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RESUME.Les évolutions structurales apportées, par séchdgm matériau modéle constitué

de sable d’Hostun et de kaolinite ont été obserpées des pourcentages de kaolinite de 5,
10, 15 et 25 %. Les analyses pétrographiques qadings permettent d’expliquer et de

modéliser les mécanismes de réarrangements degylast de kaolinites au sein du ciment
argileux Ces évolutions de structure de la matidegileuse sont reliées aux évolutions de
résistance a la compression et de cohésion du raatér

ABSTRACTThe structural evolution induced by drying of madaterials made of Hostun sand
and 5, 10, 15 and 25% kaolinite were studied facea¢omechanical resistances measured in
laboratory. The petrographic analyses allow the arption and the modelling of the clay
particle arrangement in the dried material. Theiskage features of the clay matrix give the
relationship between the structural and cohesioravéiur of the material.
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1. Introduction

Les résistances mécaniques d’'un matériau terregeuvernées par sa compacité
et par la cohésion du « ciment » argileux quidisduelette granulaire. A partir d’'un
état humide a saturé deux mécanismes peuvent éiotuer la structure du
«ciment » argileux : la compression du milieu at dessiccation. Les deux
mécanismes sont utilisés pour la mise en ceuvreadériawx terre. Dans ces deux
mécanismes les transferts hydriques par expulstoledu en milieu drainé ou par
évaporation gouvernent la réorganisation des nesrigrgileuses (Biareet al
1987). Ces mécanismes provoquent une diminutiomadgorosité associée a un
réarrangement de plus en plus séré et anisotroe paeticules argileuses
(Dudoignonet al., 2001 ; 2004 ; 2007). Les conséquences hydroméasesigont
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une diminution de conductivité hydrauligue du «emh» argileux et une
augmentation de sa cohésion. L'objectif de ce ftraeat (1) d'étudier les
mécanismes de réorganisation structurale du « ¢imangileux dans un matériau
terre par dessiccation et (2) de montrer le réleagport initialw/K (eau/argile) sur
les propriétés de résistance a la compression@saillement du matériau « sec ».

2. Matériaux et méthodes

Des matériaux modéles ont été reconstitués parmgelde sable d'Hostun et de
kaolinite. La méthode de fabrication comporte 3ggisa un malaxage a sec, un
ajout progressif d’eau et un remplissage des mazubigues (50 mm d’aréte) ou
cylindriques (diameétre 36 mm et d’élancement 2PSIC sur table a choc ou table
vibrante (Gélard, 2005). Le sable d’Hostun eststitré de quartz et de quelques
feldspaths et calcites accessoires (< 5%). Sa fnaéirie 0.05 — 4 mm a été
reconstituée conformément a la granulométrie dles@EN 196-1 utilisé pour
I'étude de la cohésion du matériau terre. La k#elintilisée est de type « China-
Clay ». Sa pureté est démontrée par diffractionagens X. Elle contient moins de
5% d'illite et de quartz. Sa granulométrie effeetugar granulométrie laser sur
Mastersizer 2000 avec « Tank Hydro 2 » montre usgildution unimodale entre
0.4 et 20 um. Sa surface spécifique mesurée par&Ede 13.4 fig. Ses limites
de retrait, plasticité et liquidité sont de 20%%¥3@t 54% respectivement (Gélard,
2005).

Les éprouvettes sont séchées a 20°C sous des ksnielatives de 30, 55 et 90
%. La perte de poids par dessiccation se stalalisbout de 15 jours. Du point de
vue macroscopique aucun retrait significatif n'ajiialors du séchage. Le volume
initial des éprouvettes est conservé par le sdeelstbleux. Quatre séries
d’'éprouvettes sont fabriquées en respectant dgmrasppondéraux kaolinite/sable
(K/S) de 5, 10, 15 et 25% (tableau 1).

