N
N

N

HAL

open science

Influence du tensio-actif sur les propriétés des gypses
cellulaires

Gabriel Samson, Annabelle Phelipot-Mardelé, Christophe Lanos, Christophe

Baux

» To cite this version:

Gabriel Samson, Annabelle Phelipot-Mardelé, Christophe Lanos, Christophe Baux. Influence du
tensio-actif sur les propriétés des gypses cellulaires. XXXéme Rencontres de ’AUGC-IBPSA ”Con-
structions Durables”, Jun 2012, Chambéry, France. 10 p. hal-00726506

HAL Id: hal-00726506
https://hal.science/hal-00726506
Submitted on 30 Aug 2012

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://hal.science/hal-00726506
https://hal.archives-ouvertes.fr
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RESUME La relation entre la structure interne de différes mousses minérales et leurs
propriétés thermiques et hydriques est analysésute se focalise sur des mousses de gypse
obtenues avec différents tensio-actifs. Il appacgie le type de tensio-actif et son dosage
affectent la structure de la mousse, tous les automstituants restant identiques (eau, liants,
fluidifiant). Les caractéristiques physiques desusses sont comparées qualitativement
(taille des pores, épaisseur des parois, connéétides bulles...). Les performances
mécaniques et thermiques des mousses ainsi obtsnoesdentifiées et mises en relation
avec les caractéristiques de la structure porale.

ABSTRACT The physical properties (pore size and connégtiwall thickness) of mineral
foams, depending on their inner structure, are pnésd herein. This paper focuses on
gypsum-based mineral foams. These foams are obtaihenks to carefully chosen
surfactants. It appears that, all things being dgfi®. water, binder and superplasticizer),
the quantity and the nature of the surfactant sgipnaffect the foam framework. The
mechanical and thermal properties of such foamsthos compared relatively to the pore
structure.

MOTS-CLES mousse minérale, tensio-actifs, gypse, structparale, conductivité
thermique, propriétés mécaniques

KEY WORDS mineral foam, surfactant, gypsum, pore structutteermal conductivity,
mechanical properties
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1. Introduction

Les matériaux de remplissage actuellement utilidéas les applications
batiments (pour les murs d’enveloppe ou les cl@sa@e présentent généralement
sous forme de panneaux ou blocs (béton mousseiebaigéolaire, carreau et plaque
de platre). Les performances thermiques et mécasida ces éléments constructifs
sont satisfaisantes, mais ces solutions requiétgifisation de constituants nobles,
ou reposent sur des procédés de fabrication émeegiv Ainsi, au vue des
préoccupations environnementales actuelles, ilrafipaécessaire de développer un
matériau peu impactant, offrant un bon compromisegoerformances thermiques et
mécaniques, susceptible de se substituer aux@ndugictuelles.

Dans cette optique, on peut noter le développerdettivités de recherches
portant sur I'évaluation des performances des éatdnaux formulés avec des
granulats végétaux (le béton de chanvre [COL 1RNA12], de lin [JUR 12], de
bambou [HUM 08], de tournesol [MAG 10]), ou de nicds minérales alvéolaires

valorisant différents sous-produits industrielstghéalvéolaire a base de gypse,
éventuellement de synthése, [BAU 11], ou de latjBAU 11a)).

Sur la base des travaux antérieurs, la productionedmousse de gypse ayant
des propriétés similaires a celles d'un béton @te; a savoir une résistance a la
compression supérieure a 2 MPa, une conductivigrmtigue inférieure a
0.2 W/(m.K) et une masse volumique inférieure alk&@ar, est analysée.

La formation en frais et la stabilité de la struetdes mousses minérales, avant
I'amorcage de la prise du liant hydraulique, semidues possibles grace a I'ajout de
divers tensio-actifs. Ainsi, une campagne expértalenportant sur l'effet de la
nature et du dosage de 6 entraineurs d’air, surplepriétés physico-thermo-
mécaniques du produit fini, est menée. Les mousktsues présentent une large
gamme de structures. Différents parametres pemteléedécrire cette structure, tels
que le nombre et la distribution de la taille dalids, la présence de connectivités,
et dans le cas contraire, la distance les sépdrariten entre cette structure et les
propriétés thermiques et mécaniques des moussfisadsiment recherché.

