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Résumé [FR]

Auteur : Maryna DANILOVA
Titre : Effet de la poudre de verre sur le fluage du C-S-H
Directeur de these : Arezki TAGNIT-HAMOU, Professeur titulaire

Le verre est un matériau unique inerte pouvant étre recyclé infiniment sans pour autant changer
des caractéristiques physico-chimiques. Toutefois, pour une raison ou une autre, de grandes
quantités de verre ne sont pas recyclées et sont, par conséquent, entreposées dans les
déchetteries. Son recyclage alternatif est devenu depuis longtemps un probléeme
environnemental majeur. En outre, le verre étant un matériau potentiellement utile pour le
développement des bétons écologiques, sa valorisation en ce sens semble prometteuse. Dans
cette recherche, la caractérisation du fluage du béton incorporant le résidu de verre sous forme
de poudre {poudre de verre, PV) en tant qu’ajout cimentaire (bétons a PV) a été effectuée par des
essais aux échelles macro- et nanométrique.

En premier lieu, la thése présente les résultats de la campagne expérimentale visant a déterminer
le comportement mécanique sous charge du béton a PV (seule ou en synergie avec des ajouts
cimentaires classiques). Différents types de déformation ont été éxaminés, d’abord sous charge
puis aprés déchargement : déformation quasi-instantanée, déformation mécanique totale due au
maintient durant 1 année d’'une charge en compression uniaxiale, fluage total, fluage de base,
recouvrance quasi-instantanée, recouvrance totale. Le retrait dans les conditions de séchage et
celui endogéne ont été également étudiés. Aprés 1 an de fluage en compression, les effets de la
charge constante et du séchage sur la résistance résiduelle ont aussi été examinés. Une
comparaison a été faite concernant |'état final de la porosité.

Ensuite, la thése dévoile les résultats des essais menés sur les pates en descendant vers leur
composition et les propriétés des phases formées, notamment des silicates de calcium hydratés
(des C-S-H). Tout cela, afin de conclure sur le caractére inoffensif de I'utilisation de la PV vis-a-vis
du fluage.

Mots clés : Poudre de verre, Béton a air entrainé, Fluage, Retrait, C-S-H, Nanoindentation



Abstract [EN]

Author : Maryna DANILOVA
Title : Glass powder effect on the creep of C-5-H phase
Directeur of thesis: Arezki TAGNIT-HAMOVU, Professeur titulaire

Glass is a unique inert material that could be recycled many times without changing its physical
and chemical properties. Nevertheless, for some reason, large quantities of glass are still not
recycled and therefore are stored as a waste. its alternative recycling has become, since long,
a major environmental problem. Moreover, glass is a potentially useful material for the
development of ecological concrete, consequently, this way valorization seems to be imminent. In
this research, characterization of the creep of concrete incorporating waste glass in powder form,
i.e. glass powder {GP) as a supplementary cementitious material (GP-concrete) was carried out at
a macro- and nanolevels.

First, results from experimental study on the under load behaviour of GP-concrete are presented.
Different types of strain occurring under load or after unload were discussed: quasi-instantaneous
deformation, total mechanical deformation due to the maintained uniaxial compressive load
during 1 year, total creep, basic creep, elastic recovery and total recovery. Shrinkage under drying
conditions and endogenous shrinkage were also studied. After 1 year creep, the effects of
constant load and drying on residual strength were also examined. A comparison was made
concerning the final state of the porosity.

Afterwards, the thesis reveals the results of tests conducted on the cement paste, going down to
its composition and properties of the hydrated phases, in particular of calcium silicate hydrates
(C-S-H}. All of this, in order to conclude on the harmlessness use of GP regarding to the creep.