K/S (%) Wy (%) Y n (%) w; (%)
5 0.18 1.65 37.7 10
10 0.27 1.81 34.2 13
15 0.29 1.79 31.9 15.5
25 0.37 1.7 36.2 20

Tableau 1.Caractéristiques de fabrication des éprouvettesrdagriaux modéles,

K/S = ratio masse kaolinite sur masse sablg, =wteneur en eau pondérale
résiduelle apres séchage a 55% d’humidité relatige= densité apparente du

matériau aprés séchage, n = porosité calculée avee densité des particules de
2.65, w=teneur en eau pondérale de fabrication.

Les propriétés mécaniques des éprouvettes ont edtes par essais de
compression simple sur les éprouvettes cylindriqaes séchages aux humidités
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relatives de 30%, 55% et de 90%. Les cisaillemanta presse triaxiale ont été
réalisés sur les échantillons séchés a 55% d’hténidilative. La friabilité des
matériaux a nécessité un dispositif anti-frettageqimprégnation » des surfaces en
contact avec les pistons de presse par de la gideda paraffine. Cette friabilité a
empéché la mise en place des éprouvettes mélaagbés de kaolinite pour les
essais triaxiaux.

Les observations pétrographiques ont été effectméddicroscope Electronique a
Balayage (JEOL 6400 Laboratoire HydrASA Poitiers)reode électrons absorbés
sur blocs d’échantillons métallisés a I'or et endecélectrons rétrodiffusés sur
sections polies métallisées au carbone. La réjpartientre microporosité et
macroporosité a été mesurée par analyse d'imagesesusections polies. Ces
dernieres ont été réalisées aprés imprégnation dtériau par le PMMA
(PolyMethyl Méthacrylate) (Prét, 2003). La répaotit granulométrique de la
porosité au sein des échantillons a été mesur&eda [d’'un porosimétre mercure
Poro Autopore Ill — Micrometrics.

3. Résultats

Dans de tels assemblageable — argile trois constituants gouvernent factiire
du matériau ; les grains de sables non déformaldematrice argileuse dont les
variations de volume sont gouvernées par sa calglretrait, et les macropores. Le
volume de ces derniers dépend de la teneur enestabdcation ), de la teneur en
eau résiduellewy) et du retrait de la matrice argileuse.

KI(K+S) (%) 4.76 9.09 13.00 20.00
W (%) 10.00 13.00 15.50 20.00
W (%) 0.18 0.27 0.29 0.37
Wit (%) 210 143 119 100

g 5.57 3.79 3.16 2.65
N (%) 85.00 79.00 76.00 73.00
Wi (%) 3.80 3.00 2.20 1.90

eKd 0.10 0.08 0.06 0.05
N (%) 9.10 7.30 5.60 4.70

Tableau 2. Evolutions des caractéristiques de la matrice agde inter quartz
(séchage a humidité relative de 55%). K/(K+S) = pemtage de kaolinite / somme
quartz + kaolinite, w= teneur en eau pondérale de fabrication du métang =
teneur en eau pondérale du mélange aprés dessiccaty; = teneur en eau
pondérale) de la matrice kaolinitique lors de ldifzation, wq = teneur en eau eau
pondérale résiduelle de la matrice kaolinite apd&ssiccation, get g4 indices des
vides respectives des matrices kaolinitiques dedation et apres dessiccationy

et ng porosités respectives des matrices kaolinitiques fabrication et aprés
dessiccation.
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De par le mode de fabrication des éprouvettes ahgmnsidérer que la totalité de
'eau de fabrication est associée a la matrice ikiiglue. La kaolinite étant
dépourvue de couches d'eau interfoliaires, I'eaudagication ne remplit que les
sites inter-particules. Les évolutions de teneurseau de la matrice argileuse
localisée entre les grains de quartz, de la fativicaa I'état de dessiccation
stabilisé, correspondent a des évolutions de I'état liguad&état solide de la
matrice kaolinitique (Tableau 2).

Malgré le faible nombre d’essais, les évolutions isistances a la compression
sont similaires pour les éprouvettes séchées aumgités relatives de 30 et 55%
avec des maxima observés pour 15% de kaoliniterésistances des éprouvettes
séchées a I'humidité relative de 90% sont plusldaifTableau 3). La valeur
moyenne de cohésion est également la plus éleugelpéo de kaolinite.