2. Obtention d’'une mousse

L'obtention d’'une mousse repose sur la multiplmatd’interfaces fluide/gaz.
L’introduction dans le fluide d’'une quantité infinte tensio-actif s'interposant a
l'interface fluide/gaz va contribuer a stabilisénterface et a augmenter la surface
de l'interface. Cependant, cette surface ne peéerstire indéfiniment & cause des
forces électrostatiques s’exercant entre les méadu liquide. L'équilibre entre
ces forces est a I'origine de la tension supeificie

Les tensio-actifs sont généralement de longuesaulgl® ayant une extrémité
polaire hydrophile et une longue chaine carbonésaap hydrophobe. Ainsi, les
parties polaires s'orientent naturellement verstdiface liquide/gaz, la partie
polaire étant tournée vers I'eau.
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La création de la bulle est alors régie par la fdemde Laplace reliant la
différence de pression entre la phase gazeusdalanBe et le liquide, la tension de
surfacey et le rayorR de la bulle :

by =3 1

R

Dans notre cas, la présence du tensio-actif darssuspension minérale trés
concentrée soumise a un malaxage rapide permettediobune matrice
suffisamment fluide, a I'état frais, pour formesdrilles sphériques.

La stabilité des mousses est conditionnée paet'effi drainage. Lorsque deux
bulles sont proches, I'épaisseur du film liquide &parant tend & diminuer sous
I'effet de la gravité. Les deux bulles vont alotse&éparées par une membrane de
plus en plus fine. Leurs tailles peuvent évolueussdeffet du mdrissement
(migration de I'air compris dans la plus petite Befles (pression forte) vers la plus
grande bulle (pression faible)) ou de la coalesedéngpture de la membran®ans
notre cas, une compétition s’'établit entre le tedpprise de la matrice minérale et
la cinétique de dégradation de la mousse. La g&abiies bulles va conditionner la
texture finale de la mousse obtenue par la métbmdeciée [BAU 11].

Six molécules tensio-actives de structures diffiagrsont testées dans notre
étude : le Cetrimide (Trimethyl tetradecyl ammonitmomide, FeF Chemicals),
Hostapur OSB (90% de sodiumrolefin sulfonate (AOS), Clariant produkte), AER
(Sika), Micro-air®104 (Basf), Sitren 619 (Fatty @emino alkyl betaine, Evonik) et
CTAB (Hexadecyl trimethyl ammonium bromide, FeF @icals).

3. Campagne Expérimentale
3.1.Compositions et caractéristiques de la pate fraiche

La matrice minérale étudiée est composée princgipaté de Kerysten®. Ce
produit est un sulfate de calcium anhydre commkséipar I'entreprise K&Co®, il
est créé grace a une cuisson flash peu énergi@erprocédé peut étre appliqué sans
difficulté & un gypse de synthése. Les autres ceamgs sont : du ciment Lafarge Le
Theil (CEM I 52,5 N), de I'eau, un superplastifil@emperActis® SP20 (K&Co®),
un retardateurRetardan P® (Tricosal®gt un des 6 tensio-actifs sélectionnés
(dosage, p, exprimé en % massique du liant). Lmet lest constitué de 10% de
ciment et de 90% de Kerysten. L’ensemble des meussteréalisé avec un rapport
massique eau sur liant : E/L = 0.35.