Keywords : Glass powder, Air-entrained concrete, Creep, Shrinkage, C-S-H, Nanoindentation
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ABTOopedepart [RU]

AsTtop : JAHUNOBA MapuHa KoHCTaHTUHOBHA

Tema : 3¢ deKT cTekna TOHKOro NoOMona Ha nonsyyects ¢pasot C-S-H

Hay4Hbii aupeKTop: TAGNIT-HAMOU Arezki, Npodeccop

CTEKNO — 3TO YHUKANbLHBLIA MHEPTHLIN MaTeprasn, KOTOPbIA MOXHO nepepabaTbiBath HECKOHEYHO.
Mpyu 3TOM ero GU3NKO-XMMUYECKUE XaPAKTEPUCTUKM OCTAIOTCA HEN3MeHHbIMW, OAHaKo, B CBA3U C
TEeMm, YTO MO TOW WAM KHOW NpuuKnHe nepepaboTka CTekna He ocywecTsnfeTca U 6osbwoe ero
KONMMYECTBO HAarpoOMOXKAAETCA Ha CBAaNKaX, a/bTePHAaTUBHOE NPUMEHEHWe CTeKna cTano 6wl
pelieHMemM OAHOM U3 OCHOBHbIX IKONOrMHECKUX npobaem. K Tomy ke, cTexkno nAsnserca
MaTepuanom, MNOTEeHUMANbHO NONe3HbIM AAA MPOUM3BOACTBA 3KoMOrMyeckoro 6eToHa, ero
Ba/IOpU3aLMa B LAHHOM pycne KaKeTcs Hen3DexHOi. B AaHHOM uccnesoBaHWMM OnbITamMM Ha
MaKpO- U HAHO- YPOBHAX OCYLLECTBAEHHA XapaKTepu3auma nonsydectm BeroHa, BKNKOYAOWEro B
CBOWM COCTaB OTX0Ab! CTEKNA TOHKOIO NOMO/13 B KaYeCTBe LIeMEeHTHOM 406aBku,

Mpexae Bcero, gaHHas paboTa npeacTasBnfeT pe3ynbTaThl IKCNEPUMEHTANbHBIX UCCNEL0BAHUNA,
BbIMONHEHHbIX COTNACHO AEMCTBYIOWMM HOPMATUBHBIM AOKYMeHTam ASTMY, 1 HanpasneHHbIX Ha
onpeaeneHue MexaHW4eckoro nosegeHus CTekno-6eToHOB nog  Harpyskoid. MMpu  sTom
paccmoTpexbl pasnuuHbie gedopmaumn 6etoHa (ynpyrme v BASKO-NAACTUMECKUE), BO3HUKAOUIME
8 MaTepuane nofb SeUCTBUEM CHUMAIOWErO YCUAUA, NON3ydecTU u ycaaku. Mo ucreyeHunio roga
Non3y4ecTM Ha CKaTue npoBepeHbl YNPYrOMrHOBEHHLIA W NONHbLIKA BO3BPaThi Aedopmaumii.
Paccmotpen adpdeKrt anuTenpHon (NOCTOAHHO NPUNOKEHHOMR) HArPY3KK MU CYLUKN Ha OCTaTOYHYIO
NPOYHOCTb CTEKN0-6€TOHOB. BbiNONHEHHO CpaBHEHWE KOHEYHOIO COCTOAHMUA NOPUCTOCTY.

Bmecte ¢ 3tum, paboTa npeacTaBnAeT pe3yNbTaTbl IKCNEPUMEHTANbHOFO UCC/iefl0BaHUA,
NpPoBeAEHHOIo Ha YPOBHE LUEMEHTHOro pacTBopa C NPUMEHEHUEM COBPEMEHHbIX MeTo40B
PU3NKO-XMMHUUECKOro aHanu3a :  peHTredodasosoro, auddepeHumanbHO-TEPMUYECKOTO,
3/1eKTPOHHOW MUKPOCKONUM BMECTe C aHanu3om usobparwenuit, AMP-cnekTpockonuu, macc-
cnektpomerpun. lpy nomolwm HaHOMHAEHTAUMYU ONPEAENeHHbl MeXaHUYEeCcKUe CBOKCTBa
chOpPMUPOBaHHLIX B LUEMEeHTHOM pacteope ¢as, B 4aCTHOCTU 2ulpPamoe KAanbUUA KPEeMHUA,
obo3Havaowmxca C-S-H. Pe3synbratbl ucCNenoBaHMA  NO3BOAAIOT CAENATb BbIBOAbI O
6e3BpeHOCTH UCNONBL3OBAHUA NOPOLLKA CTEKNA € TOYKM 3peHun nonsydectn 6eToHa.

