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Résumé

Durant la phase de construction des puits pétslier ciment est coulé dans I'espace
annulaire entre le cuvelage et la roche envirordrd gaine de ciment a pour but de tenir le
cuvelage, garantir 'étanchéité des puits pétrsla@r des réservoirs de stockage de,@Dde
protéger le cuvelage de la corrosion. Au coursadei¢ du puits, cette gaine de ciment est
soumise tout le long du puits a des sollicitatitmsrmiques et mécaniques qui varient au
cours du temps et qui peuvent modifier ses praggiét altérer son étanchéite.

L’'objet de cette these est d'étudier I'effet detdanpérature et des contraintes sur les
propriétés mécaniques de la pate de ciment en deupsise et de la pate de ciment durcie.
L’approche est basée sur une étude expérimentatmmbine des essais calorimétriques, des
mesures de vitesse des ondes et des essais oaduasavec le systeme des cellules STCA
(Slurry To Cement Analyzer) sur le ciment en codes prise ainsi que des essais de
compression uniaxiale et triaxiale sur la pateident durcie.

Les résultats expérimentaux ont montré que la teaty® et la pression accélérent la
cinétique d’hydratation et que la température affesignificativement les propriétés
élastiques du matériau tandis que la pression si@niluence pas pour une gamme de
pression limitée a 20MPa. Une modélisation de retmue d’hydratation associée a une
technique d’homogénéisation est proposée afin afjméter les essais. On a mis aussi en
evidence que lorsque la prise se fait sous congsmimhécaniques, des déformations
irréversibles peuvent se développer dans la pateiment, ce qui peut conduire a la
formation d’un micro-annulaire entre la gaine denemt, le cuvelage et la formation
géologique.

Le comportement différé de la pate de ciment duacie étudié a partir d’essais de fluage
uniaxiaux et d’essais de compression isotrope.€ssais ont mis en évidence que le fluage
sous chargement uniaxial est plus important poucionent hydraté a une température plus
élevée, ce qui est attribué a une microstructungs giétérogene. Un modeéle visco-
endommageable permettant de reproduire les phasdhiae primaire et tertiaire a été
développé. Les essais de compression isotropeédrainnon-drainés isothermes sous forte
contrainte ont montré un comportement différé akgstérésis lors de cycles décharge-
recharge. Ces essais ont été analysés a partir dadgele de comportement poro-visco-
plastique.

Le comportement élastoplastique a court terme alébédé a I'aide des essais triaxiaux
sous chargement déviatorique drainés. Ces esshiglienen évidence que la température
d’essai affecte fortement la surface de chargéaleitet les déformations tandis qu’elle ne
modifie pas significativement la surface de ruptlwe modéle de plasticité avec une surface
de charge fermée et un écrouissage dépendant fiemdtons plastigues accumulées a été
développé pour décrire ces essais.

Enfin, une étude préliminaire sur les effets deslesy mécaniques et thermiques a été
menée. Des cycles thermiques ne dépassant pasparegure d’hydratation ne semblent pas
affecter les propriétés mécaniques du matériaue@mt, une dégradation tres rapide avec
le nombre de cycles mécaniques a été mise en @adersque la contrainte dépasse 60% de
la résistance en compression simple.



Abstract

During the construction phase of oil wells, a cem&antry is pumped into the annular
space between the casing and the rock. The cefmmeathsaims to support the casing, provide
zonal isolation in the well and reservoirs of £8orage and protect the casing against
corrosion. During the life of the well, the cemdat submitted to various thermal and
mechanical solicitations along the well that cardifyoits mechanical properties and damage
its sealing performance.

The aim of this thesis is to study the effect ohperature and stresses on the mechanical
properties of cement paste during hydration arttierhardened state. The approach used here
is based on an experimental study that combinesricatric tests, waves velocity
measurements and oedometric tests in STCA systkmy(So Cement Analyzer) on cement
paste during hydration as well as uniaxial ankialacompression tests on hardened cement
paste.

The experimental results showed that temperatutlepaessure accelerate the kinetics of
hydration. Temperature affects significantly thasékc properties of the material whereas the
pressure does not modify them for a range of predsuited to 20MPa. A hydration kinetics
modelling associated to a homogenization methassexl to interpret the tests. It is shown
that for hydration under stress, plastic straine davelop in the cement paste during
hydration and possibly lead in the field to thenfation of a micro-annular between the
cement sheath, the casing and geological formation.

Time-dependent behaviour of hardened cement pastidied from uniaxial creep tests
and also from isotropic compression tests. The t&sHow that uniaxial creep is more
important for cements hydrated at higher tempeeatumvhich is attributed to a more
heterogeneous microstructure. A visco-damaged mallie@lving to describe primary and
tertiary creep is developed and calibrated on exptal data. Isothermal isotropic drained
and undrained compression tests show a time-depeddaviour with hysteresis during
unloading-reloading cycles. These tests are andlyme the basis of a poro-visco-plastic
model.

The elastoplastic behaviour in short terms is sthdrom triaxial tests under drained
deviatoric loading. These tests bring to light theg test temperature affects highly the initial
yield surface and the strains but does not sigaitly modify the failure surface. A plasticity
model with a closed yield surface and hardeningyedding on the accumulated plastic
strains is developed and calibrated on these rtesigts.

Finally, a preliminary study on the effect of megital and thermal loading cycles is
performed. The thermal loading cycles with tempeed lower than the hydration
temperature seem to do not affect the mechanicgepties of the material. The mechanical
loading cycles show a rapid degradation with thenloer of loading cycles when the axial
stress exceeds 60% of the uniaxial strength.

Vi
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Introduction génarale

INTRODUCTION GENERALE

Pour la cimentation d’'un puits pétrolier, la patecileent est injectée dans I'espace annulaire
entre le cuvelage et la formation géologique authupuits. Cette gaine de ciment est soumise a
différentes sollicitations thermiques et mécanicae€ours de la vie du puits, depuis l'injection du
coulis de ciment a I'état liquide, jusqu’a sa prigeson évolution a I'état solide. Ces sollicitato
varient non seulement avec le temps mais aussi lav@cofondeur. Il est donc nécessaire de
caractériser le comportement de la pate de cimefgume age et de la pate de ciment durcie sous
sollicitations thermo-mécaniques afin de tenir ctengle I'évolution des propriétés thermo-poro-
visco-mécaniques de la pate de ciment le long dis dé la surface a la profondeur maximale) et
au cours de sa vie. Dans une thése précedenteeBbal{2008) a etudié, a partir d'une approche
expérimentale, le comportement thermo-poro-mécanijune pate de ciment durcie de classe G
hydratée a 90°C en réalisant des essais poroméeaniglassiques tels que des essais de
compression isotrope drainés, non-drainés, et mamsbrane et des essais de chauffage drainés et
non-drainés ainsi que des essais déviatoriquesédraa 90°C. Le comportement de la pate de
ciment au jeune age et d’'autres aspects de lalpatenent durcie tels que le comportement différé,
le comportement élastoplastique, 'effet des cyohdésaniques ou thermiques n’ont pas été abordés
dans la thése de Ghabezloo (2008) et seront étieili€a démarche choisie est basée sur des essais
en laboratoire sous différentes configurations d#licgations thermo-mécaniques et le
développement de modéles de comportement.

Ce document est organisé en trois chapitres pangipLe premier chapitre est dédié a présenter
un état des connaissances sur le processus d'atydragt |'effet de la pression et de la tempémtur
sur la microstructure de la pate de ciment et lepmytement de la pate de ciment au jeune age.

Le deuxieme chapitre présente nos résultats thésigt expérimentaux sur le comportement de
la pate de ciment au jeune age. Dans la réaliggitee de ciment des puits pétroliers peut traverse
des zones perméables permettant un échange hydnyres la gaine de ciment et la formation
géologique ou des zones peu perméables (rochdsus&s de couverture) ou ces échanges vont
étre trés lents. La prise méme du ciment va se foit avec la possibilité d'apport d'eau de la
formation géologique soit sans apport d’eau notantrae niveau des bouchons de I'interface entre
le réservoir et la roche de couverture. Cette méstera sous différentes conditions de température
de pression et de contraintes en fonction de leopd®ur. Ces différents facteurs (apport ou non
d’eau, température, pression, contraintes) au moment prise vont influencer les propriétés

meécaniques de la pate de ciment durcie. Dans ke cidce travail, deux aspects particuliers seront
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étudiés: (1) l'effet de la pression et de la terap@e sur la cinétigue d’hydratation et sur
I'évolution des propriétés mécaniques de la pateigent dans des zones permeéables ou celle-ci
est hydratée en condition saturée, (2) le compatéme la pate de ciment en cours de prise sous
contraintes dans les zones peu perméables oudadpatiment n’a pas d’échange hydrique avec
'environnement. La premiére étude est effectudéide d'une série d’essais calorimétriques,
d’essais UCA (Ultrasonic Cement Analyzer), d’essaigaxiaux ainsi que des mesures de vitesse
des ondes. Des modeles de cinétique d’hydratatiodh®mogénéisation sont utilisés afin de
simuler les données expérimentales. La deuxiemeeétsd réalisée a l'aide d'une cellule
oedométrique du systéme des cellules STCA (Sluor€&ment Analyzer) récemment développées
par TOTAL. Les essais, concernant cette cellulésgmtés dans cette these sur ce nouveau
dispositif sont encore préliminaires et ont étdiséa a la température ambiante. On étudiera en
particulier le phénomene de cavitation (auto-desiin) et la détermination de la limite d’élastcit
sous chargement oedométrique. Ces essais oedométpggrmettent aussi de suivre I'évolution des
propriétés élastiques statiques de la pate de ciaeas jeune age.

Dans le troisieme chapitre, différents aspectsalnportement de la pate de ciment durcie sont
abordeés tels que : le comportement différé, le catapwent élastoplastique a court terme et I'effet
de cycles de sollicitations thermiques et mécamiguéétude du le comportement différé est
présentée sous forme de deux articles. Dans leig@ramticle intitulé « Time-dependent behaviour
of hardened cement paste under isotropic loadipgbté dans ‘Concrete and Cement Research’,
un modele viscoplastique a été calibré sur dessedsacompression isotrope drainé a différentes
températures d’essai réalisés sur des échantitigsisatés a 60°C et a 90°C. Le modele est validé
par un essai de compression isotrope non-draings Radeuxieme article intitulé « Effect of the
hydration temperature on the creep of a hardene@itcepaste », soumis également a ‘Concrete and
Cement Research’, le comportement différé de la gatciment a été étudié en réalisant des essais
de fluage en compression simple sur des échargibgdratés a 60°C et a 90°C. Un modele visco-
endommageable est utilisé pour 'analyse de cessestl’effet de la température d’hydratation sur
le fluage est discuté. Pour ce qui est du compamerélastoplastique, des essais déviatoriques
drainés ont été aussi effectués sur la pate dentinyeratée a 60°C et testée a 60°C et a 90°C pour
caractériser l'effet de la température d’essailswsomportement élastoplastique du matériau. Un
modele de I'évolution de la surface de charge a deteeloppé et calibré sur les données
expérimentales. Enfin, une étude expérimentalarpirgire sur I'effet de cycles de sollicitations
thermiques et mécaniques sur les propriétés aestide la pate de ciment hydratée a 90°C et sous

la pression atmosphérique est présentée.
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Chapitrel. Etude bibliographique sur le comportendintiment au jeune age

Ce chapitre présente un état des connaissancebhgdiratation de la pate de ciment, sa
microstructure, ainsi que sur l'effet de la pressidas contraintes et de la température sur le
comportement de la pate de ciment en cours de @ride la pate de ciment durcie. Il est organisé
en deux sections principales. Dans la premiereiosgectes phénomeénes physico-chimiques, le
retrait durant I'hydratation et la mircrostructute la pate de ciment sont présentés. Des méthodes
de modélisation de la cinétique et de I'évoluti@s dractions volumiques de la pate de ciment sont
aussi détaillées. Cette section traite égalemertietfet de la température et de la pression sur la
microstructure de la pate de ciment. Dans la deogiésection, les résultats expérimentaux
disponibles dans la bibliographie concernant leffie la température et de la pression sur
I'évolution des propriétés mécaniques de la patecileent sont analysés et une meéthode

d’estimation de I'évolution des propriétés élastgjpar homogénéisation est brievement présentée.

1.1.Hydratation de la pate de ciment

1.1.1.Mécanismes physico-chimiques et microstructure

Par définition, I'hydratation du ciment se fait seant une série de réactions chimiques
exothermiques entre ses composants et I'eau. Lgasitron d’un ciment Portland ordinaire est
présentée dans le Tableau 1 (Mindess et al, 2083)3S est le composant majeur avec 55% de la
masse de la poudre de ciment. Dans le ciment, rdpsretés (par exemple : P8O, K,SOy)

peuvent aussi exister.

Tableau 1 : Composition typique du Ciment PortlandOrdinaire (d’aprés Mindess et al., 2003)

Nom chimique Formule chimique Symbole geoumrgzgéag/i)
Tricalcium silicate (Alite) 3Ca0.SiD CsS 55
Dicalcium silicate (Belite) 2Ca0.Sj0 C,S 18
Tricalcium aluminate 3Ca0./D; CA 10
Tretracalcium aluminoferrite (Ferrite 4Ca0.8k Fe,0, C,AF 8
Calcium sulfate dihydrate (gypsum) CaSthi,0O Csz2 6

Le processus d’hydratation d'un ciment Portland manle est généralement divisé en 5 étapes
(d’aprés Rixom et Mailvaganam, 1999). Chaque étapespond a une tendance d’évolution de la

chaleur d’hydratation (Figure 1) :
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* Phase 1. L'hydratation initiale dure environ 15 mésu Pendant cette étape, la
dissolution des composants les plus solubles§Na K,SO,, CaSQ.xH,0) du ciment

se déroule en faisant augmenter le pH du couli€rdent.

* Phase 2: La période dormante dure environ 4 heuseshaleur d’hydratation n’évolue

presque pas. La résistance de la pate de cimesitpds encore créée.

* Phase 3: L'accélération de I'hydratation dure emvid heures. Pendant cette phase, la
chaleur d’hydratation évolue tres rapidement. Lyalrdtes formés se mettent en contact,

ce qui forme la résistance de la pate.

 Phase 4. La phase de ralentissement dure quelques [’évolution de la chaleur

d’hydratation ralentit.

« Phase 5: La phase de cure se manifeste pendaneuptusmois aprés la prise.

L’évolution de la quantité des hydrates se stabpigressivement.

Phase Il Phase 2 Phase 3 Phase 4 Phase 5
N4

06 00 &

cd OH

—_

7~
//

///
Présence de \

monosulfoaluminate

Flux de chaleur

Minutes Heures Jours
P Grain de ciment
Il Hydrates

Figure 1: Schéma de récapitulatif de I'hydratationde deux grains de ciment
(d’aprés Rixom et Mailvaganam, 1999)

D’aprés Escalante-Garcia (1998), les réactionseeldr GA et I'eau se déroulent le plus
rapidement (Figure 2). En présence de gypse,itigite se forme. Dans le cas ogACest en exces
par rapport au gypse, des monosulfoaluminatesideigaseront formés (équation (1-2)). Si le taux

de GA est trés éleve dans le ciment, il y a une foramat’aluminates hydratés (équation (1-3)).
C,A+3C-S-H,+ 25H- G AS H, (Ettringite (1-1)
2C,A+C,AS H,,+ 14H_ 3G ASSH, (Monosulfoaluminate dalcium) (1-2)

2C,A+21H — C, AH_+ C,AH, (Aluminates hydraté: (1-3)

8
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Figure 2: Hydratation des constituants de la pate € ciment durcie a la température ambiante
(d’aprés Escalante-Garcia, 1998)

L’hydratation de @GS et GS forme les principaux constituants de la pateighert durcie: le C-
S-H et le CH. Escalante-Garcia (1998) a observélgu&S réagit plus rapidement que 1@C
(Figure 2) et la quantité de CH créée est trois fitiis grande que celle dgSC C’est pourquoi le
CsS joue un role majeur en initiant la résistancéadgite de ciment pendant les premiers jours. Les
réactions chimigues de ces constituants avec Beati écrites sous la forme des équations (1-4) et
(1-5) (Tennis et Jennings, 2000):

2C,S+10,6H- G, -$ -H +2,6C (1-4)

2C,S5+8,6H- G, -S -H +0,6C| (1-5)

Microstructure

La microstructure de la pate de ciment est trésptexe. Elle est constituée des hydrates, des
anhydrates, des pores et de I'eau. Comme présedéssus, les produits majeurs sont le Calcium
Silicate Hydrate (C-S-H), la Portlandite (CH), leal@um Sulfoaluminate (Ettringite et
Monosulfoaluminate). Les fractions volumiques, tsgbilité de cristallisation, la morphologie et
les dimensions des constituants de la pate de tisoenhprésentées dans le Tableau 2.

Tableau 2: Composition minéralogique typique et caactéristiques physiques de la pate de ciment
(d’aprés Mindess et al., 2003)

Fraction Possibilité de
Phase Mineralogique | Volumique istallisati Morphologies Dimensions
(%) cristallisation
C-S-H 50-70 Tres peu Non résolu 10-100 nm
CH 15-20 Tres bien Solide hexagonal 10-100 pm
Ettringite 1-5 Bien Sohde_de_forme des 10%X0,5um
aiguilles
Monosulfoaluminate 1-5 Bien Solide sous forme deslx 1X0,1 um
plans hexagonaux
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La Porlandite est formée de cristaux hexagonawge$aqui sont entourés par des gels de C-S-H
et elle occupe environ 20% du volume de la pateigent (Mindess et al., 2003). Mehta and
Monteiro (2001) ont constaté que la morphologidad@ortlandite depend de I'espace disponible et
de la température d’hydratation.

Les monosulfoaluminates sont des cristaux prismasiget I'ettringite est sous forme des
aiguilles tres minces. lIs jouent un réle mineunsl#a structure de la pate de ciment durcie avec
une fraction volumique de 15%-20%.

Le produit majeur est le C-S-H qui est une phaseeys® avec une structure amorphe et
colloidale et une composition chimique variée. ke entre 50% et 70% du volume total de la
pate de ciment. A cause de sa forte fraction vaue les propriétés du C-S-H ont un rdle
dominant dans les propriétés macroscopiques dddadpé&ciment. Selon Jennings et Tennis (1994),
le C-S-H existe sous deux types intitulés “hautesdé” C-S-H HD et “faible densité” C-S-H LD.
Jennings (2000) et Jennings (2004) ont postuldey@eS-H LD et le C-S-H HD ont la méme unité
fondamentale, appelée “globule”. La difféerence entes deux types de C-S-H est dans
I'arrangement des globules résultant des diffésepterosités de gel qui est d’environ 24% pour le
C—S—H HD contre 37% pour le C-S—H LD. Pendant Iratation, le C-S-H LD est formé plus t6t
et il correspond & une taille de pores de 10nm arhOConstantinides, 2006). Le C-S-H HD est
ensuite formé correspondant a une taille de poeeSnin a 50nm. Jennings (2008) a proposé un
modéle conceptuel pour la microstructure de C-&thité fondamentale est un feuillet solide sec
de C-S-H qui forme le globule de C-S-H, la porositéa-globule est remplie par I'eau intercouche
et une mono-couche de I'eau adsorbée sur la sutfagiobule (Figure 3). Les pores les plus petits
sont dans la microstructure : pore IntraGlobul€d(l avec une taille inférieure a 2nm ou I'eau peut
sortir et entrer. La structure de C-S—H dans le teodé Jennings contient de petits pores de gel
(SGP) d'une taille de 1nm a 3nm dans I'espace éedgrglobules adjacents et de larges pores de gel
(LGP) avec une taille comprise entre 3nm et 12nmeates groupes de quelques globules (Figure
4).

Monolayer of water

Figure 3: Globules en chaines de C-S-H (d'apres Jeimgs, 2008)
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Saturated - early age

Globule flog

LGP=3-12nm  ¢rpo1.3nm

50 nm

Figure 4: Distribution des globules dans la pate deiment (d’aprés Jennings, 2008)

1.1.2.Degré d’hydratation

Le degré d’hydratation est défini comme le rapulatla quantité de ciment qui a réagi sur la
quantité de ciment initiale. Le degré d’hydratatjpeut étre estimé par plusieurs méthodes telles
gue lanalyse d'image, la diffractométrie aux rayogDRX). Le degré d’hydratation peut étre
calculé en connaissant tous les degrés d’hydratalés constituants du clinker selon I'expression

suivante (Bernard et al., 2003) :
a=> ma, (1-6)

ou i est un des quatre constituants principaux du etir(c,S, C S, C,A, C,AF), m est la

fraction massique du constituarttans le clinker.

Le degré d’avancement des réactions d’hydratationighent est défini de différentes fagons. Il
peut étre identifié en suivant [I'évolution relative’'une caractéristique physique ou
mécanique comme : la quantité d’eau chimique l@ehaleur d’hydratation, la surface spécifique
des hydrates et la résistance en compression sugvguaide technique des laboratoires des ponts et
chaussées, sur la maturométrie (2003).

Le degré d'avancement des réactions d’hydratatisin ceuramment confondu avec degré
d’hydratation (Copeland et al., 1962; Byfors, 1980rrentti, 1992).

1.1.3.Effet de la température et de la pression sur ladétique d’hydratation

1.1.3.1. Effet de la température d’hydratation

L'effet de la température sur la cinétigue d’hydtamn est en général étudié en mesurant
I'évolution de la résistance et des modules élasigdynamiques, ce qui est présenté dans la

section 1.2. Il n'existe pas beaucoup de donnéesernant I'effet de la température d’hydratation

11
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sur le degré d’hydratation. Lerch et Ford (1948)toouvé une augmentation plus rapide du degré
d’hydratation de quatre types de ciment Portlanti§aintes compositions et différentes finesses)
avec la température d’hydratation pour des valeoraprises entre 4°C et 40°C. En utilisant la
meéthode de la diffractométrie aux rayons X (DRXjc@#lante-Garcia (2003) a estimé le degré
d’hydratation pour une pate de ciment Portlandr@idé pour des températures d’hydratation de
10°C, 20°C, 30°C, 40°C et 60°C. Il a trouvé quddgré d’hydratation évolue plus rapidement pour
des températures plus élevées et que le degré dthyidn a une température de 60°C devient plus
faible que celui & 40°C aprés environ 20 joursoselet auteur, les produits autour des grains de
clinker sont plus compactés a 60°C qu'a 20°C e$tadette couche des produits qui ralentit les
réactions chimiques. Thomas (2007) a étudié I'eféeta température d’hydratation sur la cinétique
d’hydratation de €S en réalisant des essais calorimétriques isotlseam&0°C, 20°C, 30°C et
40°C. Cet auteur a trouvé aussi une acceélératiordatiré d’hydratation avec la température
d’hydratation. Zhang et al. (2010) ont utilisé l&thode d’analyse thermogravimétrique (TGA)
dans le but de calculer le degré d’hydratation édsntillons hydratés a différentes températures.
Cette technique consiste a mesurer la perte du pmedséchantillon qui est chauffé a haute
température. Un changement de masse dans une galantempérature spécifigue permet
d’identifier la présence des particules chimiques donstituants du matériau. La grandeur de ce
changement de masse permet d’évaluer la quantipFatiuit dans I'échantillon et donc d’estimer
le degré d’hydratation de la pate de ciment. Zhetngl. (2010) ont trouvé une augmentation plus
rapide du degré d’hydratation a des températunes @levées pour un ciment de classe H avec
w/c=0,35 (Figure 5).