Les densités de pate fraiche sont comprises eR@@ dt 1796 kg/fn La fluidité
de la pate est controlée a l'aide d’essais d'étatgma I'anneau FLS (H = 50 mm ;
@ = 60 mm) qui fournissent des valeurs d'étaleméabede 140 a 310 mm, valeurs
relativement importantes au regard du faible tawx ghchage utilisé. Les
suspensions concentrées ainsi obtenues sont ca@esé par une fraction
volumique solide de l'ordre de 0,5 et par un tendes prise court (10 min),
particulierement adapté aux procédés de producsignérant un démoulage rapide
(20 min).
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3.2.Echantillons et mesures de caractérisation

48 échantillons cylindriqgues de gypse cellulairéarftbtre 80 mm, hauteur
200 mm) sont obtenus par moulage de la pate mausaéeartie médiane de nos
échantillons (la plus homogeéne) est débitée avedlancement de 1, puis conservée
et étudiée. D'aprés des analyses visuelles (ca@&@ — les images présentées
correspondent & une zone de 5 x 3,5 mm?, représente I'état moyen de la
structure sur la surface de coupe de chaque éttbajtla structure porale présente
soit une grande connectivité, soit une structures germée, selon le tensioactif
étudié. Les résultats sont interprétés soit a doskgtensio-actif constant, soit a
masse volumigue constante. Les propriétés thermigele mécaniques des
échantillons sont alors étudiées a partir de launees

- de la masse volumique,

- de la conductivité thermique (méthode du fil chau&0 mm, CT meétre,
CSTB®) : moyenne de 2 mesures par plan de sciage,4svaleurs par
échantillon,

- de la résistance estimée lors d'un essai de cosipregpilotage en
déplacement réalisé sur une presse Instron® decitdp®0 kN) : 1 mesure
par échantillon.

4. Résultats

4.1 Texture et Masse volumique

La gamme de structure obtenue est trés variéd-iglire 1), engendrant des
masses volumiques comprises entre 300 et 700°kg/m

. ,' .‘" a® R . B
Cetrimide p=295 kg/m OSB Hostapur p=646 kg/ni
Figure 1. Structures de mousses de gypse (base de 'imageny) 5

4.1.1 Essais a dosage constant

La méthode de production de mousse utilisée (méthiissociée) permet de
travailler avec un dosage constant en entraineur, @n faisant varier la densité. La
structure de trois mousses représentatives obteveesdu Micro air (p = 0.2 %) et
de trois mousses issues du CTAB (p = 0.02 %) s@éseptées Figure 2.
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p=311 kg/m p=254 kg/m
Figure 2. Mousses de gypse : Micro-air (& gauche) et CTA@&r¢ite)
(base de 'image = 5mm)

Dans le cas des tensio-actifs présentés, la steupwrale des mousses semble
monodisperse pour les plus grandes masses volusiifjas bulles sont de petites
tailles et possédent peu de connectivités. La ditiin de la masse volumique
favorise :

- l'apparition de bulles de tailles plus importantes,ce, d’autant plus en
présence de Micro-air. Le phénomeéne de coalescamite en compétition
avec la prise et la structure de la mousse terslurez structure polydisperse.

- un plus grand nombre de connectivités, ce phénondéarg plus marqué
avec le CTAB. La structure obtenue semble étre miigperse, la prise entre,
cette fois-ci, en compétition avec le mirissement.
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4.1.2 Essais a masse volumigque constante

L"influence de la quantité d’entraineur d’air slar structure des mousses est
évaluée en travaillant & masse volumique constaatstructure des mousses issues
du CTAB et de 'OSB Hostapur sont présentées Figuriees échantillons ont des
masses volumiques allant de 556 a 591 kgiour un dosage de CTAB allant de
0.0015 & 0.1%. Les structures présentées pour I'B&Bapur correspondent a des
masses volumiques de mousses comprises entre B5ky/ni, obtenues pour des
dosages allant de 0.003 & 0.1% d’entraineur d'air.

p=0.1% p=584 kg/ni p=0.1%=549 kg/m
Figure 3. Mousses de gypse : CTAB (a gauche), OSB Hostaplroii)

(base de I'image = 5mm)
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A faible dosage en entraineur d'air, les moussespcsées avec le CTAB sont
constituées de nombreuses bulles peu communicant@SB Hostapur semble
favoriser la coalescence, la formation de nombeuypesses bulles rendant la
mousse polydisperse. Cette coalescence est diailli&ja visible sur la péate fraiche,
avant I'emploi de la méthode dissociée.

