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lixiviation et aux attaques sulfatiques externes

Emmanuel Roziére

Institut de Recherche en Génie Civil et Mécanique (GeM) — UMR CN& 6183
Ecole Centrale de Nantes — 1 rue de la Noé BP 92101 44321 Nantes Cedex 3

RESUME. L’application d'une approche performangeli la durabilité des bétons passe par une défimifprécise des
conditions d’exposition et des mécanismes de détjad Le contexte normatif des bétons et la dematella profession
évoluent dans ce sens. Cette étude propose dés deiiémonstration de I'équivalence de performamtzbétons soumis a
la lixiviation, aux attaques acides et sulfatiquiea.répétabilité de I'essai de lixiviation a pH cdant semble étre suffisante
pour mettre en évidence des différences de compertedues a des variation de compacité (rapport Eficace/Liant
équivalent) ou de liant (ciment Portland, cimentebdres, ciment composé). Un essai de qualificatioliant compare les
performances de deux ciments Portland garanti au résistants aux sulfates (au sens de la normé’)uetciment composé
au laitier. Le liant & forte teneur en laitier (6%) — ciment composé ou mélange reconstitué — semsslarer une bonne
résistance a la lixiviation et aux attaques sutfats externes d’apres les indicateurs proposeés.

MOTS-CLES : Approche performantielle, lixiviati@ttaques sulfatiques.

ABSTRACT. Performance based specifications mawba &pr durability of concrete provided that exposconditions and
mechanisms of degradation are accurately definéis @pproach is to be used in standards and constm practice, and
this study could provide designers with tools tovelequivalent performances of concrete mixture®ssg to leaching and
sulfate attacks. A pH-controlled leaching devices tieeen shown to be repeatable enough to charaetdr&haviours
resulting from changes in compactness (through M@teler ratio) and binder. Another testing proceeus used to
compare the resistance of three cements (ordinany sulfate resisting Portland cement, GGBFS blendeghent) to
external sulfate attacks. Blended cement or bimgiguding high proportion of slag (GGBFS) both sksogood resistance to
leaching and sulfate attack through these testimggdures.

KEYWORDS : Performance based approach, leachinfatewattacks.

1. INTRODUCTION

La complexité de la formulation des bétons, et les progrés dm connaissance de leur
comportement, ont conduit a la recherche d’indicateurs plus pertigeatsles valeurs limites de
composition pour apprécier leur durabilité dans un environnement dommégfil-Bouny, 2004,
Hooton, Bickley, 2006). Ce passage d’'une approche prescriptive a unehapgitecperformantielle
nécessite cependant de bien définir les environnements etttite are évidence les mécanismes de
dégradation associés, afin de donner pour chacun de ces mécanisngeandeurs et des critéres
pertinents. Dans le méme temps le contexte normatif a évahgécg sens. La nouvelle norme NF EN
206-1 sur lesSpécification, performances, production et conforrditébéton (AFNOR, 2004) insiste
dés son intitulé et son introduction sur l'intérét d’'une approchrpeantielle de la durabilité, et
définit des classes d’exposition, regroupées par types d’'actiom®rerementales : carbonatation,
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pénétration des chlorures, gel/dégel, environnements chimiquemessiégrCependant la définition
des actions environnementales reste parfois imprécise, désaméait la combinaison de plusieurs
mécanismes de dégradation, et la majorité des criteresi@ss ces actions sont prescriptifs. Ils
consistent en des valeurs de rapports Eau efficace/LiantadentiE«/Liant ég.) maximaux, de
teneur en liant équivalent minimales, et de quantités maaggntihdditions prises en compte dans le
liant, et décrivent ainsi des solutions traditionnelles pour estudurabilité par rapport aux actions
considérées. La raison de cette approche est que ces solutioadram@s, alors que certains critéres
performantiels souffrent d'un manque de confiance ou de fialilitdravail exposeé ici s'inscrit dans
ce contexte. Il vise d'une part a traduire en données perfaattesiies prescriptions de la norme
pour montrer l'intérét d’'une approche performantielle, et d’apte a identifier des méthodes
d’essais représentatives et sensibles destinées a quddi§iesolutions innovantes pardencept de
performance équivalent€e concept, propose par la norme en alternative a I'approcheigiresc
consiste & comparer la durabilité potentielle d'une compodigégobéton a qualifier par rapport & une
composition de référence, conforme en termes de valeurs limites poursgeedxposition donnée.