0.5

Class H, wic = 0.35 ' o
P
o 1D¢¢ r" - o
0.4} . T |
8 U4F —a—25°C s »
- __-' F
E -+ 4070 ;.* 4
@ pal --=--60°C A L 4
E\ o '(;" t_..... .d""
2 el P
- ;
ﬁ 0.2+ 4 .
E i
0.1} .
Initial set
__._'___‘!.- -
of g .
1 10 10°

Time (h)

Figure 5: Degré d’hydratation d’une pate de cimente classe H hydratée a
différentes températures (d’aprés Zhang et al., 2@)
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1.1.3.2. Effet de la pression

Une accélération de I'hydratation sous I'effet deptession est en général observée. Ludwig et
Pence (1956) ont montré que sous une pressionimplusrtante, la chaleur d’hydratation évolue
plus rapidement pendant les premiers heures, meés &h la vitesse d’augmentation de la chaleur

d’hydratation devient progressivement plus faibleagec une pression plus petite (Figure 6).

8 _
51.8MPa
-5-34.5MPa
67 ——6.9MPa

——0.1MPa

Hydration rate (cal-gh™)
D

Time (h)
Figure 6 : Effet de la pression sur le flux de chalur d’hydratation (d’aprés Ludwig et Pence, 1956)

Rahman et Double (1982) ont trouvé que I'applicatpmms le relachement d'une pression de
75MPa pendant I'hydratation peut causer une augtientdu degré d’hydratation. Selon ces
auteurs, une application de la pression sur la g@teiment a I'age inférieur a 160h déclenche une
augmentation de la quantité d'eau passant a tradeerouche des hydrates aux anhydrates,
conduisant a une accélération du processus d’latdmat Cependant, ces études ont été realisées
pendant la période ou la pate de ciment est sousefale gels. En mesurant la conductivité
électrigue dans la pate de ciment en cours d’hgtiost, Bresson et al. (2002) ont montré qu’'a
20°C, I'nydratation de €S est plus rapide sous une pression plus impor(aigare 7). Meducin et
al. (2008) ont montré que la précipitation de Chyaapit plus tét et les anhydrates disparaissent
plus rapidement sous des pressions élevées. Qegiti@isué a I'accélération de la dissolution des
anhydrates sous une pression plus importante. Gesira ont confirmé aussi que la pression
d’hydratation n'a pas d'effet sur la microstructutes hydrates. Jupe et al. (2007) ont comparé
I'évolution de I'hydratation des échantillons hyiis a 180°C et sous des pressions de 7MPa et
52MPa. lls ont observé que la quantité de CH emtidimup plus élevée (environ 25%) sous 52MPa
gue sous 7MPa pendant les 140 premieres heures.cQafrme I'effet de la pression sur la

cinétigue d’hydratation. Ce résultat a été confirméssi par Jupe et Wilkinson (2011) pour
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I'hydratation a 25°C. lls ont observé que la guéntie CH du ciment de classe G évolue plus vite

sous 60MPa que sous 3MPa (Figure 8).

Conductivity

500 bar
T00 bar

850 bar

N 1 N ] ¥ |
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Figure 7 : Effet de la pression sur la conductivité&lectrique (d’aprés Bresson et al., 2002)
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Figure 8 : La quantité de Portlandite en fonction ai temps pour
un ciment pétrolier classe G hydraté a 25°C (d’apre Jupe et Wilkinson, 2011)

D’autre part, I'hydratation de §S du ciment de classe G et de classe H est effewtnveplus
rapide sous une pression plus élevée. Récemmemtredcet al. (2010) ont utilisé le modéle de
« boundary nucleation and growth » (BNG) afin desidérer I'effet de la pression sur le temps de
prise d’'un type de ciment de classe H. Ce modéla détaillé dans la suite de mémoire. Ces
auteurs ont postulé que dans certains intervabeteishpérature et de pression, le taux de réaction

est augmenté par la pression mais que les phénsmégsiques mis en jeu sont identiques.
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1.1.4.Modélisation de la cinétique d’hydratation

1.1.4.1. Nucléation et croissance

Les réactions chimiques démarrent en certains p@ppelés « sites de nucleus formés ». La
nouvelle phase est nucléée par les « nuclei deegesnqui existe déja dans I'ancienne phase. La
guantité de nuclei de germes formée diminue penblaydratation pour former des nuclei de
croissance (growth nuclei) pour des grains de nuvghase (Avrami, 1939). Les nuclei de
croissance sont distribués sur la surface ou darslume des réactants. Les réactions chimiques
qui suivent sont localisées au voisinage des nageairoissance formés précedemment, ce qui en
résulte est une croissance du volume des hydretefapt I'’hydratation. La théorie de nucléation et
de croissance a été développée par Avrami (19402 gupposé que pour une transformation de
phase isotherme d’un volume constant due a un gsasede nucléation de croissance, la nucléation
est distribuée de facon aléatoire dans le volunie &tux de croissance est constant. Cette théorie
décrit bien la transformation de phase pendanptemieres heures de I'hydratation mais elle ne
peut pas simuler la phase de cure de I'hydratateola pate de ciment.

Avrami (1939) a supposé que le taux de croissanéaife G est constant et identique dans

toutes les directions. A l'instant & nucléation commence. A l'instafiia croissance commence.
Donc, le volume transformé a I'instantréé par un nucleus de germe est exprimé par :
X(tt) =hG*(t-t )’ (1-7)
ou h est un parametre dépendant de la forme des nlodst égale a477/ 3 pour une sphere.
Considérant qu’a l'instartt ily a N (tc) nuclei de germe par unité de volume totale, peindiarte

de dt,, 'augmentation du nombre de nuclei de germeasnsAvrami (1939):

dN(t) =1, (t.)dt, (1-8)
ou I, (tc) est le taux de nucléation qui est le nombre déende germes formés par unité de

temps. La fraction volumique transformée a I'instaest calculée par :
t
X°(t) = et el (t) dt, (1-9)
0

En remplacant I'équation (1-7) dans I'’équation JLeth obtient :

t

X°(t)=hG® [ (t=t)’1 (t)dt, (1-10)

Le volume transformé et la fraction volumique tfansée calculés dans les équations (1-7) et

(1-10) supposent gu’il n'y a pas de superpositi@s dones transformées. Ce volume et cette
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fraction volumique sont appelés « volume transfoéteidu » et « fraction volumique transformée
étendue ». Afin de prendre en compte une possiperposition dans I'envahissement de zones

adjacentes, Avrami (1940) a défini un volume transe réelx(t,t.) et une fraction volumique

t
transformée réellex (t) =jx(t,t:)lv (t.) dt, et a proposé de calculer le volume transformé aéel
0

partir de celui étendu, en supposant que le rapgrare la variation du volume transformé réel
dx(t,t) et la variation du volume étendlx’(t,t.) a l'instantt est égal & la fraction volumique du

volume non-transformé réel :

dx(tt) _._ )

—d ty) 1-X(t) (1-11)
Autrement dit, on a:

dX(t) a1 i

—dxe(t) 1-X(t) (1-12)

A linstantt=0, X(t) =0, la variation du volume transformé réel est égake variation du celui

étendu. A long terme, la fraction volumique tramsfée tend vers 1, de sorte que le rapport entre le
volume transformé réel et le volume transformé detlevient faible. Par conséquent, bien que le
volume étendu augmente avec le temps (équatio®)j14laugmentation en temps du volume réel
se ralentit.

En intégrant I'équation (1-12), on obtient :
X (1) =1-exp(-X° ) (1-13)
Sous I'hypothese que le taux de nucléatlgrﬁtc) ne varie pas avec le temps, et est édal a

'équation (1-13) est réécrite comme suit :

X(t)=1- ex;{ —2 IVG3t4j (1-14)

Figure 9: Envahissement des zones transformées adgntes (d'aprés Avrami, 1939)
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D’aprés I'équation (1-10), sous I'hypothese d'umdt@ae nucléation constakt, on a :

dX®(t)
——~=hG%I,t° 1-15
p v (1-15)
En dérivant les deux cotés de I'équation (1-14)rppport au temps, on obtient :
dX(1) 3,3 p( h 4]
——2=hl,Gt’exp ——I,G* 1-16
at v v (1-16)

On trouve que la vitesse d’augmentationX®(t) augmente en temps tandis que cellexdg)

augmente au début et diminue a long terme. Cédiestré sur la Figure 10 qui présente la forme

des fonctionsf =t* et f =t®exp(-t*).

3,54
3,0 A
e /
2,5 A
f=t Sexp(t4) /
2,0 - /
= 1,54 /
1,04 /
-~

i -~
> _—‘m
0,0 : T |

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

Figure 10: Effet de I'envahissement sur le taux déhydratation

Selon Avrami (1940), I'équation (1-14) est modiffgaur prendre en compte la forme des grains.

La fraction volumique transformée réel(t) est exprimeé par :
X(t) =1-ex _h l,G"t™ (1-17)
n+l "’
oun est un parametre qui varie de 0 a 3.

1.1.4.2. Deux approches de la modélisation de la cinétiquehydratation de CsS

et la pate de ciment

Comme présenté ci-dessus, sous I'hypothése queclaation et la croissance sont distribuées
de fagon aléatoire dans un volume, la théorie danir(1939) décrit bien la forme de la courbe du
taux d’hydratation en fonction du temps. Cependaalpn Thomas (2007) la théorie d’Avrami
(1939) ne décrit pas bien le taux d’hydratationrpauphase de cure (phase 5) (Figure 11). Pour
remédier ce point, deux approches différentes Endéveloppées: I'approche de Kondo et Kodama
(1967) et 'approche de Thomas (2007).
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Figure 11 : Taux de la chaleur d’hydratation de GS avec w/c=0,5 a 20°C (d’aprés Thomas, 2007)

Approche de Thomas (2007)

Une approche pour I'hydratation de la pate de ctnest proposée par Thomas (2007) qui a
supposé que le mécanisme d’hydratation ¢t €5t le méme pendant toutes les quatre phasés (de
phase 2 a la phase 5) en utilisant la théorie lb@urdary nucleation and growth » (BNG) (Cahn,
1956 ; Christian, 1975) pour simuler I'hydratatide GS. En patrticulier, selon Thomas (2007), la
phase dormante est contrdlée aussi par la BNGexpiqué que pendant la phase dormante, il y a
peu de nuclei qui sont formés et donc une évoldtimfaible du degré d’hydratation. La théorie de
BNG considere que les réactions chimiques sontl@giéies a la surface des réactants. Sous
I'hypothese que les surfaces des réactants senpeésele facon aléatoire dans le volume, la théorie
de BNG devient la théorie de nucléation et de savise d’Avrami pour le cas ou la surface des
grains est peu couverte par des produits. Il yladiateraction entre les nuclei adjacents pour ce
cas. Cependant, lorsque la surface des grainssst aouverte, la croissance des nuclei est limitée
par I'envahissement de ces nuclei et par les nadgicents sur la surface du méme grain ou par
'envahissement des nuclei adjacents des autr@ssgtdenvahissement des zones adjacentes est la
cause de la décélération du taux de I'avancemeithgdratation. C’est la raison pour laquelle,
Thomas (2007) a utilisé la théorie de BNG afin ideuer la phase de ralentissement et la phase de
cure de @S. Cependant, dans ce modele, la surface entggdes d’anhydrates et les hydrates est
supposee ne pas changer. Dans la suite, on presgequations de la théorie BNG.

Christian (1975) a calculé la fraction volumiquansformée en considérant un volume unitaire

de la phase initiale. Des nodules sont formés saraurface plane unitaire de la phase initiale. A

l'instant t_, le nombre des nodules eNt(tc). La forme des nodules est supposée sphérique. Ces

nodules ont des parties communes avec les nodijeseats. Christian (1975) a calculé le volume

étendu des nodules et la formule (1-13) d’Avrarétautilisée afin de calculer le volume réel. Pour
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calculer le volume étendu, Christian (1975) a abérg non seulement I'envahissement des nodules
sur une méme surface d’'un grain mais aussi I'esgaent des nodules des surfaces adjacentes.
Dans ce modele le calcul se fait en deux étapBEscalcul du volume des nodules formés sur une
méme surface en prenant en compte I'envahissemeoési@odules (Figure 12a), (2) calcul du
volume de I'ensemble des nodules dans tout le velamprenant en compte I'envahissement des

nodules des surfaces adjacentes (Figure 12b).

Nodule formé Intersection des nodules

a, Etape 1 : Nodules distribués sur une surface d'u b, Etape 2 : Envahissement entre des nodules formés
grain sur des grains différents

Figure 12 : Des étapes de calcul du volume des hydes

- Etape 1: calcul du volume étendu sur une méme surfagi(€il2a)

Pour calculer le volume étendu des nodules sur méme surface, Christian a considéré
l'intersection entre un plan Y a une distaggear rapport a la surface d’'un grain de la phagialie
et les nodules. Aprés avoir calculé la surfaceleéds I'intersection de ce plan et des nodules, le
volume des nodules est calculé en intégrant lemvelélémentaire créé par cette surface sur une

distancedy. L'intersection d’'un nodule et de ce plan est arcle avec une surface qui est calculée

par :

ﬂ(RZ— y2) pour y< G t-t)
0 poury>G(t 1)

(1-18)

ouR est le rayon du nodule. Ce rayon évolue en tempest fonction du taux de croissar@e

qui est supposé constanR= G(t-1). Le nombre de noduledl(t,) est fonction du taux de

nucléation superficidlzs (nombre de nuclei de germes formés par unité dpedeatans une unité de

surface des grains) qui est supposé constant. learduréedt,, 'augmentation de la surface
étendue de l'intersection entre le plan Y et ledubes est calculée :
dsS’ = s| dt (1-19)
En remplagant I'équation (1-18) dans I'équatiori@); on obtient :
IT(GZ('[—'[C)Z - y2) ldt, pour y< G(t-t)
0 poury>G(t )

ds° = (1-20)
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La surface étendue est calculée par :
t ) t-y/G 5
s=ml, [ (G(t-1) -y dt=my [ (G(t-1) - ) ot (1-21)
t.=0 t.=0

C

On obtient :

7—TIBG2t3(1— 3% - 2x3) pour x=—- < |
e_)3 Gt
s = (1-22)

0 pourx:l> 1
Gt

La surface réelle est calculée en utilisant I'émunaf1-13) d’Avrami :

S=1-exp(-S) (1-23)
Le volume transformé réel sur I'unité de surfaaendjrain de la phase initiale est calculé par :
y=+oo Gt
X'= [ sdy=2f [1— exp( - S)] d (1-24)
y=-o 0

- Etape 2: calcul du volume étendu dans tout le volumegFa 12b)
On considére maintenant un volume unitaire de éarisle de la phase initiale. La surface totale

des grains de la phase initiale dans une unitéotlene (la surface spécifique, ou la finesse) est

Q. En supposant que ces surfaces sont distribuééacde aléatoire dans ce volume, on peut

calculer la fraction volumique transformée sur desfaces des grains de la phase initiale en

utilisant I'expression:
X? =g X’ =2c£?[1—exp(—§)] dy (1-25)
0

Cependant, I'expression d¢° ne prend pas encore en compte I'envahissememtatieses a la
surface d’'un grain de réactant et des nodulessarface des autres grains adjacents (Figure 12b).

Afin d’en tenir compte, I'expression (1-13) estligge pour calculer la fraction volumique

transformée :
X :1—exp(—Xb) =1- ex{ - ZQ?T[ + ex()—gﬂ d\} (1-26)
0
Remplacant I'équation (1-22) dans I'équation (1;2) obtient :
X =1-exp(- ;1) ex;{ xcti exé—gké ( - &£+ )3 d% (1-27)

ou etk et k, sont determinés comme suit (Thomas, 2007):

k, =O°G (1-28)
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k =(1,086%)"" (1-29)
Pour le cas de I'hydratation dg&ou de la pate de ciment, le paramégrecorrespond au taux
de transformation de I'eau entre les surfacels, etorrespond au taux de transformation des parties

nucléées des surfaces (grains @8 Gu grains de ciment). Lorsqlg>>k;, , la surface est tres vite

couverte complétement par des nuclei. Dans ceocaspnsidere que le volume de transformation
est approximativement égal a celui formé aprésolaverture totale de la surface. La fraction
surfacique réelle de l'intersection est approxinetient égale a l'unité et I'expression de est
simplifiée:
X =1-exp - X ] (1-30)
Dans le cas ok, <<k, la surface est faiblement couverte par les nucéefraction surfacique

réelle de l'intersection du plan Y et des nodules approximativement égale a la fraction
surfacique étendue. La cinétique de transformadisinéquivalente a celle de nucléation spatiale

décrite par Avrami poun=3 (voir I'équation (1-17) ):

X =1- exp{ —’—; kgt“j (1-31)
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Figure 13 : Essais UCA sur une péate de ciment deaslse G a 52°C et sous 34,5MPa
avec différentes concentrations de retardateur

Il faut noter que le modéle de Thomas (2007) pmatiler la cinétique d’hydratation dus€ pur.
En présence d’additifs, ce modéle ne peut pas smhalphase dormante. Cet argument de Thomas
(2007) est compatible avec nos résultats expéramenen laboratoire qui ont montré que les
retardateurs affectent effectivement la durée dphase dormante de la pate de ciment, mais

n'influencent pas beaucoup sur le processus d'lgtioa (phases ultérieures). Nos résultats

21



Chapitrel. Etude bibliographique sur le comportendintiment au jeune age

expérimentaux des mesures de la vitesse des ogaleses dans les locaux de TOTAL sur la pate
de ciment en cours de prise (réalisées par uneledtititulée UCA, ce dispositif est présenté dans
la section 2.2.1) ont montré qu’avec un agent terdateur, le temps de prise est modifié tandis
gue les phases de l'accélération et de décéléragasont pas changées. Cing essais UCA ont été
réalisés a 52°C sous une contrainte de 34,5MPéestoulis de ciment a une concentration en
volume de O litre/tonne, 2 litre/tonne, 4 litre/tenrd litre/tonne et 8 litre/tonne de retardateur
respectivement. On observe sur la Figure 13 quecdacentration du retardateur affecte
effectivement le début de la prise du coulis deecim(le moment ou la vitesse des ondes
commence a augmenter), mais n’influence pas beawoup processus d’hydratation (la forme de

la phase de I'augmentation de la vitesse des ondes)
Approche de Kondo et Kodama (1967)

Kondo et Kodama (1967) ont discuté sur les phasebhgératation 3 & 5 décrites dans la
section 1.1.1. lls ont supposé que I'hydratationCgs, le composant le plus important du ciment,
se déroule de facon différente pour ces 3 phasedape I'hydratation. Le modéle de Kondo et
Kodama (1967) décrit I'évolution de I'épaisseur (siderée uniforme) de la couche des hydrates
autour d’'une particule sphérique de ciment. Au téboe couche mince des hydrates est formée
des que le ciment est en contact avec I'eau (ptlaseante). Ensuite, cette couche des hydrates
devient moins perméable au cours du temps, contuiséa phase d’accélération ou les produits
extérieurs (outer product) et produits intérieuiangr product) sont formés (phase de
'accélération). Dans la phase de Il'accélérationleetphase de ralentissement, le processus
d’hydratation est celui de nucléation et de craissadécrit par Avrami (1939). Aprés cette phase,
I'épaisseur de la couche des hydrates augmentawsamt une diminution de la diffusion des ions
(phase de cure). C’est pourquoi Kondo et Kodamab{l9nt constaté que la cinétique
d’hydratation change et que le taux d’avancementigeratation décroit ; la phase de cure est
ainsi controlée par la diffusion. Autrement dit,rédentissement du taux d’hydratation pendant la
phase de cure est contrélé non seulement par héssement des zones de produits mais aussi par
la diffusion des ions a travers les couches desalgsllia différence entre I'approche de BNG
utilisé par Thomas (2007) et I'approche de diffasite Kondo et Kodama (1967) est résumée dans
le Tableau 3En se basant sur le modele de Kondo et Kodama )18&rnard et al. (2003) ont
développé un modele semi-empirique dans le butidies I'évolution du degré d’hydratation de la
pate de ciment en fonction du temps. Dans la deiteodele dans le cadre de I'approche de Kondo

et Kodama (1967) est présenté.
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Tableau 3 : Deux approches pour modélisation de Kfdratation de la pate de ciment

Phases Kondo et Kodama (1967) Thomas (2007)
Phase 1 : hydratation initiale n'est pas modélisée
Phase 2 : phase dormante n’est pas modéliség BNG
Phase 3 : phase d'accélération ) BNG

: Avrami (1940)
Phase 4 : phase de ralentissement BNG
Phase 5 : phase de cure Contrdlée par la diffugion BNG

* Hydratation pendant la phase d’accélération (phas@&) et la phase de ralentissement

(phase 4): nucléation et croissance d’Avrami (1939)

Par définition, le degré d’hydratation est la fragt volumique transformée. En utilisant

I'équation (1-17), on a:
h n+ n+l
0’-0’0 zl_eXF{ _kaA:}l (t _tO) j (1'32)

ou a, ett, sont resepectivement le degré d’hydratation awtdéeé la phase d'accélération et

l'instant auquel la phase d’accélération commericg ;est défini par :

Ken, =" 1,G" =JCQF I, G" (1-33)
L’équation (1-32) peut étre réécrite comme unetiaieentre le degré d’hydratation et le temps:

In(1-(a -a,)) = k" (t -t,)™ (1-34)
ouk est calculé par I'expression suivante:

= (1-35)
n+1

En dérivant I'équation (1-34) par rapport au tengwspbtient:
(jj—ct’ =k™ (n+1)(1-(a -a,))(t-t,)" (1-36)
Remplacant I'équation (1-34) dans I'équation (1;3®) obtient:

da -t
e k(n+1)(1—(a —ao))[ —In(l—(a —ao))] n+l (1-37)
L’équation (1-37) est réécrite pour le constitwadt clinker:
% = —A( (0’) (1_38)
dt r

avec A (a)=(1~(a -ay,))[ -In(1-(@ @ OX))T”ﬁl (1-39)
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_ 1
"Dk .

ot A (a) est raffinité chimique du constituant qui controle le taux de I'évolution des

reactions chimiques. Le temps caractéristique a&ssota réaction du constituaxtavec I'eaur,

est en fonction des constitugnte la température et de la finesse de la poudre dertid? (la

surface spécifique de la poudre de cimenf/gmD’aprés Bernard et al. (2003), I'expressionrge
est la suivante :
(T, ®) =1, (T, ®)ex L (1-41)
R\T T,
avec le temps caractéristiqmg(To,db) a la température de référente(°K) et a une finesse

donné par :

7, (T, @) :%rx (T, @) (1-42)

ou @, est la finesse d'un ciment de référengg,est I'énergie d’activatiorR est la constante de
gaz parfaits (8,314 J°Knol™), T est la température (°K). Dans cette équation, Bdragal. (2003)

ont postulé que le temps caractéristiql,géTo,db) est inversement proportionnel a la finesse. Une

modification sera apportée pour prendre en congpfimésse de la pate de ciment dans la partie de

modélisation de ces travaux de these (voir secttoR.2). Les valeurs des parameéetres

7(T,,®,), N, E, eta, des constituants d'un ciment avec une finesse600@ri/g sont présentées

dans les travaux de Bernard et al. (2003), dépemdiamapport de I'eau sur ciment w/c et des

constituants du clinker (Tableau 4).
* Hydratation pendant la phase de cure (phase 5)controle par diffusion

Selon Fuji et Kondo (1974), pendant la phase déation et croissance, la couche des hydrates
autour des grains de ciment est assez permeéalite.@@eche ne limite pas la diffusion des ions et
donc elle n'empéche pas I'avancement des réactibimiques. Lorsque le degré d’hydratation
atteint une valeur de seuil”, une autre couche d’hydrates est formée entreol@he formée
précédemment et le grain de ciment. Selon Fuji @d¢ (1974), la perméabilité de la couche
intérieure est plus faible que celle de la couctiérimure. Ces auteurs ont supposé que la diffusion
des ions a travers cette couche intérieure conti@@ancement des réactions chimiques. lls ont
considéré I'hydratation d’'un grain dg&ayant une forme sphérique. A un degré d’hydaiadie
a”, le rayon du grain d’anhydrate ast. Le taux de diminution du rayon du grain d’anhyera

est ensuite écrit en fonction d’une constante ffasion D (cn/h) :
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_dr_ D
dt ro-r

(1-43)

En intégrant cette équation & partir de l'instantol la phase de diffusion commence, on

obtient:
r’—r =yJ/2Dt " (1-44)
Fuji et Kondo (1974) ont calculé le degré d’hydtiata a partir de I'évolution du rayon du grain
d’anhydrate :
3
a= 1—(Lj (1-45)
R.

ou R, est le rayon du grain d’anhydrate.