KnioueBble CN0Ba :  CreknonopoloK (CTEKAO TOHKOro NoMona),
BeToH ¢ Bo3ayxoBosaeKatouinmu gobaskamu, MonsyyecTts, Ycaaka,
C-S-H, HaHouHAaeHTaums

L ASTM (American Society for Testing and Materials) - AMepuKaHckoe o6WecTBO A0 NCNLITaAHWUIO MaTepUanos



ABTopedepat [UKR]

AsTop : LAHINOBA MapuHa KoctaHTUHIBHa

Tema : EdekT ckna TOHKOro nomeny Ha nos3yvictb ¢pasn C-S-H

HayKkoBWiA KepiBHUK : TAGNIT-HAMOU Arezki, Mpodecop

CKNO - ue yHIKanbHUiA iHepTHMIA MaTepian, AKNIA MOKHa NepepodbNATU HecKiHyeHHOo. MNpu LboMy
Moro Gi3MKO-XiMIUHI XapaKTePUCTUKK 3aNMWLIAITECA He3miHHuMK. OaHaK, ¥ 38'A3Ky 3 TUM, WO 3 Tiel
un iHWOT NpUYMHKU nepepobKa CKNa He 3INCHIOETBCA | BEAUKI OTO KiNbKOCTI HArPOMAaAKYIOTbCA
Ha 3Ba/NLLAX, MOWYK aNbTEPHATUBHMX WNAXIB 3aCTOCYBAaHHA CTaB OAHIEI0 3 OCHOBHUX €KONOTIYHWX
npobnem cborogeHHa. flo Toro M, ckno, Byayuum marepianom, NOTEHUINHO KOPUCHUM ANA
supobHULUTBA ekonoriyHoro 6eToHy, MOro Banopusauif 8 JaHOMY PYCai 343€TbCA HEMUHYUOLO. Y
A3HOMY AOCHOMEHHI A0CAIDaMM Ha MAKPO Ta HAHO PiBHAX 3AiACHEeHA xapaKTepu3auia NoB3y4oCTi
6eToHy, WO BKNOYAE A0 CBOFO CKAAZY AK UeMeHTHy A06aBKy BiAXOAM CKNa TOHKOrO nomeny
{ckno-6eTonu).

Mepw 3a Bce, AaHa poboTa NpeACTaBAfsE Pe3yNbTaT EKCnepUMeHTanbHUx BuUNpobyBaHb,
NPOBEAEHHUX 3riAHO 3 LiI04YMMKM HOPMATUBHUMKU AOKYMEHTaMM ASTM?, 1a CNPAMOBAHNX Ha
BM3HAYEHHA MEXaHIUHOI NoBeAiHKN CKNO-6eToHIB nig HasaHTaweHHsaM. Mpy ubOMy PO3rNAHYTO
Aedopmadii 6eToHy 8ig, 4il CTUCKAIOHOro 3yCHANA, nos3yyocTi Ta ycagku. Micas poky NoB3y4ocCTi Ha
CTUCK, nepeBipeHHi MUTTEBE Ta NOBHe NOBEPHEHHA pedopmauii. Po3rnaHyTo edekT nocTtiiHoro
HaBaHTAa)EHHA Ta CyWiHHA H3 3a/IALIKOBY MIUHICTb CKNO-6eToHiB. BuKOHaHeE NOPIBHAHHA
KiHUEeBOTO CTaHy nopucTocTi 6eToHis.

