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Etude expé&imentale du comportement thermique et du retrait endogene de
pates de ciment au tresjeune age

Pierre Mounanga’, Abdehafid K hdidj!, Ahmed Loukili?, Guy Bastian®
! GeM —1.U.T de Saint-Nazaire, 58 Rue Michel Ange, 44606 Saint-Nazaire Cedex

2 GeM — Ecole Centrale de Nantes, 1 rue dela Noé, 44000 Nantes Cedex

RESUME. Dés sa mise en ocavre, le béton est sujet a des fluctuations volumiques causées par le dével oppement
microstructural dela matrice cimentaire et |’ exothermie du processus d’ hydratation du ciment. Sous certainesconditions
structurales, environnementales et climatiques, ces défor mations peuvent rapidement provoquer la fissuration prématuréedu
matériau et compromettre |’ esthétique, les performances et la durabilité des ouvrages en service. La connaissance des
mécani smes physiques des défor mations aux jeune et trés jeune ages du béton est essentielle pour maitriser leurs effetsa
I échelle des ouvrages en béton.

Au cours de cette ét ude, nous nous sommes i ntéresses au dével oppement du retrait endogene, du retrait chimique et des
parametres de transfert de chaleur de pates de ciment au trés jeune age et adifférentes températures de cure isotherme.
L’ objectif est d’améliorer la compréhension des phénomeénes et des interactions misen jeu et d’ apporter des élémentsde
prédiction de I’ évolution du comportement et des défor mations des matrices cimentaires dur cissantes.

MOTS-CLES: péte de ciment, retrait endogéne, propriétés thermophysiques, maturité.

ABSTRACT. Sinceits making, the concrete undergoes volumetric variations caused by the microstructural development of
the cementitious matrix and the exothermic characteristic of the cement hydration. Under particular structural,
environmental and climatic conditions, these defor mations can quickly causethe premature cracking of the material and
compromise the aesthetics, the performances and the durability of the building. The knowledge of the phys cal mechanismsof
early and very early age concrete deformations is essential to control their effects on the scale of the concrete works.

The present study deals with the devel opment of chemical and autogenous shrinkage and the heat transfer properties of
cement pastes at very early age and maintained at various i sother mal-curing temperatures. Theobjective of thisresearch
work isto improve comprehension of phenomena and interactions brought into play and to bring new elements for the
prediction of the behaviour and deformations of hardening cementitious systems.

KEYWORDS: cement paste, autogenous shrinkage, thermal properties, maturity.

1. INTRODUCTION

L’ utilisation croissante des bétons ahautes performances (BHP) lors de la réalisation d’ ouvrages de
grandes dimensions (ponts, ouvrages d'art, gratte-ciel) a révéé leur grande sensibilité ala fissuration
précoce. Cette fissuration, inesthétique, et prgudiciable ala durabilité du béton, car dle facilite la
pénétration de I'humidité et d'espéces agressives, entrainant la corrosion des armatures et la
détérioration subséquente du béton. Elle est qualifiée de précoce car elle se produit quelques jours,
voire quelques dizaines d’ heures aprés la mise en place du matériau.



En conditions endogénes (sans échanges de matiere avec le milieu ambiant), les contraintes
thermiques et le retrait endogéne sont les principaux facteurs en cause dans le phénomeéne de
fissuration « précoce » des bétons ahautes performances. Ces contraintes thermiques sont causées par
I’ exothermie des réactions d' hydratation du ciment dont les effets peuvent étre accrus par la présence
de coffrages présentant des propriétés thermiques différentes (bois d'un coté, acier de l'autre) et par
I'enlevement des coffrages avant que la cure du béton ne soit complétement terminée. Ces facteurs
contribuent a la répartition inégale de la chaeur, ce qui entraine des dilatations puis des retraits
différentiels. A ces déformations d’ origine thermique vient S gjouter du retrait endogéne provoqué par
I’autodessiccation de la matrice cimentaire en cours de durcissement. L’ amplitude de ces fluctuations
volumiques au trés jeune &ge peut engendrer la fissuration prématurée du béton.

Aujourd hui, plusieurs méhodes sont proposées pour réduire ce isque de fissuration (Bentz et
Jensen, 2004). Cependant le succes de ces tentatives sous-entend une compréhension approfondie des
mécanismes moteurs a I’origine des déformations des matrices cimentaires. Dans cette optique, on
sintéresse ici plus particulierement al’évolution du comportement thermique de pétes de ciment en
cours de prise et al’influence de la température sur le développement du retrait endogene.