L’étude est menée a linitiative de la Fédération Natmndes Travaux Publics et implique
plusieurs laboratoires. Les actions environnementales considsnée: la carbonatation (classes XC),
la pénétration des chlorures (classes XD et XS), la lixoriatles attaques acides et sulfatiques
externes (classes XA). Dans chaque cas I'étude expérimentadiste d’une part en la détermination
de propriétés globales des matériaux, caractérisant edeemtied leur compacité, et d’autre part en
I'utilisation ou le développement d’'un essai performantiel, prenant eptedanréactivité du liant. Les
parametres de composition et de cure sont choisis de marf@re @arier la compacité et le liant,
pour mettre en évidence des équivalences de performance, ou aureolatraariabilité des
comportements pour un méme ensemble de spécifications pressripgerésultats présentés dans
cet article concernent la lixiviation et les attaques acideis les attaques sulfatiques (classes XA).

2. PROGRAMME EXPERIMENTAL

2.1. COMPOSITIONS ET CONSERVATIONS DES BETONS

Les compositions ont été choisies de maniere a évaluer lbiEnsies essais utilisés, par des
variations de compacités (rapports fEiant €q.) et de liants qui permettaient d’attendre un domaine
de performances assez étendu (Tableau 1). Les bétons B4 ewnBTomformes aux classes
d’exposition XC3 et XC4, qui concernent les cas de risque élevdrbenatation, et correspondent en
pratiqgue aux bétons de batiment en extérieur (fagades). Les bétons S1 et S3 sonts@uboniasses
d’exposition XA2 et XA3, cas les plus séveres d’environnements ghament agressifs. Les bétons
S4 et S2 dérogent par les proportions d’addition — rapports A/(A¥@ises en compte dans le liant,
qui sont respectivement limitées a 0,15 et 0. Pour chaque compositiznlade d’échantillons
subissent deux conditions de cure, pour étudier I'effet du paranettessndicateurs de durabilité :
démoulage a 24 heures et conservation dans lI'eau a 20°C jusqioar@q« 24 h — Eau »), ou
démoulage a 50 % de la résistance spécifiée puis conservafion¥a d’humidité relative (« 50

% »).Les mortiers (Tableau 3) sont destinés a comparer iktaree de trois liants aux sulfates
(Tableau 2). lls ont été congus sur la base du mortier normal (E/C = 0,5), a volpéte denstant.
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XC3-XC4 XA2 XA3
(kg/m°) B4 B5 S3 S4 S1 S2
Granulats de référence Palvadeau
12,5/20 - - 374 358 372 366
8/12 - - 275 264 274 269
4/8 - - 421 403 419 412
Gravillons du Boulonnais
12/20 541 561 - - - -
4/12 416 432 - - - -
Granulats de référence Palvadeau
2/4 - - 57 55 57 56
1/4 - - 244 234 243 239
0,5/1 - - 133 127 132 130
0,315/1 - - 197 189 196 193
0/0,315 - - 106 102 105 104
0/0,160 - - 23 22 23 23
Sable du Boulonnais
0/4 980 900 - - - -
Ciment (C)
CEM Il 42,5 PM ES - - - - 385 -
CEM 52,5 PM ES - - 352 280 - -
CEM 525N 280 223 - - - -
CEMI525R-1 - - - - - 156
Additions (A)
Cendres Cordemais (k = 0,6) - 95 - 120 - -
Laitier ECOCEM (k = 0,9) - - - - - 254
Eau efficace (Eg) 162 162 174 174 154 154
Superplastifiant 3,67 2,98 0,73 1,29 4,14 3,38
Liant équivalent (C+k.A) 280 280 352 352 385 385
E.i/(C+k.A) 0,58 0,58 0,49 0,49 0,40 0,40
A/(A+C) 0 0,30 0 0,30 0 0,62
Volume de pate Vp (L/n7) 318 328 286 308 282 293
Tableau 1 : Compositions des bétons.