Pa3som 3 umm, poboTa NpeacTaBAE pesyibTaTh eKCNepruMeTanbHOro AOCNIoKEeHHA NPOBeAEHHOro
Ha PiBHI LUEMEHTHOro PO34YMHY 3 3aCTOCYBAHHAM Cy4acHUX MeToais Piamko-ximiyHoro aHanisy:
peHTreHo$a3oBoro, aundepeHUinHO-TePMIYHOrO, eNeKTPOHHOT MIKPOCKOMii pasom 3 aHanizom
306parkeHb, AMP-cnekTpocKonii, a TakoX Mac-cnexTpomeTpii. 3a AONOMOrol0 HaHoIHAeHTauil
BM3HAYEHO MEXaHIUHi XapaKTepucTUKKM CPOPMOBAHMX Y LEMEHTHOMY PO3uvHi a3, 30Kpema
2i0pamie Kanvyito KpemHio, Wo nosHauatoTbca C-S-H. Bce ue ana BUHECEHHA BUCHOBKIB Npo
HEWKiANMBICTb BUKOPUMCTAHHS CKNa TOHKOrO NOMENY 3 TOYKK 30pYy NOB3Y4OCTi 6eToHy.

Kniovosi cnosa: CKno ToHKoro nomeny, BeToH 3 nosiTpoyTarysanbHUMKU Ao6aBKamn,
Mos3yuicTs, Ycaaka, C-S-H, HanoinaeHTauin

2 ASTM (American Society for Testing and Materials) - AMepuKaucske ToBapuCTBo 3 BunpobysaHb i maTepianis
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Effet de la poudre de verre sur le fluage du C-S-H

[INTRODUCTION GENERALE]

INTRODUCTION GENERALE

De la bouteillerie vers le fluage des bétons...
Le verre peut étre recyclé infiniment sans changements des caractéristiques physico-chimiques
(Figure 0-1). Toutefois, une fois le verre de différentes couleurs mélangé (=verre mixte), son
recyclage par la voie normale devient coliteux (du fait de la nécessité du tri a la main, de la
présence de contamination, etc.). Ainsi, de grandes quantités de verre ne sont pas recyclées et

sont, donc, entreposées dans les centres de tri en attente d’un recyclage alternatif.

> & _
| )
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v o g N Fusion
o ——
.g ——————-
=
»
\ Vere tmn )
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Figure 0 - 1 Verre de bouteillerie : recyclage en conteneurs et nécessité d’un recyclage alternatif

Les premiéres tentatives de I'introduction du verre dans le béton ont été entreprises dans les
années 1960-70. C’était le temps du verre grossier introduit en tant que granulats. Le gonflement
et la fissuration des bétons dus a la réaction alcalis-silice® ont vite arrété les enthousiastes et
I'idée a été mise de coté pour revenir au début des années 2000 avec une nouvelle ampleur. En
effet, des contraintes d'ordre écologique et économique ont grandement imposé la nécessité de
remplacement au moins partiel des matériaux classiques utilisé dans le domaine du béton par des
matériaux locaux. Avec cela, le verre étant de nature inerte dans les conditions atmosphériques
(donc sa dégradation est quasi-nulle), sa valorisation était des plus urgentes. Ainsi, les chercheurs

de partout dans le monde sont venus naturellement & diminuer la dimension des particules de

% Sous ce titre des réactions expansives entre les minéraux réactifs des granulats, les ions hydroxyles et les alcalins
présents dans la solution interstitielle du béton sont sous-entendues. Elles sont fortement dépendante non seulement

de la quantité et de la solubilité de la silice du granulat, mais également de la quantité d'alcalins potentiellement
mobilisable.
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verre afin de lutiliser comme un matériau pouzzolanique. Ayant une teneur élevée en silice
réactive (amorphe) et une grande surface spécifique, la poudre de verre (PV) se présente comme
un matériau pouzzolanique et, de ce fait, est supposée de bien performer comme un ajout
cimentaire. De toute évidence, par Vincorporation du résidu de verre, le béton a PV offre un
potentiel a un changement radical de 'économie locale : possibilité d’utiliser le verre en grande
quantité dont le prix est négatif (donc possibilité de donner une valeur rajoutée a ce verre) et
dont un autre moyen de recyclage demeure quasi-impossible, voire trop cher. Néanmoins, il
existe plusieurs obstacles a l'emploi du verre dans le béton, surtout dus au manque de
connaissances sur leurs durabilités, ce qui engendre la méfiance des usagers potentiels. Ainsi,
pour que la PV soit accepté en tant qu’ajout cimentaire, il est indispensable d’analyser son

comportement sous différents angles.