En utilisant I'équation (1-44) et 'équation (1-4b)e relation entre le degré d’hydratationet

le temps est déduite:
(1-a)" = m\/t 7 +(1-a")" (1-46)

En dérivant les deux cotés de I'équation (1-46)rgapport au tempts on obtient :

da_ (1-a)" 3D (1-47)

dt (1—0')1/3 _(1_05)1/3 Fﬁ

Cependant, dans I'équation (1-47) obtenue a pded travaux de Fuji et Kondo (1974), la

température et la finesse de la poudre de cimesbnepas considérées. Pour prendre en compte

ces facteurs, Bernard et al. (2003) ont modifiquation (1-47) :

da_  (1-a)" 3Do (5{14}] 148
dt (1—a)1/3—(1—am)1/33i¢oexp RUE T (49

Donc, on retrouve la forme de I'équation (1-38) :

d_azm (1-49)
dt r
ou r:&z&exp(E (1 iD (2-50)
3D @ RIT T
A(a)= (1-a) (1-51)
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Figure 14: Diminution de A(a) en cours d'hydratation

Le coefficient de diffusioD est fonction du rapport w/c. Les valeurs de ceup@tre pour les

constituants d’un clinker de ciment Portland ordma w/c = 0,3 ; 0,5 ; 0,7 sont présentées dans le

Tableau 4. Concernant I’aﬁinité(a) pendant la phase de diffusion (équation (1-5&)Fi¢ure 14

montre qu’elle diminue avec le degré d’hydratatioe, qui entraine une diminution du taux de

degré d’hydratation en cours d’hydratation suivatuation (1-49).

Tableau 4: Paramétres du modeéle d'hydratation (parenétres utilisés dans les travaux de Bernard et al2003)

Energie
i / Pour phase 3 et phase 4 Pour phase 5 dactivation
InKer wiC
7% (To) () | n, +1 ao, D (cni/h) a E./R (°K)
0,3 13,5 1,86 0, 42x 1010
CsS 0,5 11,9 1,72 0,02 2 64x 10 0 4500
07 105 1,66 15 6x 10710
0,3 71,2 1,10
C,S 0,5 60,9 0,96 0,00 | 6,64x10%3 2500
0,7 58,6 0,84 0.60
0,3 57,7 1,14 '
CA 0,5 49,2 1,00 0,04 2,64x 1010 5500
0,7 35,9 0,86
0,3 27,0 2,44 0,42x 102°
C.AF 0,5 21,4 2,30 0,40 | 2 64x 1010 4200
07 143 2,16 15,6% 10 10

Dans les travaux de Bernard et al. (2003), le dddwgdratation au seuil de la phase de diffusion
a” est supposé égal a 0,6 pour tous les composautmiler. Cependant, Berliner et al. (1998) ont
montré que ce parametre prend plutét des valeurprises entre 0,4 et 0,5 pour différents taux

w/c. Meinhard et Lackner (2008) ont utilisé le miedé’hydratation multi-phasique de Bernard et
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al. (2003) pour modéliser I'effet la cinétique ddngitation et pour évaluer la chaleur d’hydratation
d’un type de laitier de ciment a la chaux. Ceswstent utilisé un degré d’hydratation de seuil éga
a 0,3 a des températures d’hydratation de 30°CeediC. Plus récemment, les paramétres du
modele chimique de Bernard et al. (2003) ont éuéligés dans le travail de Pichler et al. (2007)

pour décrire la cinétique d’hydratation de la pgeciment hydratée a 19°C et 30°C.
1.1.5.Cavitation, retrait chimique et retrait endogene

Pendant I'hydratation, un facteur qui influence #aement les propriétés thermo-poro-
meécaniques des matériaux cimentaires est I'étaatieation du ciment. La variation du volume du
ciment en cours d’hydratation dépend aussi du deégréaturation. Dans les applications du génie
civil, cette variation du volume est en général &eden réalisant des essais sur des échantillons
hydratés en permettant les échanges hydriques'aagzonnement extérieur (Burlion et al., 2005;
Baroghel-Bouny et al., 2006) Briffaut et al. (2011). La dessiccation par séchpget causer un
endommagemerdu matériau, a cause de I'hétérogénéité de I'htamidiative dans I'échantillon
pouvant causer localement des contraintes dedrafBurlion et al., 2005). Pour le cas d'un puits
pétrolier, la gaine de ciment peut traverser daseegamperméables ou il n'y a pas d'échange
hydrique entre le ciment et I'environnement. Damsas, le phénomene dit auto-dessiccation de la
pate de ciment apparait et cause le retrait du ntim@e phénomeéne d'auto-dessication peut

éventuellement conduire a la cavitation du flukeiistitiel.
1.1.5.1.Cavitation dans la pate de ciment durant I'hydrataton

Lorsque la pate de ciment est hydratée sans écliiege avec I'environnement extérieur, le
degré de saturation de la pate de ciment diminuRitlde la consommation d’eau par les réactions
chimiques. Si la pression de I'eau diminue suffisant, il peut y avoir une vaporisation partielle
de I'eau. Acker (2004) ont observé que I'hydratatiibnciment peut induire la cavitation de I'eau
de pores en condition sans apport d’eau. Ce phammevoque le retrait de la pate de ciment.
Lura et al. (2009) ont également observé que pouapport w/c=0,3, la cavitation commence au
début de la prise. Ces résultats sont conformgsoau de vue de Thiercelin el al. (1998) qui ont
suggéré que pendant le processus d’hydratationadpate de ciment sous contrainte totale
constante, la pression de pores diminue et parégomsit la contrainte effective augmente. Selon
ces auteurs, la pression de pores peut devenitivégauf dans le cas ou la pression initiale de
pores est tres élevée. Lin (2006) a utilisé un neodbemo-poro-mécanique afin de modéliser la
diminution de I'humidité relative durant I'hydraian de la pate de ciment. Dans ce modele, le
volume de I'eau restant au cours de I'hydratatisincalculé a I'aide d’'un modéle semi-empirique

pour la cinétique d’hydratation. L’'auteur a donné welation entre le volume de I'eau restant dans
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la pate de ciment en cours d’hydratation et le dimenmaximal des pores remplis par I'eau. En
utilisant I'équation de Young-Laplace et de KelMim pression capillaire et 'humidité relative ont
été évaluées. Ce modéle est en accord avec letatéMpérimentaux de Lura et al. (2003) et de
Jiang et al. (2005) concernant l'influence du rappdc sur la diminution de I'humidité relative
d’'un ciment Portland en conditions fermées (Figbbeet Figure 16). L’humidité relative est le
rapport de la quantité de vapeur d’eau contenue ltlnsa la quantité maximale de vapeur d’eau
que l'air peut contenir sans condensation de lawageau. Elle est évaluée par le rapport de la
pression partielle de la vapeur d’eau a la pressanrante de la vapeur d’eau a la méme
température. Selon Jiang et al. (2005), durantfétation de la pate de ciment sans application de
contrainte, I'humidité relative diminue plus rapigent pour un rapport w/c plus faible. Autrement
dit, pour un rapport w/c plus faible, la pressi@pitiaire apparait plus tot. Cette observation est
compatible avec I'observation d’Acker (2004). Iufanoter que les essais de tous les auteurs ci-
dessus sont réalisés sans apport d'eau, avec afiporta la température ambiante et sous la
pression atmosphérique. La condition « avec appait » est trés importante parce que dans le cas
ou l'air n’existe pas dans la pate de ciment, &sgpion capillaire n'apparait pas en tant que le&deg
de saturation n’est pas nul. En effet, dans celagsession partielle de la vapeur d’eau est égale

la pression saturante de la vapeur d’eau et donenlidité relative est toujours égale a 1.
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Figure 15: Mesures de Jiang et al. (2005) et modéde Lin (2006) (d'aprés Lin, 2006)
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Figure 16 : Mesures de Lura (2003) et modéle de Lif2006) (d’aprés Lin, 2006)

1.1.5.2.Relation entre retrait et cavitation

On distingue deux types de retrait pendant I'hyatrah des matériaux cimentaires : le retrait
chimique et le retrait endogene.

Le retrait chimique (Contraction Le Chatelier) kestetrait absolu qui est di au volume plus petit
des hydrates par rapport au volume des réactamiseteclinker). Le retrait endogéne isotherme est
le retrait apparent de la pate de ciment pendanhgdratation. Dans les conditions sans échange
hydrique avec l'extérieur et sans sollicitationscamques, il est aussi appelé retrait d’'auto-
dessiccation.

La Figure 17 illustre le retrait chimique duranhyldratation de la pate de ciment sans
chargement. D’aprés Nawa et Horita (2004) pendasitphases de pré-induction et d’induction
(phase 1) et la premiére partie de la phase d'aat@n (phase 2), les grains des anhydratesset de
hydrates sont immergés dans le fluide. Les hydifat@sés ne créent pas encore de résistance pour
la pate de ciment. Dans ces phases, le retraitighéret le retrait endogéne sont donc identiques.
En absence de I'eau entrante dans I'échantillos,|€léeuil de percolation (phase 3), les hydrates
entrent en contact en formant la résistance détege ciment. Les vides apparaissent et la pate de
ciment commence a étre dé-saturée. Cet état cormdsgu point ou les deux courbes se séparent.
Ensuite, la pate de ciment devient un solide giréssion capillaire apparait, ce qui provoque le
retrait d’auto-dessiccation. Ces arguments de Nair#borita (2004) sont conformes au point de vue
de Sellevold et al. (1994) selon lequel le volurceupé par les phases gazeuses correspond a la
différence entre le retrait chimique et le retritdogene. En mesurant le retrait chimique et le

retrait endogene d’'une pate de ciment avec w/c8eHevold et al. (1994) ont trouvé qu’a I'age de
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48h le retrait chimique est d’environ 5,5% tandie dgiretrait endogéne est d’environ 1%, ce qui
reflete que le retrait chimique est beaucoup phogorrtant que le retrait endogéne. Avec apport
d’eau (la pate de ciment hydratée est immergée Iizas pendant son hydratation), aprées le seuil

de percolation, les vides n’apparaissent pas tanoid’eau extérieure entre dans I'’échantillon.

. Percolation du “ .
Retrait .. ot Retrait
squelette rigide .+

L

chimique

Retrait

endogeéne
»  Temps
Grai _
Eau ram ) Hydrates Gaz
anhydres 4
\ Vi /A fl

Figure 17 : Retrait de la pate de ciment pendant lgratation en condition « sans apport d’eau »
(d’'aprés Nawa et Horita, 2004)

Retrait chimique

Selon les travaux de Powers (1935), le retrait @husndes différents constituants du clinker est
différent. Le retrait chimique de,8 est le plus faible tandis que |eACa le retrait chimique le plus
important. Ces résultats sont compatibles avead&texpérimentale de Tazawa (1995) qui a
montrée que le retrait chimique et le retrait erah@gsont modifiés par la composition de la pate de
ciment. Sur la Figure 18 on observe que les cimavgs une grande proportion deAQtypes N, H
et W) ont un retrait chimique plus important. Justee al. (1996) ont constaté que sous pression
atmosphérique le retrait chimique de la pate deentrde classe G n’est pas affecté par le taux wic.
Pour w/c=0,3; 0,4 et 0,5, Lin et Meyer (2009) amidélisé le retrait de la pate de ciment sous
différentes conditions de température et de pressioprenant en compte I'effet de ces conditions

sur le degré d’hydratation.
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Figure 18: Retrait chimique pour différents ciments(d’aprés Tazawa, 1995)

Il existe trois méthodes principales pour mesueeretrait chimique de la pate de ciment: la
méthode dilatométrique, la méthode gravimétrigua eyycnométrie. La premiere méthode consiste
a mesurer la quantité d’eau qui entre dans I'édi@npendant I'hydratation. En effet, I'échantillon
est placé dans un tube ou il y a de I'eau distillé® niveau d’eau est mesuré par une pipette
graduée. La réduction du niveau d’eau correspondetrait chimique de la pate de ciment. La
deuxiéme méthode consiste a mesurer le poids dhandillon de la pate de ciment immergée dans
'eau. La diminution du poids correspond au ret@itmique. La méthode de pycnométrie est
proposée par Tazawa (1995) et Justnes et al. (1€¥)e méthode est similaire a la méthode
dilatométrique. L'échantillon est placé dans un nyuoéetre. De l'eau est ajoutée dans ce
pycnomeétre pour maintenir le niveau d'eau constat@ugmentation de la masse du systéme

correspond au retrait de la pate de ciment.
Retrait endogene

Sans application des contraintes sur la pate dentiran cours de prise, les causes du retrait
endogene sont la variation de la pression caplldér variation de la tension superficielle liéaa
diminution de I'épaisseur de la couche d’eau adsodbda variation de la pression disjonctive due
a I'eau des squelettes solides (Lura et al., 2@@8¢ia Boivin, 1999; Hua et al., 1995). La pression
capillaire est due aux ménisques a l'interface tigtgaz et la taille de ces ménisques diminue
pendant I'hydratation en provoquant une augmentatenelle-ci lorsque I'eau est consommeée. La
tension superficielle du squelette solide augméred’'un départ de I'eau adsorbée en entrainant
un retrait (Bresson, 2006). Selon Bazant (1972préssion disjonctive est présente dans les zones
d’adsorption génées ou la distance entre les ®gfde solides est inférieure a deux fois I'épaisseur
d’'une couche d’eau adsorbée librement (2,63nm)st@ieurquoi, il existe une pression entre ces
deux surfaces de solide comme une « précontrairge sette « précontrainte » est appelée

« pression disjonctive ». Cette pression diminuendudumidité relative diminue en entrainant un
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retrait de la pate de ciment. C’est la raison paquelle, avec apport d’eau, le retrait endogemne es
négligeable par rapport au retrait chimique. Doeg, général, on utilise les termes « retrait
endogene » pour le cas sans apport d'eau d’eaten@apt, dans ce document, ces termes sont
utilisés pour tous les deux cas.

En ce qui concerne les facteurs influant le regaiogene, Bjntegaard (1999) a montré que
I'effet de la température sur le retrait endogeagoaut pas étre décrit par le principe de maturité
(par définition, la maturité est I'’énergie thermeggu’un matériau cimentaire recoit au cours de son
histoire. Il représente ['état de mdrissementsteedire le niveau de durcissement de la pate de
ciment. Le principe de maturité est donné par SE81). Selon ce principe, deux pates de ciment
ayant une méme composition et une méme valeur digritdeont les mémes caractéristiques telles
gue le degré d’hydratation, la résistance, les mesdélastiques etc. quelle que soit I'histoire de
température qui conduit a cette valeur de matuAtédrement dit, selon Bintegaard, le retrait
endogene dépend de l'histoire de la température subie la pate de ciment. Cependant, Turcry et
al. (2002) ont mis en évidence une contradictiaurpne température de 10°C a 40°C, I'évolution
du retrait endogéene en fonction du degré d’hydmtane dépend pas de la température
d’hydratation. L'effet de la température sur leraigtendogene n’est pas encore élucidé. Selon
Tazawa (1995), la composition minérale et la fireds la pate de ciment modifient aussi le retrait
endogene. Il a montré que le retrait endogene anignavec le taux des8. Aussi, d’apreés cet
auteur, le retrait endogéne augmente avec la Brass$a poudre de ciment.

Concernant les méthodes de mesures, le retraitgendopeut étre estimé en mesurant la
déformation linéaire ou la déformation volumiquard®vaux et Sault (1984) ont utilisé la méthode
du piston afin de mesurer le retrait chimique etdiait endogéne de la pate de ciment. Cette
méthode consiste a mesurer le retrait a I'aide dapteur de déplacement placé sur un piston qui
est en contact direct avec I'eau dans une celluléézhantillon est installé. Le retrait chimique
peut étre mesuré lorsque I'eau peut s'infiltrer sldm pate de ciment. Au contraire, le retrait
endogene est mesuré quand on empéche l'eau ditreindans la pate de ciment a l'aide d’'une
membrane étanche autour de I'échantillon. Reddsl.e2007) ont aussi utilisé la méthode du
piston et la méthode du ballon pour mesurer laitetndogéne. La méthode du ballon consiste a
mesurer la diminution du volume d’un ballon contgnde la pate de ciment en immergeant ce
ballon dans l'eau. Une balance est utilisée pousumez la masse du ballon dans I'eau. Une
diminution de la masse du ballon correspond awitetndogéene. Ces deux méthodes permettent
d’étudier I'effet des contraintes sur le retrailegéne. En utilisant la méthode du ballon, Reddy et
al. (2007) ont montré que le retrait endogéne a lmrgne augmente avec la pression de

confinement.
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Retrait endogene de la pate de ciment sans appbeatle contrainte

En condition sans apport d’eau, des phases gaspasesnt étre présentes dans la pate de
ciment. On considére une pate de ciment pendaydriitation avec un volume des phases gazeuses
Vgaz Pour le cas satur®¥y,~=0 et pour le cas non-satukg,>0. Afin de répondre a la question « a
guel moment la cavitation commence dans la pa@ment? », des analyses du retrait chimique et
du retrait endogene doivent étre réalisées. Laitetndogene est le retrait apparent de I'ensemble
de la pate de ciment qui est calculé par :

Voo (@) =V, + Vo =V (@) = Ve@) = NM@) =V, (1-52)

ouV, (a) est le retrait endogéne/; etV sont respectivement le volume initial de I'eadet

clinker; V,, (a) etV @) sont respectivement le volume de I'eau et du climketant a un degre

d’hydratationa ; V, (a) est le volume des hydrates. Le retrait chimiquecassé par la différence

entre le volume des réactants et le volume desupsodll est donc calculé par I'expression
suivante :
Vi (a) =V, (consomméer Y( consomme, () (1-53)
On peut réécrire I'équation (1-53) comme suit :
Van (@) =V, =V (@) + Ve — Ve @) — V@) (1-54)
A partir de I'équation (1-52) et I'équation (1-54) trouve que :
Vi (@) =Von(@) =V, (1-55)
Donc, dés que le retrait chimique devient plus irtgd que le retrait endogene, la cavation
apparait. Ceci est compatible avec les argumen8etieold et al. (1994) et Nawa (2004) présentés
ci-dessus. Pour le cas d'une pate de ciment hyrsééis application de contrainte, le retrait
endogéne est beaucoup plus petit que le retraitighe. Donc, en calculant la fraction volumique
des constituants de la pate de ciment, le retngibgene peut étre négligé (section 2.3.2.1).
Avec apport d’eau, le retrait endogéne est nédhigeparce que I'humidité relative est toujours
€gale a 1. La cavitation n’apparait pas dans la gatciment. Cependant, I'eau entre dans la pate
de ciment a cause de la différence entre le rath@ihique et le retrait endogéne. Le volume d’eau

entrantV,, dans I'échantillon est approximativement égal @ume du retrait chimique:

Vi = V(@) (1-56)

Retrait endogene de la pate de ciment sous conditiedométrique en condition « sans apport

d'eau »
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Pendant les phases 1 et 2 de la Figure 17, laaiot&rtotale est égale a la pression de pore. Le
mécanisme du retrait est similaire au cas sandcagiph de contrainte pour les phases 1 et 2.
Cependant, pour les phases 3 et 4, la pressionrdepput diminuer a cause de la consommation de
'eau due aux réactions chimiques. Par conséglaeabntrainte effective augmente. Dans le cas ou
la cavitation n’apparait pas, la pate de cimensagirée et le retrait endogene est égal a la somme
du retrait chimique et des déformations mécaniqiess a une augmentation de la contrainte
effective (Figure 19). Le retrait endogéne doiteépris en compte pour calculer la fraction
volumigue des constituants de la pate de cimerit k¥section 2.4.3)

Pour simplifier le probleme, on considere ici les @ la pate de ciment est hydratée sous
condition isotherme sans échange hydrique aveeit@mement extérieur et sous un champ des

contraintes constan& | et une pression de pore initiale,. Etant donné que la quantité d'eau

consommée dépend du degré d’hydratation, la presd®npore dépend aussi du degré

d’hydratation. Le retrait endogene a un degré d’amiion[ven(a)] est la difféerence entre

a=g,.p=p(a)
le volume initial des réactants et le volume dademble des réactants restants et des produiss. Le

eéquations (1-52) et (1-54) peuvent étre réécriv@snse suit :

V@], pepier = [V + Ve, oo L V@) + V@) + V@) (1-57)

govp:po g:go’p: p(a)

ou p(a) est la pression de pore a un degré d’hydratatiddéquation (1-57) est équivalente a

'expression suivante :

[Ven(a)]g=g0vp= p(a) = [V\;v +V<i?K _(Vw(a) + VCK(a) + Vuy(a))]fg P=py

(1-58)
+[[vw A N al Iy al ]y, ANaC I ca(yal]) ]
= =0’ =" =0’ a
101«» 101«» 101«»
L= = N a
0'3(0) plnmal pO 0'3(0) 0—3(0) p po 0—3(0) 0—3(0) pO p( ) 0—3(0)
—p Retrait eNd0geNttmm—— =  =————pRetrait ChimiQU 6 em— T+ o DEfOrmation |
0-a 0-a mécanique

101(0) 101(0) 101(0)

Figure 19 : Retrait endogéne sous contraintes
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Dans I'expression (1-58) du volume du retrait ertaeg le premier terme correspond au retrait
chimique sous une contrainte effective nulle etdaxieme terme correspond a la déformation de la
pate de ciment a un degré d’hydratatisndue a I'augmentation de la contrainte effectivig\Fe
19). Le module de compression considéré est calaoadition non-drainée. En supposant que le
retrait chimique ne dépend pas de contrainte etlgugite de ciment se comporte comme un
matériau élastoplastique, I'équation (1-58) estniés

b(a)(m, - P@))
Eoe—d(a)

ou £°(a) est la déformation volumique plastiqgue provoquéeyme diminution de la pression

+&P(a) (1-59)

[£en( )]a g,.p= pa) Ch(a)

de pore dep, a p(a) ; E,.4(a) etb(a) sont respectivement le module oedométrique dretine

coefficient de Biot de la pate de ciment. Au saldl cavitation, la pression est trés faible. Selon
Amiot (2006), la pression de cavitation est formtide la température et suit une loi de type

Arrhénius:
p(T)= P exp ——2a (11 (1-60)
R (T T

ouT,=373°K; p(T,)=0,1MPa; AQ, , est la chaleur latente de vaporisation

(=4,07x10 J/kmol ; R est la constante des gaz parfaits8314,4 J/°K kmol. La Figure 20
montre que la pression de cavitation est asselefdils, au seuil de cavitation, la pressip(w) est

€gale a la pression de cavitatipfT) . Donc, I'équation (1-59) peut étre réduite :

[an(@)] 4oy ey = Eerl@) + e )po) +£(a) (1-61)

oe d(

0,12
0,10
0,08 -
0,06 -
0,04

0,02

Pression de vaporisation de l'eau (MPa)

0,00 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120
T(°C)

Figure 20: Pression de cavitation de I'eau en foricin de la température
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L’équation (1-61) montre qu’au seuil de cavitatieretrait endogene est plus important que le
retrait chimique. De plus, le retrait endogéne auilsde cavitation augmente avec la contrainte
appliquée. Autrement dit, la cavitation apparaiispiard pour une contrainte plus importante. Pour
un essai oedométrique, la différence entre le itedradogene et le retrait chimique au seuil de
cavitation est calculée selon I'expression (1-&Br exemple, poukE_, (a) =5 GPs, b(a) =0,8

O
et une contrainte axiale égale a 10MPa, la défeomatlastique trouvée est égale a 0,16%, ce qui

est faible en comparaison a la valeur du retralbgane qui peut atteindre 3,5% (voir 2.4.3). C’est
donc la déformation plastique®(a) qui contréle essentiellement a quel moment latatwon

apparait dans la pate de ciment.