(kg/m?) M1 M2 M3 M7 M8 M9
Sable normalisé 1484 1494 1490 1484 1494 1490
CEM III/A 42,5 N PM ES 495 419
CEM 152,5N PM ES 498 420
CEMI525R-2 497 420
Eau (ajout) 247 249 248 272 273 273
Eau/Liant éq. 0,5 0,5 0,5 0,65 0,65 0,65

Tableau 2 : Composition des mortiers.
2.2. PROCEDURES EXPERIMENTALES
2.2.1. Indicateurs de compacité

Les indicateurs de compacité, aussi appelés indicatenésayx de durabilité (Baroghel-Bouny,
2004) sont mesurés a 28 jours. Le résultat donné est une moyenrassoresures. La porosité a
'eau est déterminée selon le mode opératoire AFPC-AFREM (1&91)aboratoire Matériaux et
Durabilité des Constructions (LMDC). La résistance en corsfme®t la perméabilité au gaz ont été
mesurées au GeM. La perméabilité intrinséque est caléulpartir de mesures de perméabilité
apparentes a4 -3,5-3-2,5-2 -1 bar, selon I'approche de Klinkenberg (1941).
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2.2.2. Coefficients de diffusion effectifs des ions chlorure

Le coefficient de diffusion effectif des ions chlorure,uigfun essai de migration en régime
permanent, peut étre a la fois considéré comme un indicateurabéaractérisant la compacité, et
comme un indicateur spécifique pour les bétons exposés aux chideuteau de mer ou des sels de
déverglacage. Pour la premiere série de bétons (B4 et B5¢tél mesuré au LMDC selon le LMDC
Test, et pour la deuxieme série (S1, S2, S3 et S4) au GeM selon le méme priaiEyr dosage des
solutions du compartiment aval.

2.2.3. Essai de lixiviation a pH constant

L'essai utilisé reprend le principe de celui développé alh @Bur étudier les effets de la
lixiviation et des sulfates sur les pates de ciment (RI2086). A l'issue de la cure humide « 24 h —
Eau », I'échantillon de béton est immergé pendant au moins 60danssl,5 L de solution régulée a
pH = 5 par ajout d'acide nitrique (Figure 2). Tous les 30 ml d&@ejoutés, la solution est renouvelée
et dosée par spectroscopie d’absorption atomique (CERIB). Les gsatifitide ajoutées et d’'ions
calcium passés en solution donnent acces aux cinétiques datitixiy et I'épaisseur dégradée peut
étre évaluée en fin d’essai apres pulvérisation de phénolphtaléine sctioa de I'échantillon.

Burette Electrode Bécher
double paroi

A 4

~

Ll I

Régulateur
HNO, | L
05M X ——
| pHmeétre
Solution Agitateur Echantillon Régulateur de
d’acide nitrique magnétique température

Figure 1 : Essai de lixiviation & pH constant.

2.2.4. Attaques sulfatiques externes : essai de vieillissement éficatadn du liant.

La littérature et le contexte normatif ne fournissent giassai permettant de caractériser assez
rapidement les performances des bétons soumis aux attaquegsesfatiternes. Deux dispositifs ont
été mis en place en paralléle. D'une part, des éprouvltie®8 cni en béton ont été immergées
aprés 28 jours de conservation initiale dans une solution deesdéasodium & 3 g/L en $0Q
homogénéisée et régulée a pH = 7 par ajout d’acide sulfurigh@,HD’autre part, des éprouvettes
4x4x16 cml en mortier ont été immergées aprés 14 jours de cure, 14deuséchage a 40°C et
saturation sous vide en solution de sulfate de sodium a 3Chng.Qé, dans une solution de méme
composition, pour suivi des masses, module et déformations ax@éeslernier essai vise a
caractériser le liant, et a mettre en évidence desseaffahe concentration élevée en sulfates sur le
type de dégradation.
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3. RESULTATS ET DISCUSSION