Ces derniéres années, un nombre important de recherches sur la PV dans la matrice cimentaire
ont été effectuées. La plupart des essais réalisés se concentrent sur deux aspects globaux :
Factivité pouzzolanique et la réaction alcali-silice. En méme temps, il est possible de trouver dans
la littérature les données sur I'effet du verre en substitution sur les différentes propriétés de

béton frais et durci.

Les études précédentes menées au sein de I'Université de Sherbrooke (Zidol, 2009, Idir, 2009,
Saeed, 2008, Aladdine, 2009) présentent le rapport bien détaillé sur le comportement de la PV
dans le milieu cimentaire. Les résultats mettent en évidence la pouzzolanicité de la PV et, donc,
son effet bénéfique sur I'hydratation du ciment, "amélioration des propriétés chimiques et
physiques de la pate de ciment. Un modele de I'hydratation du ciment composé avec la PV a été
proposé par Saeed H. (2008). Cependant, il n'y a pas encore de travaux publiés affirmant la
possibilité d'utilisation de cet ajout vis-a-vis du fluage, c'est-a-dire, de I'augmentation graduelle

dans le temps de la déformation de béton sous une contrainte constante.

Les ajouts cimentaires augmentent généralement le volume de porosité fine dans la matrice
d’hydrates. Le retrait et le fluage du béton sont directement associés a I’eau contenue dans de
petits pores de diamétres entre 3 et 20 nm, ainsi, le béton incorporant I'ajout cimentaire qui
raffine les pores, présente dans les conditions de séchage les déformations du retrait et du fluage
plus élevées (Mehta & Monteiro, 2006). En plus, les ajouts cimentaires qui augmente le retrait de

séchage, tendent aussi 8 augmenter le fluage (Mehta & Monteiro, 2006).

Uincorporation de la PV dans le béton résulte en augmentation du retrait de séchage (Dumitru et
al, 2010, Shayan, 2002, Shayan & Xu, 2004, 2006, Shi & Wu, 2005, Cornac et al, 2006). De ce fait,

elle est susceptible d’augmenter le fluage.
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Positionnement du projet

Ce projet s’inscrit dans la problématique générale d’amélioration et de maitrise des propriétés
des matériaux cimentaires. Par I'importance économique de ces matériaux et par l'aspect
fondamental qu’implique leur étude, les recherches se situent a la croisée des intéréts industriels

et scientifiques.

Le projet a été réalisé dans le cadre d’'une étude plus générale sur la valorisation du verre de
postconsommation dans la fabrication des ciments et des bétons. |l a été financé par la Chaire
industrielle pour la valorisation du verre dans les matériaux financée par la Société des Alcools du

Québec (SAQ), qui recherche des débouchés prometteurs pour la valorisation du verre mixte.

Objectifs et axes de recherche

'objectif de la thése a donc été de progresser dans la connaissance des bétons a PV en termes de
déformations différées et des mécanismes les engendrant. Les recherches visaient deux objectifs
majeurs : (1) déterminer Yampleur des déformations différées des bétons a PV (comparé au béton

sans ajout), et (2) expliquer I'effet de la PV [sur le fluage du C-S-H].
De ce fait, la démarche s’est articulée autour de deux axes de recherche.