Nous avons procédé, paralélement al’éude du retrait endogene et des paramétres de transfert
thermique, a un suivi de la cinétigue dhydratation des pétes de ciment (par anayse
thermogravimétrique) et de leur contraction Le Chatelier (par gravimétrie). Cela permet notamment
d exprimer I'évolution des propriétés, non plus en terme temporel, mais en terme de maturité du
matériaul.

Les mesures ont été réalisées sur des pates de ciment (CPA CEM 525 HTS du Teil) non
adjuvantées de rapport E/C= 0.25, 0.30, 0.35 et 0.40 maintenues ades températures de cure isotherme
de 10, 20, 30, 40 et 50°C. La période d'investigation des pates de ciment a éé limitée au tres jeune
age, c'est-adire les premieres 24 heures d’ hydratation. Comme le montre la figure 1, ¢’ est au cours de
cette période que le dégagement maximal de chaleur d’ hydratation se manifeste. C' est donc la période
durant laguelle le comportement thermique et les interactions entre I'historique de température et
I’évolution du retrait endogene sont problématiques et complexes.
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Figure 1 : Evolution de la température d’ une pate de ciment (E/C= 0.25) en conditions semi -
adiabatiques.

Cette éude a é&é menée en collaboration avec la Section Microstructure et Durabilité du LCPC
(Paris) au travers d une participation au programme « Durabilité, entretien, réparation et adaptation
des infrastructures », piloté par Mme V éronique Baroghel-Bouny.



2. M ECANISMESA L’ ORIGINE DE LA FISSURATION PRECOCE

Le schéma de la figure 2 récapitule les mécanismes moteurs al’ origine des déformations et de la
fissuration précoce des matrices cimentaires. Dans la chaine du processus qui aboutira ala fissuration
précoce du béton, le comportement thermique et le développement du retrait endogene congtituent des

maillons fondamentaux.
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Figure 2 : Schéma simplifié du processus de fissuration précoce en conditions endogenes.

Les déformations d' origine thermique sont conditionnées par le coefficient de dilatation thermique
et le champ de températures du matériau. 1l existe aujourd hui une base bibliographique conséquente
sur I'évolution du coefficient de dilatation thermique de matrices cimentaires (Laplante et Boulay,
1994 ; Bjantegaard, 1999 ; Turcry et al., 2002 ; Sarkis et al., 2002 par exemple). Cependant, anotre
connaissance, aucune éude systématique n’a &é menée dans le domaine pour relier, par exemple, la
composition du matériau al’ évolution de son coefficient de dilatation thermique. De méme, les éudes
concernant I’évolution des propriétés thermophysiques, qui déterminent |'évolution du champ de
températures, sont rares (De Schutter et Taerwe, 1995 ; Bastian et Khelidj, 1995).

Le retrait endogene est une conséquence de I’ hydratation et de la microstructuration de la matrice
cimentaire liant les granulats au sein du béton. De récentes études (Baroghel-Bouny et Kheirbek,
2001) ont montré que I’amplitude du retrait endogene de pétes de ciment a faible rapport E/C
(caractéristique des BHP) mesurée au terme d' 1 jour d’ hydratation pouvait représenter jusqu’ a42% de
I’amplitude de retrait obtenue aprés 1 an de conservation endogéne. Les premiéres 24 heures
d hydratation sont donc une période-clé dans la compréhension et la prédiction de I’évolution du
retrait endogene. Au cours de cette p&riode, les interactions entre le retrait endogéne et I'éévation de
température du matériau, manifestée lors de la prise, compliquent singulierement I'analyse des
résultats expérimentaux : aujourd hui, S'il est admis que I’augmentation de la température accélére le
développement du retrait endogéne au jeune age, I'influence de la température sur I'amplitude du
retrait endogéne reste I’ objet d' dpres discussions (Bjategaard, 1999 ; Turcry et al., 2002).

3. ETUDE DU COMPORTEMENT THERMIQUE DESMATRICES CIMENTAIRES

La détermination des paramétres de transfert de chaleur d'un matériau poreux est un probléme
complexe. Les spécificités de la pate de ciment durcissante accroissent cette complexité : les
modifications microstructurales importantes subies par le matériau, accompagnées d’une libération de



chaleur, imposent des temps de prise de mesures relativement courts afin de pouvoir suivre avec
précision I’ évolution des paramétres thermophysiques. La méthode utilisée ici est celle des fils chauffé
et non chauffé (Bastian et Khelidj, 1995). Afin de saffranchir de I'influence de la chaeur
d hydratation, un systéme périphérique de régulation en température a é&é adapté au montage initia
(Mounanga, 2003).