1.1.6.Fraction volumique des constituants pour I'hydraian a 20°C et sans

application de contrainte

Les réactions chimiques dg&et GS sont présentées dans les équations (1-4) et & fgrtir
des relations entre la proportion molaire des egdstet des hydrates, le volume des constituants de

la pate de ciment peut étre calculé.
1.1.6.1. Volume de C-S-H et de CH

On considére un volume élémentaire représentalfR)V Le volume de C-S-H et de CH est
exprimeé par:
V() =) Via'(t) (1-62)
oui dénote GS et GS, j dénote C-S-H et C.I—VI.i est le volume occupé par produformé par la

phase dans le VER. Ce volume peut étre calculé par Fesgion suivante :
vi =g AT (1-63)
J uate

I

ol p est la densitéy? est le volume initial de la poudre de ciment; leapaétre p! = g.m’;

m’ est la fraction massique de la phasep, et p; sont la densité de la poudre de ciment et du
produit j respectivement p' et H; sont la masse molaire de la phasst | respectivement la
quantité p, /|, est le nombre de moles par unité de volume dendesep de produit; 9} est le
nombre de moles de la phgdermée par une mole de la phase

En utilisant I'équation (1-62) et (1-63), on peatauler le volume de C-S-H. Cependant, comme
présenté dans la section 1.1.1, le C-S-H exists slewx types « basse densité » C-S-H LD et
« haute densité » C-S-H HD. Le C-S-H LD est forrhés pét autour du grain de ciment et il a une

porosité environ de 37% tandis que le C- S -H HO@é plus tard, entre la couche de C-S-H LD
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et le grain de ciment avec une porosité enviror24fh. D’'aprés Fuji et Kondo (1974), c'est la
diffusion des ions a travers cette couche de CH2Hjui contrdle le taux des réactions chimiques.
C’est la raison pour laquelle Bernard et al. (20083) supposé que pour la pate de ciment a tres
jeune age ¢ <a"), il n'y a que C-S-H LD qui est formé et que pdtydratation de la pate de
ciment aa >a", il n’y a que C-S-H HD qui est formé. Les volunuEsC-S-H HD et de C-S-H LD

peuvent étre calculés par les expressions suiv@dézsard et al., 2003):

Vio (=D Vesu(a?-(a” -a' () xH[@” o' (v]) (1-64)
Vio (1) =X Vesu(d (0 -a”)xH[a' (1) " ] (1-65)
ou H est la fonction de Heaviside. La densité d&B-HD et C-S-H LD est exprimé par:
Pio=(1=%0) B+ %o R (1-66)
Po=(1-%) R+ % R (1-67)

ou la densite du globul@, est égale a 2,65 g/éfdennings et al., 2007, est la densité de

l'eau (1 g/cn) ; @A et ¢, sont les porosités de C-S-H HD et C-S-H LD respestent.

1.1.6.2. Volume des autres constituants

Le volume de quatre phases du clinker est évahegtédment par :
V(1) =V (1-a,(1) (1-68)
ol V, est le volume initial de la phagéCsS, GS, GA, C,AF). Le volume de I'eau restante est

aussi déduit :
V, (0 =V -2 Vea () (1-69)
ot V. est le volume initial de I'eat/* est le volume de I'eau consommée par la pRase
V) :\/Cogviﬂ (1-70)
P T W,

En condition sans apport d’eau, le volume occupélgm phases gazeus¥g, est égal a la
différence entre le retrait chimique et le retexiidogene (voir la section 1.1.5.2). Pour le cas ou
I'hydratation se déroule sous contraintes, le itetradogene est assez important et doit étre pris e
compte pour calcule¥y,, Ceci sera présenté dans la section 2.4.3. Psurdg sans contraintes
appliguées pendant I'hydratation, vu que le reeailogéne est beaucoup plus petit que le retrait
chimique, le volume occupé par les phases gazeyseest supposeé égal au volume de retrait
chimique qui peut étre estimé en utilisant I'exgres suivante (Bentz, 2006) :

Vgaz(t) = O! 07Vcopca (1'71)
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En condition avec apport d’eau, le volume d'eauase dans la pate de cimewf(t) est
€galement considéré égale au retrait chimiqueydéqgn (1-56)). Donc, on a aussi :
VE() =0,0Mp.a (1-72)
Dans la suite de ce chapitre bibliographique, onorssidérer les calculs pour une condition sans

apport d’eau et sans application de contrainter Rogas avec apport d’eau et sans application de

contrainte, on remplace_,(t) parV,(t). Le volume initial de la pate de ciment est ésoitis la

forme :

V=\° (1+&ﬂj (1-73)
P X

Comme le retrait endogéne est considéré négligelablelume initial de 'ensemble est supposé

constant en temps. La fraction volumique des ctusstis de la pate de ciment est donc calculée

par:
f _VC—S—H(t). f _Vx(t) . f _\/CH(t) . f _VN(D .I: _Vgaz() 1 74
c-s-H_T' x_V’ CH — Vv ’W_V ' lgaz T Vv (- )
fa :1_( fos +Z fy +foq +1, +fgazJ (1-75)

Le degré d’hydratation est défini par I'express{trb). Les parametres utilisés pour calculer la

fraction volumique des constituants de la pateinheist sont présentés dans le Tableau 5.

Tableau 5 : Paramétres pour estimation de la fractin volumique
des constituants de la pate de ciment (d’aprés Beaird et al., 2003)

Réactant Produit

CsS | CS | CA | CAF w c HD LD CH
p (glcm3) 1 315 | 225| 2,04 2,24
m’ 58,9 | 1545| 23 17,4
W (g/mol) | 22832| 172,24 270,20 430,12 18 227,2 4
[ 1,0 1,0
0%, 1,3 0,3
ax 530 | 4,30 | 10,00 10,75

1.1.7.Effet de la température sur la microstructure

Bentur (1980) a étudié I'effet de la températurelaypate de ¢S. Il a constaté que la porosité
totale n'est pas affectée par la température ddtgtion, ce qui est en accord avec Constantinides

(2006) qui n'a observé quasiment aucun changemenpatosité totale avec la température
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d’hydratation (41% a 20°C et 42% a 60°C). En coraphla pate de £§5 hydratée a 65°C et celle
hydratée a 20°C aux mémes degrés d’hydratationtuB€h980) a trouvé une porosité capillaire
plus élevée, une quantité plus faible des mesof8r89nm) et micropores (<3nm) pour le cas de
65°C. Selon cet auteur, cela pourrait étre expligare’hypothese que la densité des gels de C-S-H
est augmentée par la température d’hydratatioruaecd’'un taux de condensation plus important
des hydrates. Breugel (1991) a aussi argumentdagueenpérature d’hydratation baisse le volume
de la phase solide des hydrates. Cet auteur a @ragtostilisé une relation empirique entre le
rapport de volume des hydrates sur le volume dmgtasts avec la température d’hydratation pour
le développement d’'un modele de la cinétique dté&elution de la microstructure de la pate de
ciment. A cause de la diminution du volume des atgl avec la température d’hydratation, la
porosité capillaire est plus importante pour un dagempérature plus élevée. Ceci explique les
résultats expérimentaux de Bentur (1980) et Coristdas (2006) qui montrent que le C-S-H est
densifié & température d’hydratation plus élevée.

Concernant les différents types de C-S-H, Kjell&E396) a montré que le C-S-H HD de la pate
de ciment hydratée a 50°C est plus dense a cdlliatée a 5°C. Richarson (2004) a observé aussi
gue la taille de C-S-H HD est de 4-8nm a 20°C eBdem pour les températures plus élevées
tandis que la taille de C-S-H LD est de quelguemn®tres a quelques dizaines nanométres. Acker
(2001) et Constantinides et Ulm (2004) ont constiaie les propriétés mécaniques des deux types
de C-S-H sont les mémes pour différents typesmert et pour différents w/c. Ceci prouve que les
propriétés meécaniques sont les propriétés intriresege ces deux types de C-S-H. Des pores plus
petits trouvés par Bentur (1980) et Richarson (2@@#) attribués a la présence de UHD (C-S-H
ultra haute densité) qui est confirmé par Vandaretrad. (2010). Ces auteurs ont réalisé des essais
de nanoindentation sur la pate de ciment traitédeerpérature. Cette pate de ciment est en
hydratation a 20°C pendant 2 jours et ensuiteesiteconservée a 90°C pour 2 jours. lls ont observé
gu'il existe trois types de C-S-H : C-S-H LD, C-SHD et C-S-H UHD. L'UHD a des propriétés
meécaniques plus fortes que les autres. De plugniisnontré que les propriétés mécaniques des
globules, C-S-H LD, C-S-H HD et C-S-H UHD ne soratspaffectées par la température de
traitement (la température de cure a un certail. &yerevanche, leur proportion est modifiee. En
effet, ils ont trouvé que la quantité d'UHD et deSEH HD augmente avec la température
d’hydratation. Ce résultat est compatible avectdiagaux de Jennings et al. (2007) et Song et al.
(2011) qui ont montré aussi que les propriétésnsgques de C-S-H LD et C-S-H HD sont
constantes pour différentes températures mais ewe ffaction volumique est modifiee par la

température d’hydratation. La nature mécanique glebules est donc toujours la méme pour
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différentes températures d’hydratation (20°C ef).6Dés globules forment I'unité C-S-H LD qui a
une taille de 20nm et la porosité de LD est de 3&@odela de 100nm, les groupes des unités C-S-
H LD forment une structure avec une porosité toralpérieure a 36% et une taille des pores
supérieure a 5-10nm. Ce sont ces pores qui fortaegnacroporosité. Jennings et al. (2007) ont mis
en évidence que la température d’hydratation augmienporosité capillaire en révélant que les
macropropriétés élastiques de la pate de cimenhdent avec la température d’hydratation. Dans
les travaux de Jennings et al. (2007), on peutrebséexistence de C-S-H UHD. Cependant ce
type de C-S-H n’est pas considéré. Song et al.1(R60it effectué des essais de nanoindentation sur
les C-S-H des pates de ciment hydratées a 20°@G@t@& Pour tous les deux cas, il existe toujours
deux types de C-S-H dont les propriétés mécanigeekpendent pas de I'age de la pate de ciment.
Les observations microscopiques d’Escalante-Ggt®88) montrent que la pate de ciment
durcie hydratée a 60°C présente des grains de tiemourés d’'une couche nettement plus dense
d’hydrates (Figure 21a), ce qui n'est pas obser2®°&@ (Figure 21b). Ceci montre aussi que la
température d’hydratation densifie le C-S-H. Parti ces images présentent aussi un effet de la
température sur ’lhomogénéité et la taille de pdeeka pate de ciment. Il semble que I'arrangement
des constituants de la pate de ciment durcie est [ppmogéne a 20°C en créant une porosité

apparente plus petite.

(a) : 2 60°C (b) : & 20°C

Figure 21: Microstructure de la pate de ciment (daprés Escalante-Garcia, 1998)
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1.2.Comportement de la pate de ciment en cours de prise

1.2.1.Effet de la température et de la pression

L’effet de la température d’hydratation a été étudkns plusieurs travaux tandis que I'effet de la
pression sur les propriétés mécaniques de la gatentent n’est pas encore beaucoup abordé. En
ce qui concerne l'effet de la température d’hydratasur I'évolution des propriétés élastiquesale |
pate de ciment durcie, d’aprés Taylor (1990) etdéss et al. (2003), a une température plus élevée
les propriétés mécaniques de la pate de cimenu@vbplus rapidement. Ceci est compatible avec
les résultats Cervera et al. (2002) qui ont propwsgnodele de I'évolution de la résistance au cours
du temps a différentes températures a partir ddteés expérimentaux (Figure 22). Au jeune age,
la résistance se développe plus tot a plus haotpéeture a cause d’'une évolution plus rapide de
la cinétiqgue d’hydratation. Les auteurs ont suppmse I'évolution de la résistance de la pate de
ciment durcie dépend de la températdreet du degré d’hydratationy. Ces relations sont

exprimeées par les équations suivantes :
f(k)=«f, (1-76)
k=2 (T)A, (@) (1-77)
ou f(x) est la résistance en compressidp, est la résistance de référence correspondant a la
température d’hydratation imposé k est une variable interned, (T) et A,(a) sont les

parametres qui sont en fonction de la températudla degré d’hydratation.
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Figure 22: Evolution de la résistance en fonctionalla température (d’aprés Cervera et al., 2002)
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Figure 23: Module de cisaillement en fonction de l&empérature (d’apres Plassais, 2003)

De plus, grace a la méthode de mesure des vitdesemndes a travers un échantillon de pate de
ciment pendant sa prise, Plassais (2003) a trous® gue le module de cisaillement d’'une pate de
ciment avec w/c= 0,4 est affecté par la tempéradihngdratation (Figure 23). A une température
d’hydratation de 60°C, I'évolution trés rapide dwdunle de cisaillement pendant les premiéres
heures comparée a celle aux températures de 3Q2Q°Etmontre que la température accélere la
cinétique de I'hydratation. Aprés 12 heures, le uledle cisaillement a 30°C dépasse celui a 60°C,
ce qui met en évidence l'effet de la températuhgdtatation sur les propriétés mécaniques a long
terme. Ballester et al. (2009) ont constaté aussi g age de 28 jours, la résistance de la pate de

ciment hydraté diminue avec la température d’hydian
1.2.2.Evaluation des propriétés mécaniques par homogéatiis

Une fois que la fraction volumique des constituatdsla pate de ciment durant sa prise a été
estimée, connaissant les propriétés poro-mécanigeeses constituants, les propriétés poro-
élastiques effectives de la pate de ciment peuedrst évaluées en utilisant les techniques
d’homogénéisation. Le modele de Bernard et al. @0 été utilisé par Lee et al. (2009) pour
simuler la dégradation des propriétés élastiquebétan sous hautes températures. Ulm et al.
(2004) ont utilisé une méthode d’homogénéisation peopriétés poro-€lastiques du béton en

considérant le béton comme un matériau multi-éehel partir des résultats des essais de
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nanoindentation, les propriétés poro-élastiquesdi&sH HD et C-S-H LD sont estimées. Ensuite,
les propriétés poro-€lastiques effectives de la gatciment et de béton sont calculées. Sanahuja et
al. (2007) ont aussi homogénéisé I'évolution du nedi'Young dynamique drainé et nondrainé
des pate de ciment a difféerents w/c en utilisantmodéle simple de I'évolution de la porosité
capillaire, des hydrates et des anhydrates dutamiratation (Figure 24). Ce modéle est validé sur
différents résultats expérimentaux de Haecker.ef2@I05) pour trois types de ciment différents a
différents rapports d’eau sur ciment. Le modeledipr®ien I'évolution du module d’Young
dynamique des pates de ciment pour les degrésratayobn supérieurs a 0,5. Pichler et al. (2009)
ont utilisé une méthode d’homogénéisation pourudrdes modules dynamiques et la résistance de
la pate de ciment. lls ont montré que la forme ithetusions (sphérique et aciculaire) affecte
significativement les propriétés élastiques dedte mle ciment au jeune age. La différence est plus
marqué pour de grands rapport w/c (Figure 27). Qeget, & un degré d’hydratation supérieure a
0,8, il semble que la forme des inclusions ne negias les résultats d’homogénéisation. Avec le
schéma auto-cohérent, en considérant que les imcti®nt une forme sphérique, le seuil de
percolation peut étre prévu. En effet, le seuipdecolation correspond au degré d’hydratation ou la
pate de ciment commence a développer les propmgéeaniques. Dans la réalité, ce seuil de
percolation est difficile & déterminer expérimeataént et la précision de la prévision par la
technique d’homogénéisation est encore largemerdtdé. Selon Stefan et al. (2010), le schéma
auto-cohérent ne permet pas de prédire précisdmentil de percolation pour les faibles rapports
d'eau sur ciment (<0,32). En effet, pour ce cassdeéma auto-cohérent donne des modules
mécaniques non nuls pour un degré dhydratation cailqui n'est pas réaliste (Torrenti et
Benboudjema, 2005). Cependant, cette méthode freutitdisée pour les rapports d'eau sur ciment
élevés. Les principes généraux de I’'homogénéisation brievement présentés dans 'TANNEXE 1.
Les détails des méthodes d’homogénéisation peldtemtirouvés dans Dormieux et al. (2006) et
Ulm et al. (2004).
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(d’aprés Sanahuja et al., 2007)
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Figure 25: Effet de la forme des inclusions sur lmodule de cisaillement calculé (d’apres Pichler &tl., 2009 )

1.3.Conclusions

Dans ce chapitre, une étude bibliographique sydidtation et sur le comportement de la pate
de ciment au jeune age a été présentée. Les miemnEhysico-chimiques de I'’hydratation sont
complexes. lls sont divisés en cing phases diffése(hydratation initiale, période dormante, phase
d’accélération, phase de ralentissement, phasau@d. e plus, ce processus est affecté par de
nombreux facteurs tels que la composition du clinketempérature, la pression, le rapport d’eau
sur ciment etc. La température affecte aussi laasitucture de la pate de ciment en modifiant les

propriétés mécaniques de ce matériau en courssieginsi qu’'a long terme.
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Plusieurs résultats expérimentaux et modeles ffetl'de la température et de la pression sur la
cinétique d’hydratation disponibles dans la bibdaghie ont été présentés et analysés. Ces études
sont en accord sur le fait que la température @rdasion accélérent les réactions chimiques du
clinker et de I'eau. Deux modeles de la cinétiqileydratation de la pate de ciment dans deux
approches différentes ont été présentés. L'apprdeh€ondo et Kodama (1967) a considéré que la
cinétique d’hydratation de la pate de ciment egtsde en deux étapes : (1) nucléation et croissance
et (2) controle par diffusion. Cependant, selon Taeni2007), I'hydratation est un processus
continu et ce processus peut étre décrit par leéleoBNG qui considére que les réactions
chimiques sont privilégiées a la surface des grdsmgiment. Dans la bibliographie, il n’y a pas
beaucoup d’études qui utilisent 'approche de Thomaur simuler I'hydratation de la pate de
ciment et donc il manque de données sur les paresndti modele. Par conséquent, dans ce travalil
de thése, I'approche de Kondo et Kodama (1967) sélisée afin de simuler la cinétique
d’hydratation de la pate de ciment en fonctionadgempérature et de la pression (Chapitre 2).

Une méthode de calcul de la fraction volumique aw@sstituants de la pate de ciment au cours
de I'hydratation a une température de 20°C utilig@eBernard et al. (2003) a été aussi présentée.
Cette méthode sera étendue pour une températuceirdede 60°C et elle sera utilisée dans ce
travail de thése (section 2.3.2). Pour ce faire, @mde bibliographique sur I'effet de la tempéeatu
sur la microstructure de la pate de ciment a é&gmtée. A une température d’hydratation plus
élevée, la microstructure de la pate de cimentpkst hétérogéne avec une macroporosité plus
elevée. Cependant la température augmente ladinaadlumique de C-S-H HD.

La technique d’homogénéisation a été aussi briememeésentée et elle sera utilisée pour
estimer les propriétés élastiques de la pate dentien connaissant la fraction volumique et des
propriétés élastiques des constituants (sectiof,ls@ction 2.4.3, ANNEXE 1 et ANNEXE 2).

Les connaissances de base du retrait chimique egtchit endogene en cours de prise ont été
résumées et analysées. Le retrait chimique esfffirehce entre le volume des hydrates et le
volume des réactants. Le retrait endogene en ¢ondians application de contrainte est dd a une
diminution du volume apparent de I'ensemble dedte mle ciment qui est liée a la variation de la
pression capillaire, a la variation de la tensiaupesficielle et a la variation de la pression
disjonctive. De plus, sans application de contegilg retrait chimique est beaucoup plus important
gue le retrait endogéne. Ce dernier devient éleng phydratation sous contraintes due a une
augmentation de la contrainte effective en coungdtatation. Ces retraits affectent directement sur
la fraction volumique des phases poreuses danddadeaciment et la présence de la cavitation en

condition sans apport d’eau. La cavitation appaia tot pour une contrainte totale plus petite.
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Nous avons vu dans le chapitre précédent que |pé&eture et la pression d’hydratation
accélerent I'hydratation de la pate de ciment. @Gdpet, il existe peu de données dans la
bibliographie concernant I'effet de ces facteurslawinétique d’hydratation et sur I'évolution des
propriétés mécaniques d'un ciment particulier comimeciment pétrolier de classe G. C’est
pourquoi nous avons développé une étude expérilrentaune modélisation de l'effet de la
température et de la pression sur la pate de cimgahatée en condition saturée. La condition de
prise en condition saturée correspond au cas ogalae de ciment traverse des couches
suffisamment perméables pour permettre I'apportaw’e&en cours de prise. Ce programme
expérimental comporte des essais calorimétriqudsetssais UCA (Ultrasonic Cement Analyzer)
qui permettent de mesurer les vitesses des onttasarliques a travers la pate de ciment pendant
sa prise (en condition de température et de pmresziatrélée). Les données expérimentales sont
analysées et simulées a l'aide d’'une modélisateriadcinétique d’hydratation. Les paramétres
obtenus permettent d’estimer I'état des réactidmsigues a un moment donné sous une condition
de température et de pression données pour un dgpeiment dont la composition et la
granulométrie sont connues. L'étude est ensuiteptetde par I'analyse de I'effet de la température
et de la pression sur I'évolution des propriétésan&ues pendant I'hydratation et a long-terme.
Des essais uniaxiaux et des mesures de vitessendes ont été réalisés afin de caractériser les
propriétés élastiques statiques et dynamiques d@éss pde ciment hydratées sous différentes
conditions. Une discussion de l'effet de la tempém sur la microstructure de C-S-H sera
egalement présentée dans ce chapitre. Ainsi, & part’évolution de la fraction volumique des
constituants de la pate de ciment et en utilisannodeéle de cinétique d’hydratation, on peut, par
homogénéisation, évaluer les modules élastiquesatériau en fonction du degré d’hydratation.
Cette approche est calibrée sur nos mesures delenddioung obtenu par les essais uniaxiaux et
elle est validée sur d’autres résultats expérimendésponibles dans la bibliographie.