D’une part, il fallait étudier le comportement sous charge du béton incorporant la PV. D’autre
part, en paraliéle aux essais mécaniques de grande échelle, les informations sur ['état
d'hydratation et la microstructure de la pate cimentaire contenant la PV étaient désirables. En
effet, la formation des hydrates est basée sur la dissolution des phases anhydres et la
précipitation des hydrates, due & la saturation en ions de la solution interstitielle. Lors de
I’hydratation du ciment, le solide formé est constitué principalement de phases cristallines et
quasi-amorphes (nanocristallines). Leur structure et leur composition varient au cours du temps
et évoluent également en fonction de I'environnement. La PV étant un composant
supplémentaire de composition et réactivité différente que le ciment, nous avons cherché a
déterminer la capacité de la matrice ciment-PV a former une structure silicatée robuste possédant
des propriétés mécaniques autant ou plus élevées que celles de la structure de la pite de ciment
seul. Les analyses physico-chimiques, morphologiques et mécaniques des hydrates formés dans
les pates cimentaires a PV ont, donc, été effectuées. Les informations ainsi obtenues ouvrent
accés aux propriétés sommaires de la pate, et surtout a celles des hydrates, notamment du C-S-H.
De ce fait, elles ont été décisives dans 'explication du comportement mécanique différé des

bétons.
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Contributions originales

Les études menées ont fournies des informations précieuses sur les déformations mécaniques
instantanées et différées des bétons incorporant la PV en tant qu’ajout cimentaire alternatif. C'est
pour la premiére fois {a notre connaissance) que les bétons a PV ont été examinés au sujet du
fluage. Cela peut avoir un effet sur la future utilisation de cet ajout et étre considéré comme un
premier pas vers I'aboutissement de la normalisation de la PV. De plus, les évidences sur la

nécessité de prolongement de la cure humide de tels bétons sont soulignées.

Avec cela, une vaste campagne d’essais sur les pates permettant d’accéder aux propriétés de la
phase réactive du béton, i.e. la pate cimentaire, a été également réalisée. Les paralléles entre les
déformations du béton a PV et les informations obtenues par de nombreuses analyses (physico-
chimique, morphologique et mécanique) des hydrates formés dans les pates cimentaires non

chargées, ont été menées.

Plan de la theése

Conformément a deux axes de recherche, la thése contient deux grandes parties détaillant
chacune des études expérimentales menées soit a 'échelle des bétons (Partie 1), ou des pétes
cimentaires (Partie 2). Dans la premiere partie, I'influence de la PV sur le comportement
mécanique instantané et différé des bétons a PV est discutée. L'impact de cet ajout sur’'la
résistance en compression, le module d’élasticité, le retrait endogéne, le retrait dans les
conditions de séchage et, finalement, sur le fluage est démontré. Dans la deuxi€me partie, une
étude microstructurale est présentée pour comprendre les mécanismes engendrés par
I'incorporation de la PV dans une matrice cimentaire. Les résultats des analyses des hydrates

formés dans les pates cimentaires non chargées y sont présentés.

Un survol sur I'état de Vart précéde les deux parties et finit par I'explication de la démarche
expérimentale. Avec cela, s’ajoutent les inclusions de la revue bibliographique pouvant faciliter la
plus grande compréhension de certains essais apparaissent tout au long de la thése avec une

fréquence augmentée dans la deuxieme partie.

Les conclusions générales résument 'ensemble de nos résultats et présentent des suggestions
pour les recherches a venir. Ces derniéres sont généralement les voeux non réalisés de I'auteur

concernant le sujet élaboré.

Uinformation pouvant étre utile, mais encombrante dans le texte intégral de la thése, est

regroupée dans les annexes.

Les références bibliographigues sont présentées a la fin de chaque partie.



Etat de I'art

Analyse bibliographique des comportements hydrique et

mécanique des matériaux a matrice cimentaire

CHAPITRE1 COMPOSITION DE LA PATE CIMENTAIRE DURCIE

(CAS DU CIMENT SEUL)

CHAPITRE 2 DEFORMATIONS DIFFEREES

CHAPITRE 3 REACTION POUZZOLANIQUE DES AJOUTS CIMENTAIRES

CONCLUSIONS DE L’ANALYSE BIBLIOGRAPHIQUE

REFERENCES
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