3.1. EVOLUTION DESPROPRIETES THERMOPHYSIQUESEN FONCTION DU TEMPS
Au cours des premieres 24 heures d’ hydratation, on observe que :
La conductivité thermique des pates de ciment a une évolution |égerement croissante (figure 3-a,

pour les pates a E/C= 0.30). Cet accroissement peut s expliquer par des phénomeénes de percolation de
la phase solide du matériau, qui favorisent les transferts de chaleur par conduction.
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Figure 3 : Evolution dela conductivité thermique (a) et de la capacité calorifique volumique (b) de
pates de ciment a E/C= 0.30 maintenues a 10, 20, 30 et 40°C.

La capacité calorifique volumique (figure 3-b, pour les pétes a E/C= 0.30) décroit au cours des
premieres 24 heures d hydratation. La vaeur initiale élevée de capacité caorifique volumique des
pates de ciment peut s expliquer par la présence d eau non chimiquement liée au sein du mélange
encore fluide, I’ eau a en effet une capacité calorifique volumique beaucoup plus élevée que celles des
matieres solides en présence.

Les valeurs récapitulées dans le tableau 1 montrent que la température et le rapport E/C n’ont pas
d influence significative sur les propriétés thermiques au terme des 20 premiéres heures d' hydratation.

Tableau 1 : Valeurs des propriétés ther miques des pates de ciment aprés 20 heures d’ hydratation.

E/C= 0.25 E/C= 0.30 E/C= 0.30 E/C= 0.40
[ rc a [ rc a [ rc a | rc a
10°C 084 266 032|091 306 030|08 28 030|084 28 029
20°C 090 254 035| 08 266 032| 08 259 033|086 236 036
30°C 084 264 03208 248 036|082 240 034|091 282 0.32
40°C 085 236 036|092 273 034|091 268 034|088 308 029

Température

(I : conductivitéthermique[Wm™ K] ; r ¢ : capacité calorifique volumique[10°Jm°® K™]; a=| frc:
diffusivité thermique [10° nf s™]).



3.2. EVOLUTION DES PROPRIETES THERMOPHYSIQUES EN FONCTION DE L AVANCEMENT DE
L’ HYDRATATION
Les évolutions de la conductivité thermique et de la capacité caorifique volumique en fonction du
degré d hydratation du ciment sont représentées aux figures 4 et 5, respectivement. Nous avons
observé une faible influence de la température sur I’ évolution de ces paramétres et avons donc choisi
de ne pas faire apparaitre la température de conservation de chaque péte sur les figures.

On observe globalement une faible croissance de la conductivité thermique des pétes en fonction de
leur maturité (figure 4), la majorité des valeurs mesurées se situant entre 0.80 et 0.90 W m* K™,
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Figure 4 : Evolution de la conductivité thermique en fonction du degré d’ hydratation du ciment.

L’évolution de la capacité cdorifique volumique est, quant a elle, Iégérement descendante en
fonction du degré d hydratation (figure 5). Ces résultats confirment ceux de De Schutter et Taerwe
(De Schutter et Taerwe, 1995) obtenus sur une péte de ciment & E/C= 0.50 (ciment de type I11) et
conservée a20°C.
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Figure 5 : Evolution de la capacité calorifique en fonction du degré d’ hydratation du ciment.

4, EVOLUTION DU RETRAIT ENDOGENE AU COURSDE L' HYDRATATION

La figure 6 présente I’ évolution des déformations endogenes en fonction du degré d’ hydratation a.
L’ origine des déformations endogenes a été ramenée aa= 7% d hydratation, afin de se placer au début
de la rigidification du matériau (Mounanga et al., 2004). On observe que pour la gamme de
températures éudiée (10 a50°C), et entre 7 et 50% d’ hydratation, on peut dresser une corréation
quas linéaire entre le degré d hydratation du ciment et I’ amplitude du retrait endogéne.



Cette affirmation est tempérée par la
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Figure 6 : Evolution du retrait endogéne de pates de
ciment aE/C= 0.25 en fonction du degré d’ hydratation du
ciment. Les déformations ont été initialisées aa= 7%.

Or cet éat d’ équilibre est dépendant
de la température alagquelle est soumis le
matériau.

Des essais de mesure de dépression capillaire des pates de ciment fraiches a différentes
températures de cure sont en cours de réalisation au sein de notre laboratoire, afin de prendre en
compte ce paramétre dans notre approche des mécanismes de déformation endogéne.