3.1. INDICATEURS DE COMPACITE

Les valeurs données dans le tableau 3 correspondent aux conditiom® de24 h — Eau », qui
sont celles des échantillons soumis a I'essai de lixiviation a pHaranst

. Porosité Porosité / Perméabilité (_Zoef_f|C|ent de_
Résistance a 28 N R Y diffusion effectif
. accessible a Volume de pate intrinséque
jours (MPa) l'eau (%) (%) (10%7 m2) des chlorures
(10" m2/s)
B4 52,1 14,2 41,8 6,5 1,6
B5 52,7 14,2 44,0 3,1 1,3
S3 47,6 11,2 39,0 10,6 11
S4 42,8 - - - -
S1 53,2 11,6 41,1 2,8 0,8
S2 55,2 10,6 36,2 5,9 -

Tableau 3: Propriété globales caractérisant la compacité des bétons.

La résistance en compression est conforme aux spécificatemnslasses d’exposition mais ne
permet de discriminer les différentes compositions. La tedwie élevée des bétons B4 et B5,
relativement au rapportefdLiant éq., est a relier a la finesse du ciment (CEM | 52%iNa la
proportion de fines du sable concassé (7 % d’éléments inféri€3rgtia), non prises en compte dans
le liant. Rapporter la porosité accessible a I'eau au vollenpate permet de prendre en compte les
variations de ce parametre, particulierement importantes ckttes étude (cf. Tableau 1), dans la
mesure ou les dégradations étudiées se propagent dans la patendlAinsi ces indicateurs font
apparaitre peu de différences significatives entre mat€rifou la nécessité de disposer d’indicateurs
plus sensibles et qui prennent aussi en compte la réactivité du liant.

3.2. LIXIVIATION ET ATTAQUES ACIDES

Les parametres des cinétiques de lixiviation peuvent étre dé@bhsitgraphes donnant les quantités
d’'ions calcium et hydroxyde lixiviés en fonction du temps par égeession linéaire (Figure 6), en
supposant qu’'un régime permanent est atteint aprés environ 1 jeupatametres donnés dans le
tableau 4 correspondent a la relation suivante (équation 1) :

N(t) =a~t +b [Eq. 1]

Les rapports des cinétiquesnéc, sont proches de 2. La lixiviation du béton proviendrait donc
principalement de la dissolution de la portlandite CagdEQuation 2). En réalité ces rapports sont
supérieurs a 2, et une partie des ions calcium lixiviés popraienir des CSH. Pour les bétons B4 et
B5, la dissolution de la calcite n’est pas a exclure par cette analyse]ibardtion d'un ion calcium a
partir de la calcite CaCG{hécessite également I'apport de deux iog@'Hle la solution (équation 3).

Ca(OH), +2H,0* - Ca® +4H,0 [Eq. 2]
CaCO,+2H,0* - Ca® +H,0,CO, +2H,0 [Eq. 3]

A la fin de I'essai, I'épaisseur dégradée EDpH est mesurégilisant le front de coloration donné
par une solution de phénolphtaléine a 1 %. Les mesures, repatéde dableau 4, montrent que cett
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épaisseur est faible, au regard de la précision de la m@hbeam) et de I'épaisseur de I'échantillon
(25 mm). Cela conduit a la recherche d’'un critére plus sensiléipaisseur dégradée équivalente
EDéq., définie par le rapport suivant :

EDéq = Quantité_totale_d'ions_ calcium_lixiviés
Teneur _initiale _en_calcium_du_ liant

La quantité totale d'ions calcium lixiviés est donnée pargleentités cumulées d’ions calcium
passés en solution, et la teneur initiale en calcium asiléald’apres les données sur les constituants
du liant. L'épaisseur dégradée équivalente peut égalemendéinie en ne prenant en compte que le
calcium présent dans le ciment. Les valeurs obtenues (Tablesantdyohérentes avec les valeurs
mesurées, excepté pour les bétons a granulats calcaires,BB34 mbur lesquels il y aurait bien eu
dissolution de la calcite. Dans ces cas, et dans le cadeendemalisation de I'essai, il est envisagé
d'utiliser l'indicateur pH, de doubler la durée de l'essai etteld@r compte d’'un éventuel recul
d’interface. Des analyses de la microstructure d’édlarg dégradés selon le méme mode opératoire
ont montré que I'épaisseur dégradée équivalente pouvait somereBépaisseur dégradée, dans la
mesure ou la couche de béton altérée ne serait pas compléteroalaifidé, contrairement a
I'hypotheése faite pour le calcul (Rougeau 2006). L'épaisseur EDpH q@estimer |'épaisseur
dégradée, car la baisse du pH peut ne pas correspondre a une altératiadarat@riau.

