu
de production fixe.

Une autre possibilité est envisageable et consiste & sécher directement les kieselguhrs sur
place en utilisant le procédé spin-flash développé par la société APV (cf. § 352). Ce type de
sécheur a I’avantage de pouvoir €tre installé en grosses unités fixes ou en plus petites,
mobiles. Un aspect trés intéressant de cet appareil est sa capacité a générer un flux d’air d’une
température telle (jusqu’a 1000°C), que l'on peut réfléchir aux possibilités de I’utiliser
comme incinérateur moyennant quelques modifications.

Le traitement des kieselgubhrs

Le procédé de retraitement des kieselguhrs que nous envisageons est confronté a certains
problémes de mémes natures que ceux abordés par le traitement industriel des diatomites.
Parmi ces problémes on pourra noter :

- I’élimination de la teneur en eau (60 a 70% pour les diatomites naturelles)
- I’élimination de matiére organique
- un process industriel et un éventuel conditionnement hermétique

Si les kieselguhrs collectés sont encore chargés d’humidité, on doit pouvoir envisager la fin
de leur séchage dans le four destiné a la calcination de la matiere organique. Les fours qui
assureront les meilleurs rendements de retraitement sont ceux qui pourront assurer a la fois un
malaxage des kieselguhrs et un apport d’oxygéne pour accélérer la combustion.

Comme cela vient d’étre évoqué un peu plus haut, les sécheurs développés par la société
APV pourraient étre susceptibles d’assurer la calcination des kieselguhrs.

Indépendamment du type de four utilisé, deux problémes essentiels vont encore se poser.
La forte volatilité du produit lorsqu’il est sec et son c6té nocif pour la respiration, obligeront
I’utilisation de canalisations hermétiques. D’autre part, ’abondance des fumées et leur forte
odeur 4cre rendront nécessaire un traitement avant tout rejet atmosphérique.

QOrientations nécessaires

Pour mener a bien une réflexion plus poussée, il nous manque deux données de premiére
importance :

Le classement des kieselguhrs parmi les produits dangereux pour la santé. Ce classement
en catégorie R45 obligerait les brasseries a financer 1’élimination de leurs kieselguhrs usagés
a un tarif plus élevé qu’une simple mise en décharge, ce qui permettrait de faire diminuer
d’autant le prix de revient des kieselguhrs recyclés.

Le domaine d’application des kieselguhrs dans les bétons. L’incorporation des kieselguhrs
peut étre généralisée dans certaines catégories de béton, pour les propriétés qu’ils apportent
aux bétons ou simplement pour éliminer un déchet, ou dans des formules de bétons bien
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spécifiques. Suivant le cas, les besoins en kieselguhrs recyclés ne sont pas les mémes. On
verra au chapitre 6 qu’une solution appréciable consiste a incorporer environ 30kg (sec) de
kieselguhrs recyclés par métre cube de béton.

Enfin, le choix définitif des procédés et lieux de traitement (brasseries ou site de
retraitement), comme le mode de transport, ne peut se faire que parallélement a une étude
économique trés précise apte & donner les colts de revient respectifs de chaque solution. I1
reste alors a les confronter a une étude de marché réalisée encore plus en amont.

3.6. CONCLUSION

Les diatomites sont des roches formées par I’accumulation de squelettes siliceux de micro-
organismes. En raison de leur trés grande finesse, elles sont employées dans de trés nombreux
domaines, notamment dans I’industrie agro-alimentaire ou elles servent d’adjuvant de
filtration. Dans les brasseries, les filtres a kieselguhr se caractérisent par un mélange de
diatomites calcinées et de diatomites fluxées (diatomite calcinée a forte température en
présence d’un fondant) auxquelles on ajoute fréquemment une petite proportion de roche
volcanique fragmentée, la perlite. Les diatomites calcinées sont presque exclusivement
formées d’opale et de quelques traces de quartz, tandis que dans les diatomites fluxées, la
calcination a haute température a transformé 1’opale en cristobalite. La perlite correspond a un
verre volcanique riche en silice, successivement broyé puis expansé pour servir de produit
filtrant. Ces trois types de produits sont utilisés a divers stades de la filtration, en raison de
leurs propriétés filtrantes différentes, elles-mémes liées aux propriétés physiques.

Les diatomites calcinées ont une forte porosité intraparticulaire, et une porosité
interparticulaire plus faible, alors qu’il s’agit de I’inverse pour les diatomites fluxées. La
perlite se rapproche des diatomites fluxées.

Le stockage des kieselguhrs usagés est, et sera, de plus en plus réglementé, mais leur
utilisation demeure incontournable car les moyens de substitutions existant a I’heure actuelle
sont bien moins efficaces. Le retraitement et 1’élimination des kieselguhrs parait donc étre une
solution d’autant plus intéressante.