5. L E CONCEPT DE MATURITE APPLIQUE A LA CONTRACTION LE CHATELIER

Prévoir les propriétés du béton et notamment ses déformations a court terme est essentiel, pour
évaluer le risque de fissuration précoce. Au sein des structures, |'exothermie des réactions
dhydratation produit des éévations de tempéature qui accélérent |'évolution chimique et
microstructurale du matériau. En postulant que cette évolution suit une loi d'Arrhenius, une notion de
maturité peut étre définie pour des historiques de températures variables.

En maturomérie, le point délicat et de déerminer « l'énergie apparente d'activation » qui
intervient dans laloi dArrhenius.

On propose ici une nouvelle méhode de détermination de I'énergie d'activation apparente du
ciment, au trés jeune age, basée sur des mesures de contraction Le Chatelier. Cette méthode repose sur
I”hypothése d une relation linéaire entre le degré d’ hydratation et le retrait chimique du ciment : cette
hypothese a été validée par plusieurs auteurs (Garcia-Boivin, 2001 par exemple) bien /il ait é&é
démontré, par ailleurs, que larelation retrait chimique / degré d hydratation pouvait dépendre de la
température de conservation du matériau (Geiker, 1983 ; Mounanga et al., 2004).

En reprenant I’ expression, démontrée par D’ Aloi a (D’Aloi a, 1998), entre un incrément de degré
d hydratation Da d’un ciment et son énergie d’ activation apparente E,, on obtient :

J= . DV,.)Jo_ E 3
Inéﬂigz- —38'119+ constante p InMg: - —a€§9+ constante [Eq. 1]
edtg RéTg g g Relg

avec T : la température de la péte [K], Dt : le temps requis pour éever le degré d hydratation d' un
incrément Da alatempérature T [s] et R : la constante des gaz parfaits [Jmol™ K™].
DV.nin/Dt correspond ala pente initide de chague courbe d’ évolution de contraction Le Chatelier.

On note, en effet, alafigure 7, que la vaeur de pente initiale augmente amesure que la température de
conservation croit. Les vaeurs de pente initide DV,/Dt sont obtenues en dérivant les courbes de



contraction Le Chatelier. On observe, sur ces courbes dérivées (figure 8-a), un maximum indiquant un
point d'inflexion sur les courbes de contraction Le Chatelier : autour de ce point, I’évolution du retrait
chimique est quasi-linéaire en fonction du temps.
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Figure 7 : Evolution dela contraction Le Chatelier, mesurée par gravimétrie, de pates de ciment a
E/C= 0.25 maintenues a 10, 20, 30, 40 et 50°C (Mounanga, 2003).

Les valeurs, caculées apartir de I’ équation 1, sont représentées sur la figure 8-b, pour les pétes de
ciment aE/C= 0.25. On observe un bon alignement des points entre eux, indiquant la pertinence de la
loi d' Arrhenius pour décrire I’influence de la température sur I’ évolution du retrait chimique au cours
des premiéres heures d' hydratation.
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Figure8 : Principe d’ application du concept de maturitéaux résultats de contraction Le Chatelier de
pates de ciment aE/C= 0.25.

Le tableau 2 réunit I’ensemble des valeurs de E, obtenues pour les différentes pétes de ciment
étudiées. Ces valeurs sont proches de celles mesurées par Turcry et al. pour un ciment de méme type.

Tableau 2 : Energies d’ activation apparentes obtenues.

Pentes initiales de courbes (mm® g™* h™)

E/C Energie d activation (J mol™)
10°C 20°C 30°C 40°C 50°C

0.25 0.74 1.80 2.75 459 6.50 34400

0.30 0.72 148 2.65 394 5.81 35500

0.35 0.71 119 259 417 5.60 40600

0.40 0.78 149 2.66 412 573 35400




6. CONCLUSION

L’ éude des propriétés thermophysiques des pétes de ciment durcissantes a montré, que d’'une
maniére géenérale, leurs variations éaient relativement faibles au tres jeune &ge et en cours de prise.

Au trés jeune &ge, on a observé une corrélation unique et quas linéaire entre I’amplitude du retrait
endogéne de pétes de ciment a E/C= 0.25 et le degré d’ hydratation du ciment entre 7 et 50% et aT=
10, 20, 30, 40 et 50°C.

L’ accroissement de la pente initiale des courbes de retrait chimique peut étre représenté par la loi
d Arrhenius et permet donc le calcul de I’ énergie d' activation apparente du ciment au trés jeune &ge.
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