L'augmentation du dosage en tensio-actif voit diagfiee le phénoméne de
coalescence dont souffraient les mousses a baseBdKbstapur, la structure est
d’avantage monodisperse. En revanche, la différetroeturelle est moins palpable
en présence de CTAB, la mousse paraissant moneoskispael que soit le dosage.
Enfin, & fort dosage en tensio-actifs, la moussfa@mée d’'un grand nombre de
petites bulles reliées entre elles et de quelquessgs bulles rendant I'ensemble
inhomogeéne et fragile. Cet exemple démontre lassiiéed’un outil de traitement
d'image afin de quantifier de facon précise lariistion de taille de bulles.

4.2 Résultats thermiques et mécaniques

L'ensemble des performances thermiques des mousd®enues sont
rassemblées dans la Figure 4.

0.3 -
O Sitren =
0.25 | AAERSlkg
< m Micro air A
£
E 02 + OHost.ap.urOSB ________________ B____!D___‘_D___
= Cetrimide ] A A
S A CTAB a A 7V.
L2015 | AT
% 0.1 AQo © Fo
= 3 [
2 -
o
© 0.05
0
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Masse volumique p (kg/m?3)

Figure 4. Evolution de la conductivité thermique en fonctilenla masse volumique

L'ensemble des mousses étudiées présente un ceampot thermique
relativement similaire aux matériaux présentés danittérature [LAN 10]. La
conductivité semble principalement dépendre dedase volumique, et non pas de
la structure. Les échantillons présentant des masstumiques inférieures a
600 kg/m ont des valeurs de conductivité thermique infégsla 0,2 W/(m.K), ce
qui leur conférent un pouvoir isolant intéressant.

Les deux familles de mousses réalisées a dosagensio-actif constant et
masses volumiques variables présentées dans lée phit.1 fournissent les
performances mécaniques présentées dans la Figure 5
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Figure 5. Evolution de la résistance mécanique en fonctmtadnasse volumique

En présence du CTAB et du Micro air, la résistamg@&eanique des mousses
évolue linéairement avec la masse volumique (éwolutraditionnelle pour de
nombreux matériaux a matrice minérale) [BAU 11, BAWa]. Les échantillons
présentant des masses volumiques supérieures &ghdd ont des résistances
mécaniques a la compression supérieures a 2 MPRgui deur conférent un pouvoir
structurel intéressant. Il pourrait étre intéresslnrechercher le dosage de chacun
des tensio-actifs présentant des mousses aux perices mécaniques optimales.
D'apres la Figure 5, les mousses fabriquées & Has€TAB présentent une
résistance a la compression légérement plus impertpie celles produites avec du
Micro air. Les deux graphiques de la Figure 6 pris# les performances
mécaniques et thermiques de 12 mousses, la maliggfiée a base de CTAB,
l'autre d’'OSB Hostapur (mousses de méme masse vaplien

A r 35 . 0.19
" il
o— 1 \ -~
T — - N . — " 0.185
2 L \ T H = - 0.18
o il ¥ N b L s : \
- , ® 1 m o 22 : v t 0.175
g' J’ E \~\ “ L2 g_ * ‘\ 0.17
c : - NC \
g = | W b E L. ‘-‘ : t 0.165
b ! ;5 . . S ' \
£ | Y 15 2 Y | 016
3 : Y 2 PN A
& B 1 3 1 : 0.155
& - W - 0SB Hostapur \ = i %
@ | B : \ 0.15
2 0.5 © : .
- -& - CTAB 5 : W 0145
i Lo ! L 0.14
0.00 0.01 0.10 0.00 0.01 0.10
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Figure 6. CTAB / OSB Hostapur : Evolution de la résistanceanéue et de la
conductivité thermigque en fonction du pourcentagatdaineur d'air