K/S 5 10 15 25
Rc(MPa) HR55 0.40 0.54 0.60 0.53
(dispersion/8) | (0.36 - 0.44) (0.52-0.63)| (0.56 - 0.65)| (0.45 - 0.63)
Rc(MPa) HR30 0.40 0.53 0.60 0.54
(dispersion/3) |(0.39-0.42) (0.52-0.54)| (0.57-0.63)| (0.53-0.55)
Rc(MPa) HR90 0.30 0.43 0.38 0.37
(dispersion/3) |(0.30-0.30) (0.42-0.43)| (0.36-0.39)| (0.36 - 0.38)
C (MPa) 0.13 0.16 0.11

¢ (degré) 26 25 32

Tableau 3. K/S = ratio pondéral kaolinite / sable. Résistarida compression
simple des différents matériaux séchés aux hursidéatives de 30% (Rc Hf}
55% (Rc HRs) et 90% (Rc HR)(dispersion/nombre éprouvettes) ; C = cohésipn,
= angle de frottement interne déduit des cisaieis a la presse triaxiale (droite
de Mohr-Coulomb gz =0; 0.12 ; 0.250 ; 0.500 MPa).

Les observations au MEB effectuées sur blocs diédlums apres dessiccation
montrent les arrangements de la matrice argilense &s grains de quartz. Dans le
matériau a 5% de kaolinite les quartz ne sont nesxts que d’une fine pellicule de
kaolinite. Les surfaces macropore-kaolinite sontfgi@ment lisses. La matrice
kaolinitique constitue des ponts trés fins entsegeins quartz (figure 1 a, b). Avec
'augmentation du pourcentage de kaolinite, I'épaiis d’enrobage des quartz et des
ponts inter-quartz augmente en accord avec la ditmim de macroporosité (figure
1b, c).

Le long des parois des macropores la matrice aggleest parfaitement
orientée : les particules argileuses sont arranfg@escontre face. Cette anisotropie
compléte s’atténue vers l'intérieure des « porde matrices argileuses (figure 1).
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Figure 1. Répartition de la matrice argileuse entre les gmide quartz. a et b
matériau a 10% de kaolinite, ¢ matériau a 15% delikite, d matériau a 25% de
kaolinite. Image MEB mode électrons rétrodiffusés.

Figure 2. a et bExemples de répartition quartz (Qz) / matrice argsge (Ar) /

macropores (Pore), ¢ Exemple de diagramme de nieli gris a répartition
trimodale quartz (Qz) / matrice argileuse (K) / m@mores (P).
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La quantification de la répartition quartz / madriargileuse / macropores a été
effectuée par seuillage dimages numérisées au ME&EB mode électrons
rétrodiffusés sur les lames minces fabriquées &rpies éprouvettes a 10, 15 et
25% de kaolinite. Ces quantifications sont facist@ar la répartition trimodale des
niveaux de gris (Figure 2 ; Tableau 4).

4. Discussion

La dessiccation provoque une réorganisation de latrice kaolinitique
initialement a I'état liquide lors de la fabricatioLes états finaux montrent que le
pourcentage volumique de matrice de kaolinite njges directement corrélé au
pourcentage pondéral de kaolinite dans le mélahge. pourcentages pondéraux
(K/S) de 10, 15 et 25% de kaolinite induisent desirpentages volumiques de
matrice kaolinite de 25, 41 et 48% respectivemanractérisées par des porosités de
21, 44 et 57 %. Ces caractéristiques correspordeatds structures de matrices,
malgré leurs états desséchés, qui évoluent detwtescéquivalentes a la limite de
retrait, a I'état plastique puis liquide (figure. es évolutions de structures sont
confirmées par les mesures de porosités au portssimeercure (Tableau 5). Quel
gue soit le matériau, la microporosité < 0.03 pseiaeoisine de 5%. A l'inverse la
fraction 0.03 — 0.2 um de microporosité augmemtel4l % pour le matériau a 5%
de kaolinite jusqu'a 47% dans le matériau a 25%kadelinite. Ces évolutions
« granulométriques » de porosité doivent étre adssca différents modes
d'arrangement des particules argileuses: forteo#moigie (arrangement dominant
faces contre faces des particules) et microporepetites tailles pour les faibles
pourcentages de kaolinite et faible anisotropie subisotropie (arrangement
dominant bords - faces ou bords - bords des p&tElavec microporosité plus
grossierepour les pourcentages de kaolinite élevés