Un autre aspect de I'étude présentée dans ce ahagoibhcerne I'hydratation du ciment sans
apport d'eau au cours de la prise comme c’estdepoar les gaines de ciments qui traversent des
formations géologiques de trés faible perméabiliiée étude expérimentale a I'aide d’'une cellule
oedométrique et des dispositifs recemment dévetoaé TOTAL intitulés STCA (Slurry To
Cement Analyzer) a été effectuée a la températutgaate. Le phénomene d’auto-dessication, de
retrait, I'évolution du module oedométrique staticet le comportement élastoplastique de la pate

de ciment en cours de prise sont ainsi étudiés.
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2.1. Matériau

Un ciment pétrolier de classe G est utilisé dandraeail. La composition de ce ciment est
présentée dans le Tableau 6. Un essai granulometadgete réalisé pour déterminer la taille et les
pourcentages des différentes familles de grains dangoudre de ciment. La courbe de
granulométrie de la poudre de ciment est préseutéla Figure 26. Le maximum correspond a une

taille de grains de 14um avec une proportion dé%,3.e rayon moyen est calculé par :

I=lhax

R, = D mp,(1) (2-1)

ou p,(r) estle pourcentage des grains du diametre . =0,05um etr__ =80um. La valeur
g emn max

trouvée pour le rayon moyen est de 10,4um

Tableau 6 : Composition du clinker classe G

Constituent C,S C,S C,A C,AF | Autres

% 58,9 15,45 2.3 17,4 5,95
8 - r 100
|
7 - l
r 80
6 I
|
! _
51 =
o | =)
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Figure 26: Granulométrie de la poudre de ciment delasse G
Un agent dispersant (D604AM,) un anti-mousse (D¥id)n anti-sédimentation (D47) ont été
utilisés pour préparer la pate de ciment avec ppad eau sur ciment w/c=0,44. La composition du

coulis de ciment est présentée dans le Tableawr7ypovolume de 700ml.
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Tableau 7 : Composition pour 700ml du coulis de cient

Composant Quantité (gamme)
Ciment 914,12
Eau 396,13
D047 7,31
D604AM 11,06
D153 1,37

2.2.Effet de la pression et de la température sur la oetique
d’hydratation

s 77

Dans cette section, une étude expérimentale aé&stiisée a l'aide d’'une cellule appelée
« Ultrasonic Cement Analyzer » (UCA) et des essaibrimétriques. En comparant le degré
d’hydratation de la pate de ciment estimé a pditin essai calorimétrique isotherme a 25°C et la
vitesse des ondes mesurée a partir d’'un essai WBAa trouvé une relation entre le degré
d’hydratation et la vitesse des ondes. Ensuite,sdénie d’essais UCA a été effectuée pour étudier
I'effet de la température et de la pression d’htatran sur la cinétique d’hydratation. Un modeéle de
cinétique d’hydratation est présenté pour simuley mdsultats expérimentaux. Ce modele se base
sur I'approche de Kondo et Komada (1967) et Bereaal. (2003) pour la nucléation, la croissance

et la diffusion.

2.2.1.Etude expérimentale

2.2.1.1. Etalonnage de la cellule UCA

La cellule UCA est constituée d’'un cylindre en aeieec deux couvercles qui sont équipés d'un
systeme de transmission des ondes ultrasoniques/stame permet de mesurer le temps de transit
des ondes ultrasoniques propagées dans la patiendetsous température et pression imposées.
Ainsi, le temps de prise en condition statique algpate de ciment est mesuré (dans le domaine
pétrolier, les essais au consistometre permetemekurer le temps de prise du coulis de ciment a
I'écoulement).

Avant de réaliser des essais UCA sur la pate denticn différentes conditions de température et
de pression, il faut estimer l'effet de ces cowdis sur les mesures du temps de transit. Ainsi, la
cellule UCA a été tout d’abord étalonnée en réatisaiit essais sur I'eau pure sous différentes
températures et pressions. La pression est gédaréela cellule par une pompe a eau du robinet
qui est connectée au systeme de drainage de ldecéllfaut noter que cette eau du robinet peut se
mélanger avec de I'eau pure de la cellule. La séates ondes mesurée dans I'eau de ces essais est
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comparée avec celle présentée dans la bibliograginieernant 'effet de la pression et de la
température sur la vitesse des ondes afin d’étatdarellule.

Quatre essais ont été mis en place sous températomstantes : 26°C, 46°C et 60°C (de I'essai
1 a l'essai 4 dans le Tableau 8). Le temps deitrar&té mesuré pour 0,3MPa, 6,9MPa, 13,8MPa,
20,7MPa, 27,6MPa et 34,5MPa. La vitesse des onseprésentée sur la Figure 27. On peut
observer une augmentation significative de la sgedes ondes avec la pression et la température
d’hydratation. Les courbes sont comparées avecélmdtats de Benedetto (2001) et Tsatsuryan
(2001). Une incertitude de 0,05% est estimée paedetto (2001) pour un systeme équivalent. On
peut voir que la tendance de nos courbes expératesnest similaire a celles de Benedetto et
Tsatsuryan. Cependant, la valeur initiale est Emgent differente (environ 16m/s ou 1%). Ce
phénomene peut étre attribué a I'impureté de l@ans la cellule causée par I'échange avec I'eau

du robinet du systeme de drainage et a la présknktair dans I'eau.

Tableau 8: Nomenclature des essais

Essai Température (°C) Pression (Mpa)

1 26 0,3»6,9913,8220,727,634,5
2 26 34,5»27,620,7»13,896,990,3
3 46

2 50 0,3296,9913,8220,727,6234,5
5 en continue : 25°52°C 0,3

6 en continue : 25°9®52°C 0,3

7 en continue : 27°962°C 20,7

8 en continue : 36°®62°C 41,4

Quatre autres essais ont été réalisés sous desopesonstantes (0,3MPa, 20,7MPa, 41,4MPa)
tandis que la température augmente en continuigessa8 dans le Tableau 8). Ces résultats sont
présentés sur la Figure 28. L'écart entre nos tatsukt les courbes de Benedetto (2001) et
Tsatsuryan (2001) est d’environ 1%. La vitesse aledes est modifiée par la température et la
pression avec un taux de de 0,09%°& 0,13%MP3d respectivement. En effet, la vitesse des
ondes augmente de 1,8% pour une augmentation dsigrede 20MPa et 5,13% pour une
augmentation de la température de 20°C a 60°C. Bassction 2.2.1.2, on montrera que pour le
cas d’'une température d’hydratation de 25°C lassitedes ondes dans la pate de ciment augmente
d’environ 100% a I'age de 60h en comparaison asedtésse des ondes au début de I'essai. On
peut donc négliger I'effet de la pression et deéelapérature sur la vitesse des ondes dans I'eau

pendant I'hydratation de la pate de ciment.
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Figure 27: Vitesse des ondes dans I'eau en fonctide la pression pour différentes températures
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Figure 28: Vitesse des ondes dans I'eau en fonctide la température pour différentes pressions

2.2.1.2.

Essai UCA et essai calorimétrique a 25°C

Un essai UCA a été réalisé a 25°C sous une predsi@h3MPa. Pour réaliser ces essais, le coulis

de ciment de classe G avec la composition préseatéele Tableau 7 a été préparé et coulé dans la

cellule. Le mixage est réalisé en 5 étapes:

Mélange de I'eau distillée avec le D153

Introduction des deux autres adjuvants (D604AM £1)D

Mixage pendant au moins 5 minutes avec une vigsswiron 4200 tours par minute
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* Malaxage a haute vitesse (une vitesse de 4200 paursninute) pendant environ 15
secondes en ajoutant du ciment
* Augmentation de la vitesse a 12000 tours par mientixant pendant 35 secondes
Apres linstallation de la cellule UCA dans le s de génération de pression et de

température, la pression a été maintenue constari8MPa (la pression dans le systeme de
drainage de la cellule) et la température a étéi angintenue a 25°C. Les mesures de la vitesse des
ondes sont présentées darFigure 29. Comme mentionné précédemment dar@hépitre 1,
I'hydratation de la pate de ciment est diviséeiag phases : hydratation initiale, période dormante
d’accélération, de ralentissement et de cure. eanjare phase dure quelques minutes pendant le
mixage du ciment avec I'eau. Le temps de transitpas été mesuré pour cette phase. Pendant la
deuxiéme phase, I'hydratation est lente. La vitekse ondes s’accroit tres rapidement pendant la
phase de l'accélération et le taux de 'augmentadiercette vitesse diminue pendant la phase de
ralentissement et la phase de cure. Pendant lee mleagure, la couche des hydrates autour des

grains de ciment est dense et cette couche ligstedactions chimiques.

Tableau 9 : Calcul de la chaleur d’hydratation du &itier de ciment

. Fraction dx (J/g) (Neville, | Q (J/g) du laitier Q (J/ cn) du
S massique (%) 1981) de ciment laitier de ciment
Eau 29,78 0
CsS 40,48 500
C,S 10,62 260
294,48 556,56
CA 1,58 900
C,AF 11,96 420
Autres 5,57 0

Dans le but de mettre en évidence une relatiora détdsse des ondes et le degré d’hydratation,
un essai calorimétrique isotherme a été effect@5°&€ sous pression atmosphérique. Le degré
d’hydratation de la pate de ciment est calculéljgapression (2-2) a partir de la chaleur totale

dégagée par les réactions chimiques :

QW
t) = 2-2

a( ) QTOTAL ( )
Qo =2 MG (£GS,GS, GA G AF 23)

ou g,est la chaleur dégagée par gramme de la phakeclinker (J/g). La valeur de, est
présentée dans le Tableau 19; est la masse de la phasele I'échantillon; Q(t) est la chaleur
mesurée a l'instantpar I'essai calorimétrique.
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Figure 31 : Comparaison de I'essai UCA et de I'essealorimétrique a 25°C

La fraction massique des constituants du coulisimient initial est présentée dans le Tableau 9.
A patrtir de la fraction volumique et de la chalelinydratation massique, la chaleur totale est
calculée et vaut 556,56 J/¢nba Figure 29 montre I'évolution du degré d’hydtin mesuré par
I'essai calorimétrique a 25°C en fonction du tenipsine part, on peut voir que le temps de prise
est identique dans I'essai UCA et I'essai caloriigét et est égal a 9,3 h. D’autre part, dés leidéb
de la phase d’'accélération, les deux courbes sominquablement uniformes, ce qui conduit a une
relation linéaire entre la vitesse des ondes atelgré d’hydratation (Figure 30). Ce résultat est
compatible avec les résultats de Chen et al. (2uDpnt montré que la vitesse des ondes varie
linéairement avec le degré d’hydratation. Smithlef2002) ont supposé une relation linéaire entre
le degré d’hydratation et la vitesse des ondes ddirsimuler la cinétique d’'une pate de ciment
alumineuse. Le degré d’hydratation au début derisepest considéré égal a 0. Une relation
empirique entre le degré d’hydratation et la vitkedes ondes peut étre déduite :

V-V

g="""n 2-4
v v (2-4)

00 in
ou V est la vitesse des ondes a l'instant,, est la vitesse des ondes au début de I'essaistjui e
légerement modifiée par la température et la ppas$l, est la vitesse des ondes pour la pate de
ciment totalement hydratée. Une valeur de 3979anété trouvée pow, (Figure 30). La Figure

31 montre un excellent accord entre le degré ddtgdion calculé par I'essai UCA et I'essai
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calorimétrique. Ce résultat nous permet d'utiliderquation (2-4) pour calculer le degré

d’hydratation a partir des essais UCA.

2.2.1.3. Essais UCA a différentes conditions de températuretede pression

d’hydratation

Effet de la pression

Trois essais a la température de 60°C sous 0,3MPai®autres a la température de 60°C sous
20MPa (correspondant a 2000m en profondeur) orgfégétués afin d’étudier I'effet de la pression
sur la cinétique d’hydratation. Apres l'installatide la cellule UCA dans le systeme de génération
de pression et de température, la pression a étédtabord augmentée a la valeur souhaitée
(0,3MPa ou 20MPa) et la température a été ensugmentée jusqu’a température de I'essai en
30mn. Les mesures de la vitesse des ondes résentdad-igure 32 montre que les courbes sont
superposées quand l'essai est répété. La vitesseomdes est |égérement plus élevée pour la
pression de 20MPa.

Sur la Figure 32, on peut voir que la vitessealatides ondes est plus importante a 20MPa. Ce
phénomene est di a 'augmentation de la vitess®m#ss dans I'eau avec la pression. Ensuite la
vitesse des ondes croit pendant 30mn, ce qui pamesa 'augmentation de la température dans la
cellule. Cette augmentation est comparée avec deai® réalisés sur I'eau dans les mémes
conditions comme illustrées sur la Figure 33. Lizsse initiale des ondes dans le mélange eau-
ciment est bien-sar plus élevée que dans I'eau @xaviron 50m/s) en raison de la présence des
grains de ciment. Mais, on observe généralemenmémee tendance pour tous les courbes.

On observe aussi que la vitesse des ondes sousa2@dMessai 2 croit plus rapidement pendant
la premiére heure (Figure 32). Ceci est di a I'aemfation de la pression dans la cellule pendant
I'étape ou le systeme n’a pas trés bien contropFdasion. Par conséquent, la pression est montée a
40MPa mais ensuite elle est diminuée et mainteonstante & 20MPa. Aprés 30mn, pendant la
phase dormante, la vitesse des ondes diminue positds cas. Ce phénomeéne avait été observé par
Mueller et al. (1996), par Rea et al. (2004), pgyelet al. (2007) et par Labibzadeh et al. (2010)
pour des différents ciments hydratés a différenteglitions. Ce phénomene peut étre attribué a la
dissolution des grains de ciment. Bresson et 80DZP ont supposé aussi que I'augmentation de la
conductivité électrique pendant I'hydratation d&s@st due a la dissolution des grains g8. @u
début de nos essais, la diminution de la vitesseodees est probablement due a ce phénomene.
Cependant, I'effet de I'évolution de la vitesse dedes avec 'augmentation de la température est

dominant de sorte que la vitesse des ondes augmemntant les premiéres 30mn. On peut observer
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également sur la Figure 32 que la prise de cimemneence apres 2,7h sous 20MPa contre 3,2h
pour le cas de 0,3MPa. Ceci est attribué a I'effeia pression sur la vitesse de dissolution des

grains de ciment (Bresson et al., 2002).

—&— 60°C-20MPa-essai 3
—A— 60°C-20MPa-essai 2
—&— 60°C-20MPa-essai 1
3000 -@® - 60°C-0,3MPa-essai
— & - 60°C-0,3MPa-essai B
— & - 60°C-0,3MPa-essai 1 P g
w
E
4]
2
S 2500
4]
©
@
o
> pebut ff |
2000 — de prise }y
j
I
4 5
150 |
5 10 15 20 25

Temps (h)
Figure 32: Effet de la pression sur la vitesse demdes pendant I'hydratation

Comme mentionné ci-dessus, la pression affectaliuwinitiale de la vitesse des ondes dans la
pate de ciment. De plus, la prise de la pate demimommence plus tét sous une pression plus
élevée. Le changement de vitesse des oddiel est calculé dans le but d’analyser I'effet de la
pression sur le processus d’hydratation aprés betdge la prise. Sur la Figure 34, le point ou la
vitesse des ondes augmente le plus rapidemenspond a l'instant ou les réactions chimiques se
mettent en place le plus violemment. On peut wairla Figure 34 que sous 20MPa, le pic apparait
aussi 30mn plus tét que sous 0,3MPa. Apres lel'pi;élération de I'hydratation est plus faible
sous 20MPa. Par conséquent, on peut constateaquedsion affecte non seulement le temps de

prise mais aussi les phases ultérieures de I'hgtivat
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Figure 33: Vitesse des ondes pendant la phase daugmentation de la température
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Figure 34: dv/dt en fonction du temps
Effet de la température

Sous une pression de 0,3MPa, l'effet de la tempérasur la cinétigue d’hydratation a été
abordé en réalisant des essais UCA a 7°C, 13°CC,280°C et 60°C. La température dans

I'échantillon est augmentée ou diminuée jusqu’delapérature de I'essai en 30mn. Les résultats
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des essais sont présentés sur la Figure 35. Sarkigtire, nos résultats du premier essai a 60°C
sous 0,3MPa durant 60h sont présentés dans le bleésdeomparer avec les autres cas de
température d’hydratation. Le temps de prise e, 3%,16h, 9,57h, 13,5h et 16 h pour le cas de
60°C, 40°C, 25°C, 13°C et 7°C respectivement (FgB86). On trouve clairement que la

température acceélére I'évolution de la vitesse aledes dans la phase de l'accélération. A une
température plus élevée, la vitesse des ondesaliiss plus tét. Ces mesures sont tout a fait en
accord avec les résultats de la bibliographie efirnant que I'hydratation de la pate de ciment se

déroule plus rapidement a une température pluselevé
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S 2500
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©
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Figure 35 : Effet de la température sur la vitessdes ondes ultrasonique
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Figure 36 : Evolution du temps de prise en fonctiodle la température d’hydratation

Effet combiné de la température et de la pression

Les effets de la pression et de la températurdascinétique ont été observés séparément dans
les essais présentés ci-dessus. Afin d’acquériddesées sur I'effet combiné de ces deux facteurs,

d’autres essais ont été effectués a 15°C, 30°C «€ 40us différentes pressions de 0,3MPa a
40MPa.
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Figure 37 : Vitesse des ondes pendant I'hydratatiopour 15°C, 30°C et 40°C
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Figure 38: dv/dt en fonction du temps pour 15°C, 30°C et 40°C

Les résultats de ces essais sont présentés siguta B7 et sur la Figure 38. En comparant deux
essais a 40°C, on trouve que la pression modifexztfement le temps de prise ainsi que la phase
d’accélération. Le temps de prise est de 4h eth6pdur les cas de 40°C sous 40MPa et sous
0,3MPa respectivement. Les courbes a 15°C, 30°CC 4bus une méme pression, 40MPa,
refletent que la température a une influence piue fsur la cinétiqgue d’hydratation. L'accélération
maximale obtenue dans I'essai & 15°C sous 40MP&0ess’h™ contre une valeur de 285 ts'

pour le cas de 40°C et 40MPa.
Evolution du degré d’hydratation en fonction du tgrm

En utilisant I'équation (2-4), le degré d’hydratetiest évalué pour les autres cas de températures
et de pressions d’hydratation dés le début deise pBur la Figure 39, on présente I'évolution du
degré d’hydratation en fonction du temps pour dififées températures. La Figure 40 présente les

courbes pour différentes températures et pressions.
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Figure 39: Evolution du degré d’hydratation pour différentes températures

1,0 -
0,8
8 A
% O,G ] - e
5 , s T -
©
2
©
o
8 054 ]
a —=— 60°C-20MPa
- - 60°C-0,3MPa-essail
—#— 40°C-40MPa
0,2 — -A- 40°C-0,3MPa
--<{-- 30°C-40MPa
—&— 30°C-20MPa
—+— 15°C-40MPa
0,04 I \ \
0 10 20 30 40
Temps (h)

Figure 40 : Evolution du degré d’hydratation pour différentes températures et pressions
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2.2.2.Modélisation de la cinétique d’hydratation

Dans la section 1.1.4, deux approches de la madiélisde la cinétique d’hydratation ont été
présentées. Nous n'avons pas trouvé dans la hibpbge, de données pour les parameétres
correspondant a I'approche de Thomas (2007) paul8, GA et GAF. C’est pourquoi, dans
cette partie I'approche de Kondo et Kodama (1967 )uélisée pour simuler nos résultats apres le
début de la prise en réutilisant le modele semiigque de Bernard et al. (2003). Quelques
modifications seront présentées afin de prendrecenpte I'effet de la pression et I'effet de la
finesse sur la cinétique d’hydratation. De plusffét de la température sur le degré d’hydratation
de seuila"” sera considéré. Deux phases de I'approche de Kendodama (1967) présentées dans
la section 1.1.4.2 sont réconsidérées:

* Hydratation pendant la phase d’accélération (phase3) et la phase de
ralentissement (phase 4) correspondant ar<a": nucléation et croissance
d’Avrami (1939, 1940)

En remplacant I'équation (1-33) et [I'équation (1-3%)ans I'équation (1-40), on

obtient 'expression du temps caractéristique aésaex réactions chimiques:

r= ! (2-5)

n+ h B n
(n+1) \‘/n+10v 1,G

Scherer et al. (2010) ont proposé d’exprimer laedéance du taux de nucléatibn et du taux

de croissanc& en fonction de la pressigret de la températuesuivant les expressions:

_ _AE + pAV _
I (T.p) = IoeXp( 2T J (2-6)

_ _AE; + pAV, ]
G(T.p)=G exp( — T j (2-7)

ou AE; et AV, sont I'énergie d’activation et le volume d’activati pour croissancefE, et
AV, sont I'énergie d’activation et le volume d’activatipour nucléationl, et G, sont constants et

R est est la constante des gaz parfaits (8,314ni"). En introduisant les équations (2-6) et (2-7)

dans I'équation (2-5), on obtient :
r= 1 exp( AE + pAVj (2-8)

[h o~ \RT RT
(n+1) n+1OVIOGO
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ou AE et AV sont les moyennes des énergies d’activation evadiesnes d’activation pour la
nucléation et la croissance (dans les travaux deaBe et al. (2003)AE est notée,). Il faut noter

gue AV est négatif.

1
_ 1
AV —m(AV, +nA\,) (2-10)

On peut réécrire I'équation (2-8) pour le tempsactaristique de I'hydratation du constituant pur

x du clinker comme suit :

AE, (1 1) AV
T, (T) = rx('l'o)exp( RX (? _ij +TRX(—E)I_—%D (2-11)
ou r,(Ty) = 1 exp{?ﬁ_x + posvxj (2-12)
(nx +1) ner\!/ hx O\/Bx|0xGSX ° -E
n +1

Le temps caractéristique associé aux réactionsighe@a d’'un constituant pur et de I'eau est
exprimé par (2-12). Cette expression montre qg.(éo) est inversement proportionnel”%!Oj'x |

faut rappeler queQ’ est la surface par unité de volume des grains ahstituantx lorsque

'expression (2-12) est utilisée pour calculerdenps caractéristique associé a I'’hydratation de ce

constituant. Pour le cas de la pate de cimenuriace spécifiqued] est la surface de la phase

par unité de volume des grains de ciment et elles@sposée proportionnelle a la finesse de la

poudre de ciment. Autrement dit, le paramétyT,) & une finess@ est donné par :

7, (T, @) =nx+\7/§ T, (Ty, ®y) (2-13)

ou ®, est la finesse d'un ciment de référence. La vateur, (To,dbo) est présentée dans le

Tableau 4 pour un ciment aved>0:36000n12/g. L’équation (2-11) exprimant le temps

caractéristique d’'un constituaxtiu clinker pendant I'hydratation du ciment escréé :

A et

Les effets de la température, de la pression, diméase de la pate de ciment sur la cinétique

d’hydratation du ciment sont intégrés dans I'équaif2-14). On peut voir que plus la finesse, la
température et la pression sont élevées, plusipdearactéristique est faible et par conséquent
plus la vitesse d’évolution du degré d’hydratatsh élevée.
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En utilisant les parametras AE eta, présentés dans le Tableau 4 (Bernard et al, 2008)

différents w/c, ces parameétres sont estimés potadale w/c=0,44, 5=293°C et pour une finesse
de 3200crflg. Les valeurs obtenues sont présentées danshkealial0. D’aprés Thomas et
Jennings (1999) la valeur de I'énergie d’activatitenGS proposée dans la bibliographie varie de

31 kJ/mol et 50kJ/mol. Dans cette étude, on corsid@ine valeur moyenne égale a 40 (kJ/mol).