Les filtres usagés sont gorgés d’eau et de matiére organique. Des mortiers expérimentaux
incorporant de tels kieselguhrs simplement séchés ont montré qu’il se produit rapidement un
effet entraineur d’air néfaste causé par la matiére organique. Il est donc indispensable
d’éliminer cette derniére pour une utilisation des kieselguhrs dans le cadre de bétons courants.

Il est néanmoins possible d’exploiter volontairement cet effet entraineur d’air pour réaliser
des mortiers ou des bétons légers mécaniquement peu sollicités ayant certaines propriétés
isolantes ou phoniques.

Parmi les différentes techniques envisageables la calcination des kieselguhrs parait étre la
méthode la plus simple et la mieux adaptée. On montre expérimentalement qu’une calcination
a 500°C pendant 2.5 & 3 heures permet d’€liminer la quasi totalité de la matiére organique
colmatée dans les kieselguhrs, sans modifier les caractéristiques de ces derniers. Seuls des
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parameétres comme la masse volumique et la demande en eau semblent varier légérement
suivant la température de calcination. La morphologie et la minéralogie des produits
demeurent inchangées.

Ce retraitement est donc celui qui a été utilis€ pour éliminer la matiére organique des
kieselguhrs usagés, incorporés dans les bétons expérimentaux.

Dans un cadre industriel, cette technique de revalorisation des kieselguhrs peut étre
envisageable et aura a résoudre certains problémes, principalement le transport, le séchage et
la calcination des produits. Dans ce but, on a recensé quelques procédés susceptibles de
convenir (séchage par vapeur d’eau sous pression, procédé spin Flash) en envisageant
différents schémas de retraitement. Cependant le choix définitif d’un process industriel ne
peut étre effectué sans prendre en compte le coté financier d’une telle opération.

La faisabilit¢ économique dépend également de la législation en vigueur et de ses
modifications probables.

La deuxitme étape de 1’étude des kieselguhrs va dorénavant consister en une
caractérisation des différents produits, notamment en mesurant leur réactivité vis & vis des
liants hydrauliques (chapitre 4).
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4. IDENTIFICATION ET REACTIVITE DES
KIESELGUHRS EN PRESENCE DE LIANTS
HYDRAULIQUES
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Dans le chapitre précédent, on a vu que les kieselguhrs recyclés susceptibles d’étre
incorporés dans des bétons résultent systématiquement d’un mélange de trois produits
différents. Dans le présent chapitre, on s’intéresse donc a la caractérisation de ces trois classes
de produits, prises indépendamment. Cette étude sera donc essentiellement menées sur des
produits industriels neufs.

On cherche d’abord a caractériser les propriétés minéralogiques, morphologiques et
physiques, essentielles pour le calcul des formules effectives des mortiers (cf. § 45) et bétons
(cf. chapitre 6) ou pour la formulation théorique (chapitre 5). En outre, certaines de ces
caractéristiques sont directement en rapport avec la réactivité pouzzolanique potentielle des
produits.

Une des caractéristiques essentielles qui nous intéresse est le degré de réactivité de ces
poudres dans des liants hydrauliques mais aussi les conséquences éventuelles sur les temps de
prise ou les réactions d’hydratation. On détermine la réactivité par le biais de différentes
approches, physico-chimiques, mécaniques et chimiques.

La confrontation de I’ensemble de ces résultats doit finalement permettre de définir un
protocole expérimental capable de caractériser un kieselguhr en vue de son incorporation dans
des formules de bétons.

4.1. REACTIVITE DES KIESELGUHRS : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

4.1.1. Réactivité de ’opale en milieu basique

Des études ont été réalisées sur le comportement des diatomites dans un milieu de basicité
proche de celui des ciments et bétons (Gaudon et al., 1997). Les diatomites utilisées étaient
trés pures, composées & 90% de frustules siliceuses de diatomées de 10um. La poudre,
essentiellement formées d’agrégats, avait une granulométrie comprise entre 20 et 120um. Des
attaques ont été réalisées en milieu trés basique (pH de 12 a 13.5), avec des solutions de
potasse ou de chaux a diverses concentrations. Les températures des essais étaient de 40°C
(potasse et chaux) ou de 100°C (chaux).

Les attaques en milieu potassique montrent que 1’opale se dissout si le pH est supérieur a
13 et qu’il y a une apparition de produits néoformés solubles dans I’eau. Si & la solution
potassique, on rajoute de la chaux, il y a alors une formation abondante de produits insolubles
dans I’eau et solubles dans I’acide chlorhydrique. Au bout de 7 jours, une analyse par
diffractométrie des rayons X montre I’apparition d’un pic correspondant & des CSH. Par
rapport a