%K 10 15 25
porosité totale (%) 34.2 31.9 36.2
macroporosité (%) 29 14 9
matrice K (%) 25 41 48
nk (%) 21 44 57
e 0.26 0.77 131
Quartz (%) 46 45 43
Wiq (%) 7 5 4

Tableau 4. Répartition entre macroporosité, matrice de kaddinimatrice K) et
quartz mesurée par analyse d’images. %K =ratio gvad kaolinite/quartz, p =
porosité de la matrice kaolinite calculée par diffiéce entre porosité totale et
macroporosité mesuréey & indice des vides de la matrice kaolinitiquegw
teneur en eau pondérale résiduelle de la matricdiRée.
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Ces évolutions de structure du ciment argileux patiétre schématisées sur une
courbe de retrait (Figure 3). La structuration darlatrice est inversement liée au
ratio wK (eau / kaolinite) de fabrication. Au rati@K initial le plus élevé K()
correspond la structure séchée la plus resseriéeegsement au ratiw/K initial le
plus faible K,s) correspond la structure de matrice séchée la pluzuse.
Respectivement les structures de ces matrices esiKhg K5 et K5 correspondent
a des états structuraux voisinsvage dewe etw, .

K/S 5 10 15 25
< 0.2 pm (%) 19 26 32 52
< 0.03 um (%) 5 5 5 5

0.03 - 0.2 pm (%) 14 21 27 47

Tableau 5. Répartition de la microporosité de la matrice aegise par rapport a la
porosité totale. K/S =ratio pondéral kaolinite/sablractions < 0.2 um, < 0.03 um
et 0.03-0.2 um.

fabrication

Wy W, W,

Figure 3. Représentation schématique des changements déus&rute la matrice
kaolinitique entre la fabrication « état liquideet I'équilibre hydrique obtenu en fin
de dessiccation « état sec »o,KK;5 Kos matériaux a 10, 15 et 25 % kaolinite/sable.
Wr, Wp €t W = limites de retrait, plasticité et liquidité. Léches grises indiquent
les changements d’états pour les matériayxe Kos,

L'arrangement des particules lors de la dessiceasi gouverné par leurs degrés
de liberté dans la matrice argileuse initiale :

- dans le cas de particules dispersées dans un auwatri'état liquide proche
d’'une suspension les particules sont suffisammiergréées les unes des autres
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pour tendre vers un arrangement « faces contresfacet augmenter
I'anisotropie du matériau final.

- dans le cas d'un matériau a I'état liquide maisspthargé en particules ces
dernieres sont « liées » par leurs charges péiqies (plan hk0) et s’arrangent
entre elles via des liaisons « bords - bords » bords - faces » qui sont en
partie conservées lors de la dessiccation (Dudoigraal., 2007). Elles sont
d'autant plus conservées dans le cas de particlgieuses rigides sans
charges de surfaces (plans (001)) ce qui est ldetskaolinite.

Du point de vue macroscopique, ces arrangemeniststaux se traduisent par
des densités maximales du matériau séché obtemugslgs ratiosK/S de 10 et
15%. La diminution de densité pokifS = 5% doit étre associée a 'augmentation de
la macroporosité. A linverse la diminution de diédhobservée pouK/S = 25%
correspond a l'augmentation de la microporosité lde matrice. Ces ratios
macroporosité / microporosité de matrice argileggrivernent les propriétés
mécanique du milieu (Gélard, 2005 ; tableau 5):

- ciment kaolinitique a la limite de retrait et a qumement fragile pour les
ratiosw/K élevés lors de la fabrication (> 130%).

- ciment a structure caractéristique de I'état pdamti(cohésion maximum) pour
un ratiow/K initial voisin de 120%.

- ciment & structure conservée caractéristique denite de liquidité de faible
cohésion pour des ratios initiau#K voisins de 100%.
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