[Eq. 4]

110 i 1

T I
100”**'22 ***** [ :** —— -7 = 50”**;:;1
o
- 90”**'S3 ***** :***:* ****** ‘ *****:***’ ’“45****.S3
E 8T ess 77777 A A T EYOT s
3 70”77AS]_ 77777 : 7777777777777777 %SsﬁiiASZ(l)
g 60 T-—laS2() "~ : ””””””””” §30””A52(2)
o 50+ --[as2@f---- -l T = 25 - oS4
S 40+ " B EEE
2 B0t ¢ |2
S 20—+~ A~ = -+ |10
10 4 - 5+--+L2 120
0 T T T T T T T T 0 T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Racine carrée du temps (j %) Racine carrée du temps (| *?)

Figure 2 : Essai de lixiviation & pH constant : quantités d’ions hydroxydel@tinalixiviés.

B4 B5 3 4 S1 S2(1) | S2(2)
OH a 13,56 | 11,50| 6,97 5,82 2,45 2,64 2,23
(mmol/dm#/j*/?) b 6,34 | -10,94| -344| -359 419 0,35 -0,15
Ca a 6,90 6,03 3,81 2,90 1,59 1,47 1,24
(mmol/dm2/j*?) b -483 | -640| -295| -197 058 -0.21 0

Quantité totale d'ions calcium
lixiviés a 60 jours (mmol/dm?)
Teneur initiale en calcium du
liant (mol/dm?)

Epaisseur dégradée
équivalente EDéqg. (mm)
Epaisseur dégradée — pH,
phénolphtaléine EDpH (mm)

52,0 42,4 26,6 21,0 12,9 11,3 9,1

3,19 2,61 4,08 3,33 3,47 3,65 3,65

1,63 1,63 0,65 0,62 0,37 0,31 0,26

1 0,5 1 1 <0,5 <0,5 <0,5

Tableau 4 : Parametres des cinétiques de lixiviation et épaisseurs de bétadédien fin d'essai.

-6-
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Ces différents indicateurs, et en particulier les djués de lixiviation des ions calcium et
hydroxyde, permettent de mettre en évidence des différenceficsitivés de comportement. Les
deux valeurs des cinétiques des essais S2(1) et S2(2uéffemt parallele sur le méme matériau,
diiférent de 8,4 % de la valeur moyenne, 2,44 mmol/dfa/p répétabilité de I'essai, évaluée & 10 %
par le CERIB, qui a mis en place le méme dispositif, est ddfisaue pour pouvoir conclure sur des
écarts significatifs entre les matériaux étudiés.

La résistance a la lixiviation semble augmenter avemténdtion du rapport &/Liant éq., ce qui
peut étre relié aux variations correspondantes de porositécetetficients de diffusion. Cependant,
pour la méme valeur de ce rapport, et pour des valeurs de pgnasitées (Tableaux 3 et 4), des
comportements différents apparaissent, a la fois en terrépaiseurs dégradées et de cinétiques de
lixiviation. Ainsi lincorporation de 30 % de cendres (bétons B4/& S3/S4) peut permettre
d’améliorer la résistance a la lixiviation, ou tout au maleda conserver, tout en réduisant le codt et
I'impact environnemental. Les indicateurs issus de cet essaetient également de conclure, dans le
cas de I'étude, sur I'équivalence de performances entcanient CEM IIl 42,5 PM ES et le liant
recomposé CEM | 52,5 R + Laitier de méme proportion en addition (62%).