Tableau 10 : paramétres pour w/c=0,44

Clinker |7, (To,®)| n,+1 a0 AE/R (°K)
CsS 13,24 1,76 0,02 4800
C.S 72,01 1,00 0 2500
CA 59 0,90 0,04 5500
C.AF 24,68 2,34 0,4 4200

« Hydratation pendant la phase de cure (phase Borrespondant ar >a": contrble
par diffusion
Laffinité A(a) est calculée en utilisant I'expression (1-51)témps caractéristique est calculé
par I'équation (2-14), mais le temps caractérigigie réference, (To,dbo) est controlé par la

diffusion des ions a travers la couche des hydei&sur des grains de ciment :

2
r (T @) = 22

A partir des valeurs présentées dans le Tablelucbefficient de diffusiod est interpolé pour

(2-15)

w/c=0,44. La taille moyenne des grains de cimert @& 10,4 um (obtenue par I'essai

granulométrique présenté dans la section 2.1).Viadsurs der, (TO,CDO) pour notre ciment de

classe G avec w/c=0,44 sont présentées dans lealabl.

Tableau 11 : Paramétrer, (TO,CDO) pour les constituants du clinker

CsA C.,AF
1439 3433

Clinker
n(h)

CsS
3492

C,S
564939

Dans ce modéle, les deux parametres qui doiveatédalués sur les résultats expérimentaux

sonta” et AV .
2.2.3.Evaluation des paramétres du modele

Le modele est utilisé afin de simuler nos résulted’évolution du degré d’hydratation de la

pate de ciment en prenant en compte 'effet dedapérature et de la pression. Pour simplifier le
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probleme, AV est considéré identiqgue pour les quatre constigudatclinker. Tout d’abord, le
paramétrea” est évalué en minimisant I'écart entre les courbemlélisées et les courbes
expérimentales pour différentes températures s(@MRa car pour cette faible pression on peut
négliger I'effet de la variable\V . On peut observer que les courbes modélisées sepsgpnt
assez bien avec les courbes expérimentales (Figlye Les valeurs dea” obtenues pour
différentes températures sont présentées dansbleatal2. Pour une température comprise entre
7°C et 25°C, le paramétre” est voisin de 0,7 tandis que pour 40°C et 6Q3C devient
significativement plus petit, de 0,60 et de 0,4pessivement. Cela signifie qu’au-dela d’'une
certaine valeur de la température d’hydratationphase de diffusion commence plus tét a une
température d’hydratation plus élevée et que lpé&ature fait augmenter le taux de C-S-H HD a
long terme. La Figure 42 présente une comparaises aburbes simulées et des courbes
expérimentales des essais a 15°C sous 40MPa ets2QRC20MPa et 40MPa pouar’ est égal a
0,68 et 0,72 pour chaque température respectiven@@mttrouve que dans cette intervalle la
pression n'affecte pag"”. La valeur obtenue poukV est de -27x18 m*mol. Scherer et al. (2010)
ont trouvé une valeur voisine de -3051®*mol pour un ciment classe H. En utilisant les vede
de a" et AV obtenues, le modéle est validé en simulant lesbesutorrespondant aux températures

de 40°C et de 60°C comme cela est montré sur lad-if3 et la Figure 44.

Tableau 12 : Calibration du paramétre a®

T (°C) 7 13 15 25 30 40 60

Pression (MPa)| 0,3 0,3 40 0,3 20 40 0,3 40 0,3 2(

o

0,0 0,60 040 040

a® 0,68 | 0,70| 0,68 0,72 0,79 0,7
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Figure 41 : Calibration du modéle pour différentestempératures et sous une pression de 0,3MPa
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Figure 42 : Calibration du modéle pour 15°C et 30°Ct sous différentes pressions
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Figure 43 : Validation du modéle pour 60°C et soudifférentes pressions
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Figure 44 : Validation du modéle pour 60°C et soudifférentes pressions
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2.3.Effet de la pression et de la température sur le ogportement en
cours de prise

Dans cette partie, une étude de I'effet de la pyessur les propriétés élastiques du ciment durci
et une étude de l'effet de la température sur liéian des propriétés élastiques du ciment en cours
d’hydratation sont présentées. La premiere étuéke affectuée dans les locaux de CSTJF (Centre
Scientifique et Technique Jean Féger) de TOTAL & BPa deuxieme a été réalisée au Laboratoire
Central des Ponts et Chaussées (LCPC) (actuelldF®&hT AR) a Paris.

On présente dans la suite, a I'aide du modéle sempirique présenté dans le Chapitre 1, une
estimation de I'évolution de la fraction volumigdes constituants de la pate de ciment pour les
températures d’hydratation de 20°C et de 60°C poession atmosphérique. Apres, une méthode
d’homogénéisation est employée pour estimer I'&atudes propriétés mécaniques de la pate de
ciment hydratée a 20°C et a 60°C en cours de sex inconnues du modéle micromécanique, le
module de compressidg et le module de cisaillemegt des globules sont estimés en calibrant le
modele sur les résultats expérimentaux. Ces paresnsbnt validés sur les données disponibles

dans la bibliographie pour des pates de cimentatgds en différentes conditions.

2.3.1.Essais uniaxiaux, mesures soniques et module d'gét® dynamique

2.3.1.1. Fabrication, conservation des échantillons et prinpes des essais

La nomenclature des échantillons est présentée ldarableau 13. Afin d’étudier I'effet de la
pression d’hydratation sur les propriétés mécamigiesla pate de ciment durcie, les échantillons
ont été préparés a 60°C et sous 0,3MPa et 20MBhI€du 13). Les essais ont été répétés trois fois
pour s’'assurer de la répétabilité de la fabricaties échantillons. Du coulis de ciment a été en
premier lieu coulé dans un moule cylindrique eremd’'un diamétre de 36mm. Afin de laisser
echapper l'air, une petite barre en acier a éet&ségi pour effectuer 50 coups de piquage dans la
pate de ciment dans le moule. Ce moule a été ensoiitservé dans une chambre fermée remplie
d’eau. La procédure d’hydration est tout a faitniitpue a celle utilisée dans les essais UCA
présentés précédemment. La pression a été augnaelat&aleur désirée (0,3MPa ou 20MPa). Puis,
la température de ce systeme a été montée a 60Uame30mn. Aprés une semaine, le moule a été
refroidi progressivement a la température ambidres.blocs de ciment durci ont été coupés pour
obtenir des échantillons avec un diametre d’envB6mm et une longueur d’environ 72mm. Les
échantillons ont été conservés dans I'eau distdléa température ambiante pendant une semaine

(le systeme ne permet pas d’utiliser de I'eau saten chaux). Un systéme sonique a été utilisé afin
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de controdler la qualité des échantillons en mesuaavitesse des ondes P. La porosité au mercure a
été aussi mesurée pour les deux types d’échamtiliDes essais uniaxiaux ont été realisés a la

température ambiante dans le but d’évaluer les nagdilastiques statiques du matériau.

En ce qui concerne l'effet de la température skwdlution des propriétés élastiques de la pate
de ciment en cours d’hydratation, les échantillont été fabriqués a 20°C et 60°C a la pression
atmosphérique. La procédure de fabrication desnéidbas est similaire a celle présentée dans la
partie précédente. Apres la fabrication, ces édlmrg ont été conservés a la température
d’hydratation (20°C et 60°C respectivement) et slaupression atmosphérique. Dans le Tableau
13, les échantillons nommés A et B corresponddattampérature d’hydratation de 20°C et 60°C
respectivement. Des mesures soniques et des asgaigaux ont été effectués a I'age de 3 jours, 4

jours, 7 jours, 14 jours et 35 jours.

Tableau 13 : Etudes et nomenclature des échantillsrcorrespondante

Etude Condition Echantillon Age Longueur | Diamétre Essais et
d’hydratation (jours) (mm) (mm) Locaux
Effet de la H92 70,82 35,85
d,hp;gf;:t?on 60°C, 20MPa H93 70,90 36,04 Mesures
sur les H94 71,15 36,10 | Soniques et
g 14 essais
proprietes H133 70,91 35,93 uniaxiaux &
élastiquesdg ., .
la pate de 60°C; 0,3MPa H134 69,45 35,93 TOTAL
ciment durcie H137 72,20 35,91
Mesures
soniques pour 5
tous les six
échantillons
A9 3 99,95 39,97
20°C, RBim A8 99,85 39,98
Effet de la A4 7 99,80 39,92
température
I’évc?llfjrtion A5 28 99,99 40,00 soniques et
des A7 35 99,94 40,01 _es;ais
propriétés Mesures ulrllg(_'_?x;a
élastiques de sonigues pour 5
la pate de tous les cing
ciment durcie échantillons
60°C. P, B3 3 99,93 40,02
B2 99,89 39,98
B4 7 99,76 39,96
B6 28 99,85 40,01
B5 35 99,85 40,02
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2.3.1.2. Effet de la pression d’hydratation sur les propriét& élastiques de la pate

de ciment durcie (étude réalisée a TOTAL)

La vitesse des ondes mesurée sur les échantillolzspite de ciment a 'a&ge de 2 semaines est
présentée dans le Tableau 14. Les erreurs deseseadeifa vitesse des ondes P axiale et radiale du
systeme ont été estimées égales a +30m/s et t@@spsctivement. On peut observer que les
vitesses des ondes mesurées dans les directigmemigation axiale et radiale sont trés proches, ce
qui confirme l'isotropie des échantillons. La val@moyenne de la vitesse des ondes P est 3327m/s
dans le cas de la pression d’hydratation de 20MR&e 3343m/s dans le cas de 0,3MPa. Il semble
que la pression d’hydratation n’affecte pas de fagignificative la vitesse des ondes P a travers la
pate de ciment a I'age de deux semaines. Les dd¢€aisont montré que le temps de prise est plus
petit a 60°C sous 20MPa gu’'a 60°C sous 0,3MPa.l0® pprés environ 5h, 'augmentation de la

vitesse des ondes pour 0,3MPa devient plus rapide.

Tableau 14 : Résultats des essais soniques a I'éfge2 semaines

d,ﬁ;dr;g'tg‘t’ign Echantillon |Pac(1S)| Veax (M/S) | Prag (4S) | Verag (MVS) | Vead Verag
H92 | 21,34| 3318 10,98 3265 1,02
60°C, 20MPa  H93 | 2122 3341 11,01 3273 1,02
Ho4 | 21,42| 3322 10,98 3288 1,01

Moyenne 3327 3275
H133 | 21,24| 3339 10,80 3327 1,00
60°C,0,3MPa H134 | 20,88| 3326 10,93 3287 1,01
H137 | 21,46| 3364 10,80 3325 1,01

Moyenne 3343 3313

Les essais uniaxiaux ont été effectués a lI'aidealcellule triaxiale sous une presse de capacité
de 200kN. Une membrane est placée autour de I'éiibarafin de limiter I'échange d’humidité
avec l'environnement. La déformation axiale est uné@s directement sur I'échantillon dans la
cellule avec trois capteurs de déplacement LVDT somt placés entre deux embases. La
déformation radiale est mesurée par une chainéiged de longueur 131,5mm qui est placée
autour de I'échantillon. La vitesse de chargemshde 7,5MPa/mn. Un cycle décharge-recharge a
ete effectué de 10MPa a 20MPa pour évaluer lesmgdras élastiques. Le courbes contrainte
axiale-déformation axiale sont présentées surdarEi45. On peut observer que toutes les courbes
sont assez similaires pour les deux cas de presbipmratation. Le module d’Young et le
coefficient de Poisson sont évalués a partir deet#te du cycle décharge-recharge. Les valeurs des

modules élastiques et de la résistance, présedétssle Tableau 15 ne sont pas affectées par la
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pression d’hydratation. Ceci est compatible aveanesures de la vitesse des ondes et la porosité a
mercure. La résistance et le module d’Young quesramons évalués sont similaires aux valeurs
présentées par Bourissai (2010) pour une pate menticlasse G a I'age de 24h pour deux

conditions d’hydratation : a 60°C sous pressionoafphérique et sous 17MPa.
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Figure 45: Essais uniaxiaux

Tableau 15 : Résultats des essais uniaxiaux

d,ﬁ;dr;g'tz‘t’ign Echantillon |E (GPa)|G (GPa) K(GPa)| v |o.(MPa)
92 14,1 5,8 8,1 0,21| 55,8

60°C 93 14,1 5,9 7.8 0,20/ 54,8
20MPa 94 14,1 5,9 7.8 0,20/ 55,9
Moyenne 141 5,9 7,9 0,20 55,5

133 14,1 5,9 7.8 0,20, 56,1

60°C 134 13,8 5,8 7.4 0,19/ 55,8
0,3MPa 137 14,2 6,0 7,6 0,19 56,1
Moyenne 14,0 5,9 7,6 0,19 56,(

Les résultats des mesures de la porosité au mengalieées a I'age de 3 mois pour ces deux
conditions d’hydratation sont présentés dans laase8.1.1. Ces résultats montrent que la porosité
a mercure est de 23% et 24% pour une pression @, 8t 20MPa respectivement. La différence
entre ces deux valeurs est assez faible. Les dauwbe&s se superposent assez bien, ce qui met en
évidence que la structure des pores de deux éltbastest quasi-identique. La porosité totale a été

mesurée en séchant I'échantillon a 105°C. Une valedl0% a été trouvée pour les deux cas.
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2.3.1.3. Effet de la température d’hydratation sur les propriétés élastiques de la

pate de ciment durcie (étude réalisée a IFSTTAR)

Le Tableau 16 présente la vitesse des ondes mesawaet chaque essai uniaxial.
L’augmentation plus rapide de la vitesse des ord€9°C est due a une évolution rapide des
réactions chimiques et donc du degré d’hydratat@ependant, aprés 3 - 4 semaines, les propriétés
élastiques a 20°C deviennent plus élevees. A 6@ @jtesse des ondes a une tendance a se
stabiliser apres 7 jours. La valeur trouvée esB325m/s et de 3345m/s a 7 jours et a 28 jours
respectivement qui est trés voisine de la valeuremog de 3313m/s présentée dans la partie
précédente pour les échantillons hydratés a 606€ 83MPa. Ceci montre une compatibilité entre
deux dispositifs expérimentaux (a TOTAL et a IFSTR)A

Tableau 16: Effet de la température d’hydratation sir le module d’élasticité et de la vitesse des onsle

Conditions , Vitesse des onde Module d'Young
, : Echantillon Jours
d’hydratation (m/s) (GPa)
Mesures soniques
pour tous les 2 2907
échantillons
A9 3 3105 12,3
20°C, Ry A8 4 3178 13,0
A4 7 3240 13,0
Al 14 3350 14,2
A5 28 3447
A7 35 3520 16,5
Mesures soniques
pour tous les 2 3196
échantillons
B3 3 3319 13,3
60°C, Rim B2 4 3363 14,5
B4 7 3325 14,9
B6 28 3345
B5 35 3302 15,7

Les essais uniaxiaux ont été effectués a I'lFSTTARaide d’'une presse d’'une capacité de 50
tonnes sur des échantillons aux différents agebl€é@a 13). La vitesse de déplacement uniaxial
utilisée est de 0,3 um/s. Trois capteurs LVDT daéteimployés pour mesurer la déformation axiale.
Le module d’Young est évalué a partir de cyclesddeharge — recharge de OMPa a 18MPa de
contrainte axiale. Le Tableau 15 montre que le redwyen trouvé des échantillons hydratés a
60°C a I'age de 14 jours est de 14,0GPa (ces esstiété réalisés a TOTAL), ce qui est un peu

plus faible que les valeurs obtenues ici a 'agé€ gleurs (14,9GPa). La cause peut étre attribuée a
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une variation de I'humidité relative dans I'éch#ati lors des essais uniaxiaux. Pour les essais
précédents réalises a TOTAL, pendant I'essai unebraene a été placée autour de I'échantillon
pour limiter I'échange d’humidité avec I'environnent alors que dans cette partie il n'y a pas de
telle membrane autour de I'échantillon. En ce qunaerne des échantillons hydratés a 20°C, le
module d’Young évolue plus lentement en temps pendizs quatre premiers jours. Mais il

continue a augmenter aprés 4 jours et ce modmitine valeur de 16,5GPa a I'age de 35 jours.
Pour le cas de 60°C, le module d’Young se stabdlpgeés 7 jours et il atteint une valeur de 15,7GPa

a I'age de 35 jours.
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Figure 47: Module d’Young statique de I'age de I'étantillon
La porosité totale a été également mesurée apssagma I'étuve a 105°C. Une valeur de 40% a
été trouvée pour les deux cas, ce qui montre quentpérature d’hydratation n’influe pas sur la
porosité totale. Ce résultat est compatible aveadsultats de Constantinides (2006) sur des pates

de ciment hydratées a 20°C et 60°C. La porosi@ddtouvée par cet auteur est égale a 42% et
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43% pour 20°C et 60°C respectivement. Dans le Gteafi, on présentera notre mesure de la
porosité a mercure a 60°C en la comparant aveamesaire de Yavari (2011) pour le cas de la
température d’hydratation de 20°C a I'dge de 3 masdifférence de la porosité & mercure de ces
deux cas déterminée est environ de 6%. Cette @iféér de porosité a mercure peut expliquer des

propriétés élastiques moins élevées pour la terpérd’hydratation de 60°C.

2.3.2.Modélisation

2.3.2.1. Fraction volumique des constituants au cours d’hydatation

La fraction volumique des constituants de la pé@ecidhent pour la température ambiante est
calculée par la méthode de Bernard et al. (20Q8) 6ection 1.1.6). La valeur de” est prise égale
a 0,72 pour une température d’hydratation ambigseetion 2.2.3). La fraction volumique des

constituants de la pate de ciment en fonction dmedd’hydratation est présentée sur la Figure 48.
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Figure 48: Fraction volumique des constituants deal pate de ciment a 20°C

Fraction volumique pour des températures plus élesé

Comme mentionné dans la section 1.1.7, la natwaylddules et de la microstructure de C-S-H
LD, C-S-H HD et C-S-H UHD n’est pas modifiee partéanpérature. De plus, la porosité de ces
constituants n’est pas affectée par la tempérgdaenings et al., 2007). Cependant, la proportion
de ces constituants est affectée. Le taux de CLB-Haisse tandis que celui de C-S-H HD et C-S-
H UHD augmente. Comme on n’a pas d’informationalphase C-S-H UHD, on considere que la

pate de ciment a deux types de C-S-H : le C-S-HakBc une porosité de 37% (Jennings et al.,
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2000) et le C-S-H HD avec une porosité diminuantdsgempérature (a la température ambiante,
la porosité de C-S-H HD est de 24%). Il faut najae I'hypothése de I'existence d’'un seuail
pour la phase de diffusion est toujours utiliseesdce travail. Ce seuil diminue avec la tempéeatur
d’hydratation, ce qui conduit & une augmentatioriadéaction volumique de C-S-H HD avec la
température. Pour un méme degré d’hydratation,dssede globules est identique pour toutes les
températures d’hydratation, mais leur arrangemsindiéférent, ce qui forme une porosité de C-S-H
HD plus faible. La Figure 49 illustre I'effet detempérature sur la microstructure de C-S-H pour la
pate de ciment totalement hydratée. A cause denaification et de 'augmentation du volume de
C-S-H HD avec la température d’hydratation, le vodude C-S-H LD diminue et le volume des
macropores augmente. D’'une part, la densificatidiaegmentation du taux de fraction volumique
de C-S-H HD avec la température d’hydratation fesemt les propriétés élastiques de la pate de
ciment. D’autre part, 'augmentation de la fractiadiumique des macropores est responsable de la
diminution de la performance de ce matériau. Casx gghénoménes sont en concurrence. En
réalité, les résultats expérimentaux montrent doray terme, la pate de ciment hydratée a une
température plus élevée présente des propriétésgékes plus faibles. Autrement dit, sous ces
hypothéses, le deuxieme phénomeéne est dominante€tecohérent avec les arguments de Mahta
(1992) qui a confirmé que la dégradation de la miEteciment durcie commence par les grands

pores.
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Figure 49 : Effet de la température sur la microstucture de C-S-H
Dans cette partie, on présente les équationsvesati I'effet de la température sur la fraction
volumique et la densité de C-S-H HD pour une pateichent totalement hydratée. La densité de
C-S-H HD est considérée constante pendant I'hytiloataPour un seuil de degré d’hydratation

donné, on a une relation entre la masse de C-S-EtlIS-H HD donnée par :
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D — a
M, & 2-16
m, 1-a’ (2-16)
Donc, on obtient :
V 1_ ]
od-a, )/% _a (2-17)

VHD(l_W-ID)/)g 1- o
ou p, est la densité du globuleg,, @, V,;, etV,, sont la porosite et le volume du C-S-H
LD et C-S-H HD respectivemenig, ne varie pas avec la température d’hydratation3&0¢,,

est égale a 0,24 a la température ambiante et peftesité diminue avec la température

d’hydratation. A partir de I'équation (2-17), lepmort du volume de la phase solide dans LD a celui

dans HD est exprimé par :
O

Vios - @ _ (2-18)
Vips 1-a
Ces deux volumes sont calculés lorsque le voluta de la phase solide de C-S-H est connu :
V. =(1-a")V.
{ HDS ( ) CSHS (2-19)
VLDS = aB\/CSHS
0U Vps, Vips €t Vegys SoNt les volumes de la phase solide (volume dassug#s) de C-S-H LD,

de C-S-H HD et de C-S-H. De plus, le volume to&alddS-H est calculé par la relation suivante :

Vhos + Vios =V ey (2-20)
1-gp, 1-¢5
A partir de I'équation (2-19) et (2-20), on obtient
1-a” o
(1_ A + 1- @ jVCSHS =VCSH (2-21)
1-a” o
et (1_@@ + 1- @ ] fCSHS = fCSH (2-22)

On a trouvé une valeur de 0,72 paur pour le cas de la température ambiante. Pours;ean
degré d’hydratationr =1, on trouve la fraction volumique de la phase C-&ddle a 0,54. La

fraction volumique de la phase solide de C-S-Hektulée selon I'expression suivante pour le cas

de la température ambiante :

0,54
f = ! 2-23
CSHS ( 1-g" 0 j ( )

+

1- B 1- @o

On suppose que la densité de la phase solide pastconsidérablement affectée par la
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température de 20°C a 100°C. Comme la masse dedsepbolide est constante, la fraction

volumique de la phase solide ne varie pas aveengpérature d’hydratation. En remplacant les
valeurs dea”, @, etg, (0,72 ;0,24 ; 0,37 respectivement), la valeurfdg est trouvée égale a

0,36.
De I'équation (2-19), on obtient :
f,=af
LD CSI; (2_24)
fuo = (1—0’ ) fesn
A partir des équations (2-22) et (2-24), on peailéanent prouver les relations suivantes :

1-a” o
fLD = au(l_%D + 1_ QD j fCSHS

1-a" o
fHD = (1_au)(1_ﬂ|D + 1_ QD J fCSHS

De plus, la porosité totale mesurée par passagguzd a 105°C est calculée par I'expression

(2-25)

suivante :

V,
@ = W$+ fo@ *fo @ + & (2-26)

T

ou 'V, estle volume poreux des globulesest un paramétre compris entre 0 et 1 qui défnit |

partie du volume des pores intraglobules ou I'eaut @tre évaporée quand la pate de ciment est

séchée a 105°C. Ce parametre ne dépend pas daparteure d’hydratationV; est le volume
total de la pate de cimenty est la porosité capillaire. On considere deux easemnpératures

d’hydratation:T:=Tam et To. Etant donné que la porosité totale n’est pas fiéedpar la température

d’hydratation, le systéme d’équations suivant estiou :

Aoz = Hoa =0,37
1-a, | a,
floe = azm(l_%z +1_(Z j fesns
D2 D2
2-27

— oy 1-a, a, ( )
fro2 —(1-0’2) 1-g,, +l— %, fosms
h=%

En remplacant I'équation (2-26) dans le systemguiiéon (2-27), on obtient
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Aoz = @o1 =0,37
fioe = azu(ll__ O’ZD + _O'Dz j fesms
Ao 1= @, (2-28)
fro :(1_0,25)( 1—025 + O'Dz ijSHS
1-Qp, 1@,
fLDZW_D + fHD2 B2 — fLDl @ ~ fHD2 = B~ &

Dans le systeme d'équations (2-28), il y a troisomuws : @,,,, .0, €t @p,. Jennings et al.
(2007) suppose que le diamétre de seuil pour distinles pores capillaires des pores dans l'unité
de C-S-H est de 5-10nm. On peut donc considérgrolasité a mercure comme la porosité

capillaire. Par conséquent, pour le casTaaTan=20°C etT,=60°C, la quantitég,, - @,, est

d’environ -6% comme mentionné dans la section 2.Brilréalité, la pate de ciment n'est pas
encore totalement hydratée a I'age de trois moiseftet, les résultats expérimentaux de Baroghel-
Bouny et al. (2006) ont montré que pour une pateigent Portland ordinaire a un w/c=0,45 et
hydratée a 20°C, le degré d’hydratation est 0,8Fage de 2 ans. Cependant, on peut faire
I'approximation que la différence de la porosit@ittaire ne change pas beaucoup aprés 3 mois. La
valeur a; est égale a 0,40 pour 60°C. En remplaghgt. = 0,36, on trouve:
f5 =0,19
fipe = 0,29 (2-29)
@, =0,17
On obtient une valeur de 0,48 pour la fraction votiua de C-S-H, ce qui est plus petite que la
valeur 0,54 obtenue a la température ambianteifiéxehce de ces deux valeurs est égale a I'écart
de la porosité. La porosit@,,, =0,17 se trouve dans la gamme de porosité de UBR7* 0,07
pour w/c=0,4, selon Vandamme et al., 2010) et fagité de HD a la température ambiante (0,24).
Le systéme d'équations présenté dans la sectio@ ést.réutilisé en modifiant la densité de la
phase C-S-H HD et le retrait chimique qui fait fade la porosité capillaire. Comme mentionné ci-
dessus, la quantité et la densité de C-S-H HD antgneavec la température. C’est la raison pour

laquelle le retrait chimique est plus importantaua volume C-S-H plus faible. Vu que le volume
de la phase solide (volume des globules) est catagéavolume occupé par I'eau entraf)i pour
une température d’hydratatidnest calculé par I'expression suivante :
Vi (1) = 0,070, +[ Aios Moo (@ Tam) + Aoa o (. Tun) ]
[ @ioVio (0 T) + @02 Vo (7 T)]

Pour le cas de 60°C, on a:

(2-30)
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V(L 60°C)= 0,08%0.a +[ 0,24V (@ L)+ 0.3%Vo(a T,.)]