Influence du tensio-actif sur les propriétés dusgypellulaire. 9

Les deux tensio-actifs semblent agir mécaniquersérthermiquement de la
méme facon sur les mousses. Lorsque le dosage atgmes caractéristiques
augmentent, passant par un optimum a p = 0,006 rediminuent. Le fait que le
dosage optimal en tensio-actif soit le méme posirdieux molécules tensio-actives
est probablement un hazard, les molécules étafiératites. A ce dosage, les deux
mousses présentent une structure formée de bultdgdigpersées et peu
communicantes (Figure 3).

Le fluidifiant utilisé (SP20) est une chaine longaiecomplexe, caractérisée par
un léger effet d'entraineur d'air. Lors du mélangeec le tensio-actif, une
concurrence entre I'effet entraineur d’air de ceaxdadjuvants apparait. A faible
dosage, le manque de molécules tensio-activesisaviar coalescence et induit une
structure polydisperse. Au dosage optimum, on gatla porosité de pate fraiche
passe par un minimum (densité de pate fraiche naejmL’effet débuleur de
I'entraineur d’air sur le fluidifiant est alors @pum. Ainsi, il est probable qu'a ce
dosage, les bulles enfermées au sein de la p&ptsobnodisperses et de petites
tailles. Lors de la formation de la mousse, le phdéne de coalescence est
certainement plus limité (particulierement avec3®Hostapur).

En revanche, passé ce dosage critique, la quareiéraineur d’air devient tres
importante. La surface d'interface croit, augmenkamombre de bulles et réduisant
leur taille. Un excés de tensio-actif peut pénalise caractéristiques de la matrice,
en altérant la cristalisation du gypse ou en blagilg collage naturel des aiguilles
de gypse ; une mesure de diffraction aux rayon®inpttrait de s’en assurer. Les
résultats présentés sur la Figure 4 ne permetentdiidentifier une relation entre
les propriétés thermiques et la structure. Ceperidesgu’on regarde I'évolution de
la conductivité en fonction du dosage en entrakdlair pour le CTAB et 'OSB
Hostapur (Figure 6) on constate que la conductivitéolue Iégérement
(A2,,,, <0.03 W/(m.K)) et passe par un maximum pour kage critique. Ainsi, la
structure des mousses a une influence sur leuirmemnces thermiques.

5. Conclusions

L'emploi de divers tensioactifs pour former des ss®s minérales (gypse)
permet d’obtenir une large gamme de structures @opriétés diverses. Cette
structure va principalement conditionner leur corgraent thermo-mécanique. La
plupart des mousses créées respecte le criterenither retenu, a savoir une
conductivité inférieure a 0.2 W/(m.K). En revanckeule une dizaine de mousses
présentent une résistance a la compression supe@deld MPa. Les deux criteres
sont satisfaits sur une gamme de masse volumiétensiant de 400 a 600 kg/m

Pour une masse volumique de mousse donnée, ldiaariu dosage en tensio-
actif permet de modifier considérablement la stecet les propriétés mécaniques,
I'effet sur les propriétés thermiques est moindranasse volumique constante, un
dosage critique en tensio-actif a été identifiéregpondant a un optimum en
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résistance et un pessimum en conductivité thermifnetoute rigueur, un dosage
critique reste a identifier pour chaque tensiof@ttpour chaque masse volumique.

Pour TI'utilisateur, identifier le dosage en tenamif a utiliser releve d'un
compromis entre les performances thermiques et mgges souhaitées. Ce travall
exploratoire a mis en évidence la complexité descfres créées. La difficulté
d’analyser ces structures de fagon quantitativstridution de taille de bulles)
réclame la mise en place d'outils de visualisatetnd’'analyse d’'images. Il en
découlera une connaissance plus approfondie dgohades diverses molécules
tensio-actives et des interactions entre adjuvants.
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