3.3. ATTAQUES SULFATIQUES EXTERNES

Les résultats de I'essai de qualification du liant sontrest étre confrontés a I'essai a plus long
terme mené sur bétons. Apres 90 jours d’essai, ils font appadefrdifferences significatives de
comportement. L’augmentation du rapport Eau/Ciment avait pour batélérer la dégradation, en
augmentant les coefficients de diffusion. Cette tendance estdiservée, mais avec des rapports
différents selon le liant. En effet, un autre paramétre ungjeur ce type de dégradation est la teneur
du liant en aluminate tricalcique s& susceptible de se combiner avec le sulfate de calcium pou
former de I'ettringite expansive — le sulfate de calcium (gygs$ant le produit de la dissolution de la
portlandite en présence d'ions sulfates. Le taux gedd ciment CEM | 52,5 R — 2 utilisé (mortiers
M3 et M9) est en effet de 10,6 %, sachant que ce taux varie 2t 11 % sur 'ensemble de la
gamme des ciments commercialisés, et les déformations ébsgrour les mortiers correspondants
sont donc cohérentes avec cette explication du phénoméne. En ouristéksations en aiguilles
observées au microscope électronique a balayage (MEB) peuvent correspoadigttringite, mais

10000

—-+-CEMIPMES
-+ CEMIR-2
o CEMIIIPMES }E/G= 0,65

= CEMIIIPMES }E/C= 0,50

--CEMIPMES

T
|
|
|
|
|
|
l
A I
1000 - - - T-----
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|
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Figure 3 : déformations des éprouvettes 2x2x16 cnFigure 4 : Photo MEB d’'une éprouvette de
immergées dans la solution a haute teneur en sulfates. mortier M9, apres 9 ijounersion.

-7-



XXV ¢M**Rencontres Universitaires de Génie Civil 200Prix RENE HOUPERT

sans qu'il soit possible de conclure, a ce stade de l'amabe le caractere expansif de cette
formation, dans la mesure ou ce produit peut aussi se former pdidanatation du ciment.
Cependant le début de gonflement observé pour les mortiers deb&EeM | 52,5 PM ES est plus
surprenant, car ce ciment est résistant aux environnementgyseatES) au sens de la norme XP P
15-319 (teneur en & de 2,0 %). Ce comportement serait a relier au taux:&-Cou au rapport
CsS/GS — plus élevé pour ces ciments, or la phas® IDeére plus de portlandite, susceptible de
former du gypse qui peut étre a l'origine de la déformation obseneddl@\ 2004, Sahmaran, 2007).

4., CONCLUSIONS

L’étude présentée dans cet article vise a proposer desatiedis de durabilité potentielle
spécifiques aux modes de dégradation considérés, c'est-a-diiwiktion et les attaques sulfatiques
externes. Les résultats de I'essai de lixiviation & pH enhsemblent montrer que le couplage entre
les caractéristiques du réseau poreux et la chimie du liant imdwomportement propre a chaque
liant. Les résultats présentés sur les attaques sulfatexdesnes visent a proposer I'essai pour la
qualification du liant. Il est cependant nécessaire d'étudis ihfluences respectives des
caractéristiques du liant et de la compacité sur le compentedu béton : par I'essai a long terme, et
des travaux de modélisation, qui sont actuellement en cours, sanitiians une premiére étape les
travaux de Tixier et Mobasher (2003) et en incluant ensuit®utds de la micromécanique. Le bon
comportement des mortiers et bétons a base de liant a forte trmopem laitier moulu de haut
fourneau dans les deux types de dégradation rappelle que la lpxivjiatie un rle important dans le
mécanisme de dégradation par les attaques sulfatiqgues ex@ertgpe de matériau cimentaire induit
en effet une structure particuliere du réseau poreux (Mbah 2005) — favorable & la durabilité dans
les mécanismes de dégradation ou la diffusion intervientrédeit la vulnérabilité du liant par la
réduction de la quantité de portlandite, susceptible d'étreudissians les cas d'attaques acides et
sulfatiques. Dans le cadre de I'approche performantielle derébilité, ce travail porte sur des outils
qui pourront étre utilisés dans la démonstration de I'équivaleleceperformances — l'essai de
lixiviation a pH constant est en cours de normalisation — qui a pu étre apg@iquéues bétons.
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