(2-31)
~[ 0,1&V,, (a ,60C)+ 0,37V, (a ,6T)]
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Figure 50: Fraction volumique des constituants deal pate de ciment
(courbes pointillées : a 60°C, courbes solides :28°C)

Par rapport a la température ambiante, pour laéestyre de 60°C, plusieurs modifications sont

considérées: le degré d’hydratation de setijlla fraction volumique de C-S-H HD et C-S-H LD et

la fraction volumique de I'eau entrante. La frastimlumique des constituants de la pate de ciment
en fonction du degré d’hydratation est présentédastigure 50 pour la température de 60°C en
comparant avec le cas de 20°C. La fraction volumides aluminates, du clinker et de I'eau n’est
pas modifiée tandis que le volume occupé par l'eatnante augmente et le volume de C-S-H

diminue avec la température. A un degré d’hydratatie 0,85, la porosité capillaire (somme de la
fraction volumique de I'eau entrante et de la facivolumique de I'eau restante) est égale a 0417 e
0,22 pour 20°C et 60°C respectivement qui sont baanpatibles avec les résultats de la porosité a

mercure mesurée (0,17 et 0,23).

2.3.2.2. Estimation du module dYoung en cours dhydratation par

homogénéisation

La méthode d’homogénéisation présentée dans 'TANREXest utilisée dans cette section pour
estimer I'évolution des propriétés mécaniques dpéafe de ciment hydratée a 20°C et 60°C. A
partir du modéle de la cinétique d’hydratationydkition du degré d’hydratation des composants
du clinker est évaluée. Les deux inconnues du reodeht le module de compressiknet le

module de cisaillemeny des globules.
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Selon Jennings (2008), I'hétérogénéité de la p&@tecichent se manifeste a trois échelles.
L’échelle 0 avec les globules d’une longueur ca@mstique dans une gamme de’d0qui sont
considérées comme la phase solide de C-S-H, léchetorrespond aux C-S-H LD et C-S-H HD
avec une longueur caractéristique®1010%m qui sont formés par les globules et les poregetle
I'échelle 2 est la pate de ciment & une longuetactéristique supérieure a3 4Qui est constituée

de C-S-H LD, C-S-H HD, CH, le volume des pores kkaipes, des Aluminates et des grains de

clinker (Figure 51).

Figure 51 : Homogénéisation a deux échelles

* Echelle T C-S-H LD et C-S-H HD

Il y a deux inclusions: la matrice formée par diebgles solides et les pores dans les phases C-
S-H LD et C-S-H HD. La matrice occupe 63% de volymoer le cas de LD et elle occupe d'une
proportion supérieure a 76% (dépendant de la teatyr@) de volume pour HD. Le schéma de
Mori-Tanaka est donc choisi avec la phase solidarjple role le milieu de référence. Ce schéma a
été choisi aussi par Bernard et al. (2003) et Ulal.2004). Selon Bernard et al. (2003), le schém
de Mori-Tanaka est approprié pour les matériaux danphase solide est dominante et pour
lesquels il y a des interactions entre les padiules équations pour estimer les propriétés
effectives de la phase ¢C-S-H LD ou C-S-H HD) sont présentées dans lastra de Ghabezloo
(2010, 2011).
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K™= (1= )k Ax (2-32)
G =(1-4) g Ax (2-33)
En supposant une géométrie sphérique pour toutgshiases, les tenseurs de localisa#gn,

Aﬁx sont calculés selon les equations (A-4) et (A-BisdsANNEXE 1 aveck, =k, et g, = g..

* Echelle 2 pate de ciment

Pendant I'hydratation, la fraction volumique desstiinants de la pate de ciment évolue. De
plus, comme la fraction volumique des constitualgda pate de ciment évolue avec le temps, le
schéma auto-cohérent est choisi pour cette écliienieux et al. (2006) constatent que le schéma
auto-cohérent est approprié pour estimer les mt@wiélastigues de la pate de ciment dans cette
échelle. De plus, Pichler et al. (2009) ont moé pour un rapport d’eau sur ciment inférieur a
0,45, le schéma auto-cohérent est un bon outil poédire les propriétés élastiques de la pate de
ciment. Ce schéma a été employé aussi par Ghab@0a0) dans le but de simuler les propriétés

poro-€élastiques d’'un ciment de classe G a longgerm
Calibration sur les essais uniaxiaux

Cette échelle constitue de six phases: C-S-H LE5-© HD, CH, le volume des pores
capillaires, des Aluminates, et des grains de cfirke raison d’'un manque de données de la phase
des Aluminates (phase solide), on suppose qu’ildesnpropriétés élastiques de C-S-H LD qui ne
sont pas modifiées par la température d’hydratatlaes expressions des modules élastiques

homogénéisés sont les suivantes :
hom _ hom pVv hompv \% V
ch - ( fLD + fAL) KLD D,cp + fHD KHD D,cp + fCH kCH A:H,cp + fCKkCK A:K,c; (2'34)

Gy = (o *+ Tar) G5 Ab ey *+ fio G Roep * b B Byt T Gk Ry (2-35)

Les tenseurs de localisation sont calculés selwedgations (A-4) et (A-5Jans 'ANNEXE 1
aveck, = K" et g, = G2

Les parameétres a cette échelle sont les proprdagtiques de CH et de quatre composants du
clinker. Bernard et al. (2003) et Ghabezloo (20drtt)résumé les résultats des propriétés élastiques
de ces phases obtenues dans les travaux de Moetédtmang (1995), Acker (2001) et Velez et al.
(2001). Quoique les valeurs des parametres sogsezavariées, les parameétres du Tableau 17 ont
ete utilisés par Ghabezloo (2010).

Le modele est calibré sur I'évolution du module olivig obtenus par les essais uniaxiaux

réalisés sur la pate de ciment hydratée a 60°C 21°& dans la section 2.3.1.3, par les essais
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uniaxiaux de Bourissai (2010) réalisés sur un cinderclasse G hydraté a 60°C et a 23°C (Tableau
18) et sur la valeur du module de cisaillement &&Pa a 'age de 2 semaines (environ 330h)
obtenu dans la section 2.3.1.2. Le principe dealdbmtion consiste a minimiser I'erreur entre la
courbe du modele et les mesures pour obtenir llesiscadu module de compression et du module
de cisaillement des globules. Les valeurs troup&eda calibration sont de 23,0GPa et de 17,0GPa
pour ks et gs respectivement. Ces valeurs sont voisines des galeuvées par Ghabezloo (2010)
(25,0GPa et 18,4GPa pokyet gsrespectivement). Le module d’Young des globulexekiulé et
vaut 40,9GPa, ce qui est compatible avec les \alsamprises entre 35,0GPa et 56,0GPa trouvées
par Manzano et al. (2009). La Figure 52 et la Fegs® montrent que le modele simule assez bien
les mesures du module d’Young. L’évolution du medule compression et du module de
cisaillement est aussi présentée dans ces figueemodule de cisaillement de la pate de ciment
hydratée a 60°C, a 'age de 1000h (42 jours) edi,tl&Pa. La différence entre cette valeur et la
valeur mesurée (5,9GPa) est de 3,3%. Sur la Figdiren peut observer I'effet de la température
d’hydratation sur I'évolution des propriétés élqgés de la pate de ciment. Le modele montre qu’'a

long terme le module d’Young est plus important géwdratation a 20°C que pour celle a 60°C.

Tableau 17 : Propriétés élastiques des constituani la pate de ciment
C,S C,S C,A | CAF CH

k(GPa) | 112,5 | 116,7| 120,8 1042 327

g(GPa) | 51,9 | 538 | 558| 481| 146

Tableau 18: Module statique mesuré par les essaigiaxiaux

Température fex Module d’Young statique
d'hydratation (°.c) | Reference | Temps (h) (GPa)
8 3,5
23 Bourissai (2010 11 4,0
15 55
63 12,3
i 87 13,0
20 Cette étude
327 14,2
831 16,5
2 2,5
N 55
Bourissai (2010
5 7,0
22 12,0
60
70 13,5
3 94 14,5
Cette étude
166 14,9
838 15,7
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Figure 52 : Calibration du modéle pour une températre d’hydratation de 60°C
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Figure 53 : Calibration du modéle pour une températre d’hydratation de 20°C et 30°C
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Figure 54 : Effet de la température d’hydratation sur I'évolution des propriétés mécaniques

Validation du modele

Les valeurs obtenues dte et gs et le modele sont validées par les résultats erpétaux de
Boumiz et al. (1996) sur I'évolution du module dyrigue d’'une pate de ciment en fonction du
temps avec un rapport d’eau sur ciment de 0,354 QLa finesse de la poudre de ciment est
7600cnf/g. La composition du clinker est présentée dansTableau 19. La composition
minéralogique du ciment est calculée par la méthamld3ogue (d’apres Taylor, 1990). Elle est

présentée dans le Tableau 20.

Tableau 19 : Composition du clinker utilisé dans Ig travaux de Boumiz et al. (1996)

Compsant | SiO, | Al,O; | Fe0O3 | TiO, | MnO CaO | MgO | SO; | K,O | Na,O | P,Os | SrO

% masse 21,68 4,17 0,2 0,20 0,01 66|23 0)55 38,5407 0 0,02 0,04 0,14

Tableau 20 : Composition minéralogique calculée paua péate de ciment de Boumiz et al. (1996)
Composant CsS C.S C:A C,AF | Autres
% masse 69,16 12,63 | 11,01 | 0,92 6,28
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Figure 55: Comparaison du modeéle et mesures de Boiaret al. (1996) pour w/c=0,35

On peut avoir une estimation du module d'Young dyigwe a partir du module d’Young
statiqgue en utilisant I'expression empirique de KIf2007) pour des bétons dont la résistance est
inférieure a 40MPa:

E

E,=— 2-36
=08 (2-36)

On suppose que le coefficient Poisson dynamiqueegait au coefficient Poisson statique, la

relation entre le module de cisaillement dynamigustatique est donc obtenue par:

G
Gy=—2 2-37
1= 083 (2-37)

On présente sur la Figure 55 et sur la Figure ®6aamparaison entre la simulation du modele
et les mesures obtenues par Boumiz et al. (1996)oduh accord entre les calculs et les données
expérimentales prouve que les valeurs obtenues lpoetr g peuvent étre utilisées comme les
données d’entrée dans les modéles micromécaniqueshpmogénéiser les propriétés élastiques

statigues des matériaux cimentaires.

87



Chapitre 2. Comportement de la pate de ciment avejége

—— Ed-calcul
- - - . Gd-calcul
A Ed-mesures

20

m  Gd-mesures A

Module (GPa)

0 0,2

0,4 0,6 0,8
Degré d'hydratation

Figure 56: Comparaison du modele et mesures de Boiaret al. (1996) pour w/c=0,40
Haecker et al. (2005) ont réalisé aussi des meslwresodule d’Young dynamique et du module
de cisaillement dynamique sur des pates de cimentlgnt son hydratation a la température
ambiante. La composition du ciment est présentas laTableau 21 et les données sont présentées
sur la Figure 57 et la Figure 58. La compositioncoluent est utilisée comme donnée d’entrée de
notre modéle. La Figure 57 et la Figure 58 montuerd excellente validation de notre modele sur

les résultats de Haecker et al. (2005).

Tableau 21 : Composition minéralogique de la pateedciment de Haecker et al. (2005)
Composant| C3S C,S CsA C,AF | Autres
% masse 70,5| 91 8,7 11 10,6

n= 457
S 40-
()
.cf, 35~ O w/c=0,25
£ 30 o © wic=0,30
S 25 A Wic=0,35
g 20 - 5 2 X wic=0,40
>O_ 15 - + + w/c=0,45
E 10 - o w/c=0,50
g 5 | + wi/c=0,60
o —— Modele
= 0 ‘ |

0 0,5 1

Degré d'hydratation

Figure 57: Comparaison du modeéle et mesures du moliud'Young dynamique de Haecker et al. (2005) pour
différents w/c a deux niveaux de degré d’hydratatio
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Figure 58: Comparaison du modéle et mesures du moliude cisaillement dynamique de Haecker et al. (26D
pour différents w/c a deux nivaux de degré d’hydradtion

2.4.Comportement au jeune age sous chargement oedoméuie
iIsotherme

Les essais uniaxiaux présentés ci-dessus et prewmise les essais disponibles dans la
bibliographie sur les pates de ciment durcies hgdsaa des températures élevées et/ou sous
pressions ont été réalisés sur des échantillon®mjuété ramenés a la condition atmosphérique
avant d’étre testés pour étre installés dans Isgoditifs expérimentaux. Ces interruptions des
sollicitations thermiques et/ou mécaniques peuvertddifier la réponse du matériau aux
sollicitations ultérieures. C’est la raison pouguelle, TOTAL a développé un ensemble des
dispositifs expérimentaux intitulés STCA (Slurry Tement Analyzer) comprenant une cellule
triaxiale spéciale et des cellules oedométriquepegumnettent de réaliser des essais sur des pates de
ciments hydratées a des différentes conditions didtation au fond des puits pétroliers sans
interruptions des sollicitations thermiques et nnégpaes.

L’objectif de cette partie est d’étudier le compgonent de la pate de ciment au jeune age sous
chargement oedométrique, a la température amb&rge condition sans échange hydrique avec
I'environnement extérieur. Trois points principaeront discutés :

» Phénomene d’auto-dessiccationce phénomene a été largement étudié pour lelicds’y a
pas de contrainte appliguée (Hua et., 1995 ; AclZf04; Jiang et al., 2005 ). Cependant, pour le

cas ou la pate de ciment est soumise a des cossaletretrait endogene et la consommation de
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'eau par les réactions chimiques se concurrendenpossible présence de la cavitation dans la
pate de ciment sous contrainte uniaxiale sera abatalés cette section.

» Le second objectif est lsomportement élasto-plastique En mécanique des sols I'existence
d’'une contrainte limite d’élasticité (CLE) qui sépda phase élastique et la phase plastique est
extrémement importante parce que le comportementatériau pendant la phase de déchargement
est beaucoup plus rigide qu’en charge. La mémetiquesst posée pour le cas d’'une pate de ciment
hydratée sous des sollicitations mécaniques. Eticpber, si une contrainte limite d’élasticité
existe, on voudrait étudier I'évolution de cettentrainte d’'une part au cours d’hydratation
(évolution de la microstructure a cause des réastihimiques) et d’autre part sous l'effet des
contraintes. Des cycles de contraintes a l'intércuicuvelage du puits peuvent causer un micro-
annulaire entre la gaine de ciment et le cuvelagguae des déformations irréversibles (Bois et al.,
2010). Les travaux de Goodwin et Crook (1992) onntré qu’il existe effectivement un micro-
annulaire entre le cuvelage et la gaine de cimeand on applique des cycles de contraintes sur la
paroi du puits. Mais, la cause de ce phénoméné pa&smise en évidence. Des essais similaires
réalisés par Jackson et Murphey (1993) ont monts&iajue si la pression dans le puits conduit &
une déformation plastique et que cette pressioarestite réduite, le micro-annulaire peut étre.créé
Dans le but d’étudier la possibilité de développeide déformations irréversibles au cours de
I'hydratation sous contraintes, des essais oedamés ont été réalisés a I'aide des dispositifs de
mesure de la cellule STCA de la société TOTAL.

* Le troisieme but concerne la détermination dexlules élastiques statiqueslu ciment en
cours de prise. Dans la bibliographie sur le congmoent de la pate de ciment, les mesures de
vitesses des ondes sont généralement utiliséed’atimer les modules élastiques dynamiques. A
notre connaissance, il n'y a aucune informationlsunodule statique de la pate de ciment a tres
jeune age (dés le seuil de percolation). Dansdetiosis 2.2 et 2.3, I'effet de la température elade
pression d’hydratation sur la cinétique de I'hydtiain et sur les propriétés mécaniques de la pate
de ciment a long terme a été étudié a l'aide dsaig®$JCA et des essais uniaxiaux au jeune age.
Dans cette section, les dispositifs de mesure dmellale STCA seront présentés ainsi que les
résultats d’essais. Ces dispositifs de mesure mese 'avantage de ne pas nécessiter de
déchargement entre la période ou le ciment fasepet la période d’essai. lls permettent de simuler
les conditions limites et initiales in situ. Des&s oedométriques avec les cycles de contraintes
uniaxiaux sont effectués dans le but de suivreoliéion des propriétés poro-élastiques de la pate
de ciment en fonction du temps, en particulier smrglitions sans échange d’eau avec I'extérieur.

Cependant, dans le cadre de cette thése, on BiEst B réaliser des essais a la température
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ambiante avec une contrainte axiale égale a 10Mipiqaée a la pate de ciment pendant son

hydratation.
2.4.1.Dispositifs STCA

Le but de cette partie est de présenter le fonotiorent et la mise au point du systeme de la
presse et de la cellule oedométrique, puis lesépimes d’essais. Enfin, nous présenterons les
résultats des essais oedométriques isothermes.

Les essais oedométriques sont effectués a 'audieedpresse de capacité de 650kN. La cellule
oedométrique est un cylindre en acier avec un di@nétérieur de 50,3mm, un diameétre extérieur
de 99,84mm et une longueur de 150mm (Figure 5%agellule peut étre éventuellement refroidie a
I'aide d’'un systéme qui est installé autour dedbude. Dans ce travail, les essais ont été eféectu
la température ambiante, aussi le systeme de defseiment n’est pas présenté ici. La Figure 59b
montre I'embase inférieure en acier avec les sodieau et des fils du thermocouple. Le joint sur
le corps de I'embase sur la Figure 59c assurenbéigité pendant les essais oedométriques, surtout
pendant la phase ou la pate de ciment est enagde flLa structure de I'embase supérieure est

identique a celle de 'embase inférieure.

Thermocoup Sortie de I'eau Joint en viton
(a) (b) (©)

Figure 59: Dispositifs de mesure oedométriques
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Systéme d’anti-
rotation

Embase _ J
supérieure ; ' Plateau

Capteur de
déplacement

Embase
inférieure ¢ Cellule
el r oedometrique

Figure 61 : Systéme anti-rotation

La mise en oeuvre a été améliorée progressiventané @ux essais d'étalonnage de la cellule

avec de I'eau désaérée. Tout d’abord, la cellulemtbase inférieure sont montées. La sortie d’eau

de cette embase est fermée. Aprés avoir vers@de tlans la cellule, I'embase supérieure est mise

en place et est descendue jusqu’a ce qu’il n'plais d’air qui sorte de 'embase supérieure. Cette

sortie d’eau est alors fermée. La sortie d’eau’'@mbase inférieure est ensuite connectée avec le

capteur de pression interstitielle. Enfin, le captge déplacement est monté. On peut observer sur
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la Figure 60 que ce capteur de déplacement estsfixéun plateau qui est fixé a son tour sur
'embase supérieure. Un systeme anti-rotation (ei@il) a été mis en place du fait de la rotation a
un angle de 5° du piston lors d’un changement ds.dea calibration de la cellule avec de I'eau
désaérée est présentée dans TANNEXE 3. Commeesetlamontré en ANNEXE 3, la déformation
radiale des échantillons est suffisamment faibler gmauvoir considérer effectivement que la

sollicitation est de type oedométrique.
2.4.2.Descriptions des essais

Apres avoir étalonné le systeme de la cellulegksais oedométriques sans apport d’eau sur la
pate de ciment a la température ambiante ont élésé&é pour étudier I'évolution du module
oedométrique et le phénomeéne de cavitation et dgaie pour évaluer la limite d’élasticité du
matériau (CLE). Comme cela est montré dans TANNEXHe systeme de la cellule oedométrique
fonctionne élastiquement pour les contraintes sepkas a 4MPa, la pate de ciment est soumise a
une contrainte axiale de 10MPa pour les premiéresebeet ensuite des cycles de contrainte
uniaxiale de 5MPa a 15MPa ont été réalisés a diftérages de la pate de ciment. Ces cycles
permettent d’évaluer I'évolution du module oedonggie durant I'hydratation. De plus, les
mesures de la déformation pendant I'hydratatiormpéient d’estimer le retrait endogene sous
contraintes. En comparant le retrait endogene réesutes mesures du retrait chimique dans la
bibliographie, le phénoméene de cavitation dans te p& ciment hydratée sous contraintes sera
discuté. En ce qui concerne I'évaluation de la Cleg,cycles de contrainte uniaxiale plus élevée
(de OMPa a 45MPa) ont été réalisés a la fin dewdhagsai (a différents ages).

Les essais sont réalisés sans apport d’eau etstensy de drainage inférieur est fermé. Un
thermocouple de type K est monté sur 'embaseieiée. Ensuite, le corps de la cellule est monté
sur 'embase inférieure. Pour 'embase supéridersysteme de drainage est utilisé pour chasser
I'air dans la cellule. Le ciment de classe G anlade préparation du coulis de ciment décrits dans
les sections 2.1 et 2.2 sont utilisés dans cessessacoulis de ciment, une fois préparé, esté&oul
directement dans la cellule jusqu’a une hauteunwdfen 8cm. L’embase supérieure est mise en
place en chassant I'air dans le systéme. Lorsquinle coulis de ciment sortir du systeme de
drainage, on ferme ce dernier. Une fois 'embaggeseure mise en place, le systeme d’anti-
rotation est installé. L’ensemble est installé sleugiston de la presse. Le capteur de déplacement
vertical est ensuite monté sur le plateau (FigOje 6

Des cycles de contrainte de 5MPa a 15MPa ont @lésés a différents ages dans le but de
mesurer I'évolution du module oedométrique au calustemps. La vitesse de chargement est

choisie égale a 0,01MPa/s, ce qui permet d'effectuecycle complet de contrainte de 5MP a
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15MPa en 33mn. La valeur de la vitesse a été ehassez élevée pour pouvoir considérer, d'une
part que pendant un cycle les propriétés élastigada pate de ciment varient peu et d’autre part
que ceci permet de limiter les effets dus a laatim de la température dans la pate de ciment au
cours de sa prise. En realité, le module oedomé&trapugmente avec les contraintes pendant un
essai a cause de la diminution de la porosité.t@esrquoi, il 'y a que des cycles de contraintes
de 5MPa a 15MPa qui ont été utilisés pour étudémolution du module oedométrique au cours
d’hydratation.

Dans le Tableau 22, six essais avec les cycle®uainte de 5SMPa a 15MPa sont présentés.
Ces cycles sont réalisés a différents ages : @tepour les essais isothl, isoth2 et isoth3 (Eigur
62) (les cycles sont répétés tous les 6h) et alAimtpour les essais isoth4, isoth5 et a 26h pour
'essai isoth6 (Figure 64) (les cycles sont répdtass les 0,5h). La Figure 63 présente la
température mesurée dans la pate de ciment dassil'sothl. On observe que la température ne
varie pas beaucoup pendant I'essai, surtout af@esA début, la température était de 25°C. Dans
un premier temps, un systeme de refroidissemerté aitdisé afin de baisser la température du
ciment dans la cellule mais la vibration de ce&syst de refroidissement a influencé les mesures du
capteur de déplacement. C’est pourquoi, apres dystéme de refroidissement a été arrété. C'est la
raison pour laquelle la température a augmentéésaph a la température ambiante et s’est
stabilisée avant d’augmenter avec une vitesse nneydea 0,0047°C/mn de 8h a 14h, ce qui indique
le début de l'accélération de I'hydratation. Ensuia température de la pate de ciment dans la
cellule diminue lentement jusqu'a la températurebiamte. L'expansion thermique de I'eau
provogquée par une augmentation de la températune &itesse de 0,0047°C/mn pendant un cycle

de contrainte (environ 33mn) est dg83x10°. Cette déformation est plus importante que
I'expansion thermique du coulis de ciment puisquedefficient d’expansion thermique du coulis
de ciment est plus petit que celui de I'eau. Ceéormation est trés petite par rapport a la
déformation d’'une pate de ciment ayant un modutilwoeitrigue de 10GPa soumise a une variation
de contrainte axiale de 10MPa0Qx 10°). Par conséquent, on peut négliger l'influencelale
variation de la température sur les mesures derdéafmn de I'échantillon. La température prise en

compte dans nos calculs est de 22°C.
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Tableau 22 : Nomenclature des essais oedométriques

Nombre de Nombre de Nombre de Nombre de
Nom | Température | cycles 5MPa-| cycles 5MPa -| cycles 5MPa- | cycles 5 MPa
15MPa 25MPa 35 MPa -45 MPa
Isoth
1 4 - - -
Isoth
2 3 ) ) i
Isoth ) 4 1 1 1
3 Température
ambiante
Isoth 6 1 1 1
4
Isoth
5 6 1 1 1
Isoth
6 1 1 1 1
15%
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Figure 62: Chemin de charge de I'essai isothl, idut et isoth3
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Figure 63 : Température mesurée dans la pate de cent pendant I'essai isothl

Comme présenté dans la section 1.1.5.2, pour logds pate de ciment fait sa prise sous
chargement, le retrait endogene est plus impodaeatle retrait chimique lorsque la pate de ciment
est encore saturée. Donc, dans le cas ou le retrditgene est plus petit que le retrait chimique, o
peut confirmer que la cavitation a apparu dansbétillon. La déformation accumulée des le début
de l'essai est le retrait endogene sous contraifesparticulier, dans le but d’étudier I'effet de
I'histoire de contrainte sur le phénomene de ctwita différents chemins de charge ont été
réalisés : dans les essais isoth3 et isoth6 laaioté a été maintenue constante jusqu’aux grands
cycles de contrainte, dans les essais isoth4 #tSda contrainte a été diminuée apres 15h. Pour
'essai isoth4, le programme de contrble de laradmie axiale a été éteint afin de réaliser uniessa
de relaxation (la contrainte diminue tandis qued&ormation axiale est constante) pour but
d’étudier I'effet de I'histoire de contrainte appliée sur le comportement de la pate de ciment.
Quant a l'essai isoth5, la contrainte a été réduisgu’a zéroCes chemins de charge différents
induisent différents retraits endogenes. Ceci pediétudier I'effet de I'histoire de contrainte der
phénomene de cavitation dans la pate de ciment.

Les cycles de contrainte plus élevée (a 15MPa, 25MBMPa et 45MPa) ont été réalisés dans
les essais isoth3, isoth4, isoth5 et isoth6. It faater que ces cycles ont été effectués a différen
ages dans les essais. En particulier, les différememins de charge présentés ci-dessus permettent

d’étudier I'effet de I'histoire de contrainte serdomportement sous chargement oedomeétrique.
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Figure 64: Chemin de charge des essais isoth4, isbtet isoth6

2.4.3.Résultats expérimentaux

2.4.3.1. Evolution du module oedométrique au cours de I'hydrgation

L’ensemble des courbes contrainte axiale-déformatiaale avec des cycles de contrainte axiale
de 5MPa al5MPa est présenté sur la Figure 65 alldé&tur les Figure 66a, Figure 66b et Figure
66¢. Les cycles sont utilisés pour évaluer le med@dométrique de la pate de ciment (Figure 67).
La Figure 67a et Figure 67b présentent I'évoluiarmodule oedométrique pour les cycles réalisés

avant 15h et apres 15h respectivement.
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Figure 65: Courbes contrainte axiale - déformatioraxiale (pour les cycles de contrainte 5SMPa-15MPa)
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Figure 66: Courbes contrainte axiale - déformatioraxiale (pour les cycles de contrainte 5SMPa-15MPa)
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Figure 67 : Evaluation du module oedométrique
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Figure 68 : Evolution du module oedométrique en foction du temps

L’augmentation du module oedométrique est présesuééda Figure 68. Une valeur de 4GPa a
été mesurée pour ce module pour les premiers ¢ymegqui est plus important que celle de I'eau
(2,1GPa). Ceci est attribué a la présence dessgdarciment dans le coulis. A 12,5h, le module
oedométrique commence a augmenter, ce qui indiguselil de percolation. Ce résultat est
nouveau parce que dans la bibliographie, il exdstetravaux concernant le seuil de percolation des
pates de ciment en utilisant les mesures sonidgesngiz et al., 1996) mais pas les mesures des
modules statiques. En observant I'essai isoth2 seth6, on trouve qu'a 26h, le module
oedométrique est d’'environ 13GPa a 14GPa, ce qusugrieur aux valeurs obtenues dans les
essais isothl, 3, 4 et 5. Ce point sera discuté ldasgite concernant la présence de la cativation

pendant I'hydratation de la pate de ciment.
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2.4.3.2. Déformation axiale et retrait endogene sous chargesnt

La Figure 69 montre I'évolution de la déformatiotiade mesurée en fonction du temps pendant
les essais. On peut voir gu’avant 15h, les cousgesuperposent bien sauf I'essai isoth5 dont la
déformation est plus petite. On peut aussi obsaguerla déformation commence a évoluer plus
rapidement a environ 8h, ce qui indique le débukadehase d’accélération. Cette observation est
compatible avec une augmentation plus rapide tEnigérature dans la cellule (Figure 63).

Aprés 15h, la déformation axiale des essais isethidoth5 est plus faible que celle des autres
essais. En effet, la contrainte a été instantanéréenite a 0 pour I'essai isoth5 tandis qu’ella n’
pas été contrblée et elle diminue lentement passhi isoth4. Sur Figure 66b on peut observer
dans l'essai isoth5 une réduction instantanée d¥élarmation lors de la chute de la contrainte
axiale. Ensuite, la déformation continue a dimingmus une contrainte constante nulle, ce qui peut
étre attribuée a des déformations irréversiblesydteme de plateaux et des embases induites. La
contrainte axiale de I'essai isoth4 diminue plugdenent (Figure 64, Figure 66¢). La déformation
axiale continue a augmenter. Ceci peut étre aéiriduune domination du retrait chimique par

rapport a la diminution de la déformation due ddaroissance de la contrainte axiale.
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Figure 69: Déformation axiale en fonction du tempsprés mixage

Pendant un essai oedométrique, la contrainte latéianinue a cause de la diminution du
coefficient de Poisson. Au début de I'essai ou déepde ciment est un fluide, le coefficient de

Poisson est de 0,5. A un age de 24h, le coeffiderRoisson du ciment de classe G est environ de
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0,2 (Bourissai, 2010). Avec une valeur du moduledefficient latéral de la cellul&,de 110GPa

(voir ANNEXE 3) et un module d’Young de la pate denent de 0 a 15GPa, en utilisant les
éguations(A-19) et (A-22), la déformation latérale maximale provoquée padikainution de

contrainte est trouvée égale a 72um/m. Cette vasunégligeable par rapport a la déformation
axiale mesurée (environ 35000um/m) comme montrdasiigure 69. Cette estimation permet

d’utiliser la déformation axiale mesurée commeekeait endogene volumique de la pate de ciment.

2.4.3.3. Discussion sur le phénomene de cavitation

Retrait chimique et retrait endogene

La densité mesurée de notre coulis de ciment esf9ggcni. Le retrait endogéne apreés le temps
de prise est alors converti en ml/100g. En le coangaavec le retrait chimique d’'un ciment de
classe G mesureé par Justnes et al. (1996) et deyRedd (2007), on observe tout d’abord que ces
deux mesures tres voisines. En comparant ces nseauee nos essais, on observe que le retrait
endogene devient inférieur au retrait chimique si@@h pour les essais isothl a isoth5 et apres 33h
pour I'essai isoth6. Dans la section 1.1.5.2, anamtré que lorsque le retrait endogéne est plus
petit que le retrait chimique, la cavitation sesgrite dans la pate de ciment. On peut donc conclure

gu’en absence d’'apport d’eau, la cavitation segmtésdans tous les échantillons a I'age de 33h.
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Figure 70: Comparaison du retrait endogéne aprées ldébut de la prise sous contraintes
avec les mesures du retrait chimique dans la bildgraphie
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Pour répondre a la question concernant I'effet’ldistbire de contrainte sur I'apparition de la
cavitation, en observant les essais isoth4, iseth5oth6, il semble que la cavitation apparaisplu
t6t pour les essais isoth4 et isoth5 a cause dasgaléformations dues aux chutes de contrainte a
15h. Ceci signifie que la cavitation apparait gidtspour des contraintes appliquées plus faibles, ¢

qui est cohérent avec les analyses présentésalaastion 1.1.5.2.

Comparaison des données expérimentales avec une éfisadion par méthode
d’homogénéisation

Dans la section 2.3.2, un modele chimique et unaieothicromécanique ont été utilisés pour
simuler l'effet de la température et de la pressianla cinétigue de I'hydratation de la pate de
ciment et pour estimer I'évolution du module d’Yguet du degré d’hydratation de la pate de
ciment en fonction du temps. Ces modeles sonséslici avec le module de compression et le
module de cisaillement des globules trouvés et a®emémes parametres. La température est de
22°C. Etant donné gu’on n'a pas de donnée pourdasfpn de pore, en supposant que les cycles
des contraintes n'ont pas d’effet sur I'évolution degré d’hydratation, on considere deux cas
extrémes : une pression de pore nulle et une prest pore de 10MPa. Deux modifications du
modele ont été effectuées. La premiere est liée fadon de calculer la fraction volumique des
constituants de la pate de ciment. Le modéle poualcul du volume du clinker, de I'eau, de C-S-
H et de CH des constituants est le méme que daexton 2.3.2. Cependant, dans la section 2.3.2,
en considérant une péate de ciment hydratée eritmmndans application de contraintes, le retrait
endogene est négligeable et il n'est pas pris expt®pour calculer le volume de I'eau entrante. Ce
volume est supposé égal au retrait chimique. DanShapitre pour le cas d’'un ciment non-saturé
hydraté sous contraintes, le retrait endogéne devlevé. Le volume des phases gazeuses est
calculé égal a la différence entre le volume deaitethimique et le volume de retrait endogéne. Le
retrait chimique est calculé selon les donnéesu$tnds et al. (1996Pans le Chapitre 1, les
éguations pour homogénéiser les modules drainégténprésentées. Dans ce chapitre, vu gu'il
existe un domaine saturé et un domaine partiellesanré correspondant au comportement sous
chargement non-drainé et drainé, les équations ddgémeisation pour la condition non-drainée
sont aussi employées. La deuxieme modificationiéstau comportement de C-S-H HD. A une
vitesse de chargement assez grande (0,01MPa/sgetitlans les essais, le C-S-H HD peut se
comporter comme en condition non-drainée (Ghabe20t0). Donc, I'échelle 2 est constituée de
six phases : C-S-H LD, C-S-H HD (non-drainé), Cldrgs capillaires, Aluminates et grains de

clinker. Les deux modifications apportées au modeld présentées en détail dans TANNEXE 2.
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Figure 71: Comparaison des mesures et des résultatsa modéle d’homogénéisation

La Figure 71 montre une comparaison entre les rassexpérimentales et les résultats du
modeéle d’homogénéisation. Pour chaque essai, le imashdométrique drainEyeq €t le module
oedométrique non-draing,e, calculés par le modele sont présentés pour les kgootheses de
pression de pore (OMPa et 10MPa). Le seuil de paroal obtenu dans les calculs est de 18h pour
tous les essais, ce qui est plus élevé que larvaldenue par les mesures (12,5h). En utilisant le
schéma auto-cohérent pour les inclusions sphéridgisguil de percolation du modele correspond

au moment ou la macroporosité (la porosité formadafraction volumique de I'eau et la fraction
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volumigue des phases gazeuses) est égale a 0,5, iDest probable qu’en réalité la percolation
apparait a une macroporositié plus élevée. On pbsérver aussi qu’avant 26,5h les mesures
expérimentales se trouvent plutét au voisinagecdesbes calculées avec le module oedométrique
non-drainé. A 26,5h les mesures des essais sori alispersées. Apres 26,5h les mesures
expérimentales semblent se trouver plutét au vaggndes courbes calculées avec le module
oedométrique drainé. Ce phénomene peut étre attéidaécavitation dans I'échantillon. Ceci est
compatible avec les observations du retrait endmgétiobservation qu’en absence d’apport d’eau,
la cavitation se présente dans tous les échantiflofége de 33h. De plus, notre observation est
conforme aux résultats de Burlion (2004) qui mamtrgue le module d’Young d'un mortier
diminue lorsqu’il devient non-saturé. La diminutioles modules élastiques est attribuée a la
transition d’'un comportement non-drainé a un congmoent drainé. Skoczylas et al. (2007) ont
trouvé que ce phénomeéne fait diminuer le modulendtériau. En théorie, lorsque I'échantillon est
dé-saturé et l'air peut entrer dans I'échantilltm,pression capillaire négative présente dans le
matériau a un effet favorable pour les modulestiglass. Cependant, les résultats de Burlion
(2004) et Skoczylas et al. (2007) ont montré queedasition du comportement non-drainé a celui
drainé est dominant par rapport a I'effet de |ssion capillaire.

Pour nos essais, les embases ont été tres biagdgravec les joints en viton en limitant I'air
d’entrer dans I'échantillon. Sous I'hypothese qaguliantité d’air est négligeable, la pression de la
vapeur d’eau est toujours positive mais restefaidge (voir la Figure 20), c'est-a-dire la pression
capillaire ne présente pas. Dans la réalité, stexioujours une quantité d’'air qui est mixée deec
coulis de ciment lors du mixage. Par conséqueait, feut exister dans la pate de ciment dans la
cellule oedométriqgue. Cependant, le degré de detmrde notre pate de ciment est important a
cause d’'une tres petite différence entre le regadogene et le retrait chimique. Méme avec un
retrait endogene et les déformations mécaniques taufraction volumique des phases gazeuses a
26,5h est d’environ 3%. Pour une porosité totalel@, le degré de saturation est de 92,5%. A

partir des résultats de Hua et al. (1995), undiogl@mpirique entre la pression capillaipg et le
degré de saturation d'une pate de cim8ntest proposée p,(MPa)= 16*e*>*™ . Une valeur de

la pression capillaire de 0,4MPa est obtenue poudaegré de saturation de 92,5%. Cette valeur
montre que I'effet de la pression capillaire esilig&able. On peut en déduire que le phénomeéne de
transition d’un comportement non-drainé a celuiirdraest dominant par rapport a I'effet de la

pression capillaire sur les modules élastiques.
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2.4.3.4. Limite élastique

La Figure 72 montre les courbes de contrainte exaal échelle logarithmique en fonction de la
déformation axiale avec les grands cycles de cograniaxiale (supérieure a 15MPa) réalisés a la
fin des essais isoth3, isoth4, isoth5 et isoth6.p@ut observer sur cette Figure un comportement
élasto-plastique de la pate de ciment sous chargemedométrique. Il apparait donc gu'il existe un
seuil de contrainte axiale ou la pate de cimenttsuie transition d’'un comportement réversible
(élastigue) a un comportement irréversible (plastfjqUne approximation bilinéaire est tracée sur
la Figure 72 afin de déterminer ce seuil de conteaiqui est respectivement de 6MPa, 7MPa,
11,5MPa et 15MPa pour les essais isoth5, isotbth6set isoth3. Comme nous I'avons mentionné
ci-dessus, pour ces grands cycles de contraintayvitation se présente dans la pate de ciment sauf
pour I'essai isoth@Dans le cas ou la cavitation se présente, la datdgraxiale peut étre assimilée a
une contrainte effective. La contrainte axialedirite d’élasticité est donc de 6MPa, 7MPa et
15MPa pour les essais isoth5, isoth4 et isothXi&fence de la CLE (contrainte limite d’élasticité)
est ainsi prouvée. Cette contrainte dépend dedinessde chargement et de I'age du ciment. Cette

étude doit étre complétée en réalisant d’autres®ss
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Figure 72: Contrainte axiale en fonction de la défianation axiale
(les courbes pointillées bilinéaires sont présent@eur déterminer

le seuil de la transition d’'un comportement élastjue a un comportement plastique)

Afin de comparer la déformation dans le domainstfajae et élastique, le rapport entre les deux

pentes des courbes contrainte axiale (en écheljediEfgrmation axiale est estimé. Ce rapport est
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trouvé égal respectivement a 7,26 ; 7 ; 3,7 mu¥ les essais isoth5, isoth4, isoth3 et isotlegi C
montre que la déformation plastique est beaucoup @levée que la déformation élastique pour la
pate de ciment au jeune age. Ce taux devient plildefpour le cas ou la pate de ciment est

maintenue sous contraintes de fagon continue pésdarhydratation.

2.5.Conclusions

Dans ce chapitre I'effet de la pression et de haprature sur la cinétique d’hydratation de la
pate de ciment a été étudié a l'aide une étuderiexpstale combinée avec une modélisation. Des
essais UCA ont montré que la pression et la teryrérad’hydratation accélerent la cinétique
d’hydratation de la pate de ciment. Un modéle détajue d’hydratation dérivé de I'approche de
Kondo et Kodama (1967) a été utilisé pour simuirdiution du degré d’hydratation de la pate de
ciment pour différentes températures de 7°C a 6fi°@ifférentes pressions de 0,3MPa a 40MPa.
Le volume d'activationAV a été estimé égal a -27x10n°mol. Les essais ont montré que la
température a une influence plus prononcée suoleepsus d’hydratation que la pression. En effet,
le seuil de la phase de diffusion diminue avecelapérature d’hydratation ce qui entraine une
densification de C-S-H. La porosité a mercure, fuarelle, augmente avec la température
d’hydratation. Nous avons par ailleurs observé u@ression d’hydratation (limitée dans nos
essais a 20MPa) n’affecte pas significativemenplepriétés élastiques et la microstructure de la
pate de ciment a 'age de 2 semaines. Par cortraptule d’Young a long terme diminue avec la
température d’hydratation.

Le modéle de Bernard et al. (2003) a été utilis&tertdu pour calculer la fraction volumique des
constituants de la pate de ciment durant I'hydi@tasous différentes conditions de température et
de pression. L'effet de la température d’hydratationla fraction volumique et la densité de C-S-H
HD et de C-S-H LD a été discuté. De plus, une teglend’homogénéisation a été utilisée afin
d’estimer I'évolution des propriétés élastiqueslaepate de ciment pendant I'hydratation pour
différentes températures. Les valeurs numériquesnddule de compression et du module de
cisaillement de la phase solide de C-S-H (globula®) été estimées en calibrant le modele
micromécanique sur les résultats des essais realess cette etude et ceux réalisés par Bourissai
(2010). Ces valeurs ont été validées sur difféseatades de Boumiz et al. (1996) et Haecker et al.
(2005).

Dans le but d’étudier le r6le des contraintes migeeas sur I'évolution des propriétés élastiques,

le phénomene de cavitation et les déformationsvarsbles de la pate de ciment en cours
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e

d’hydratation, un nouveau dispositif (STCA) a é&veloppé par la société TOTAL. Aprés avoir
étalonné la cellule, différents essais oedométamqre été réalisés a la température ambiante et en
condition sans apport d’eau. Les chemins de chageme la contrainte axiale ont inclus des
cycles de contraintes de 5MPa a 45MPa sur la gatengent en cours d’hydratation. Les cycles de
5MPa a 15MPa ont été réalisés pour évaluer I'éimiudu module oedométrique en fonction du
temps. Le seuil de percolation est trouvé égal &hl2D’autre part, en comparant les données
expérimentales et une modéelisation par homogégisalt apparait qu’il existe un seuil ou la pate
de ciment subit une transition d’'un comportemem-d@miné a un comportement drainé (vers
26,5h). Ceci est compatible avec une comparaistre ée@s mesures du retrait endogéene sous
chargement avec le retrait chimique d'un méme typeciment (ciment pétrolier de classe G),
trouvée dans la bibliographie. Les analyses deessais ont montré qu’'a 33h, il y a cavitation dans
tous les échantillons.

Les essais oedométriques avec des cycles de cuatda 5 a 45MPa ont été réalisés dans le but
d’évaluer les déformations plastiques qui se déyslop dans la pate de ciment lorsque
I'hydratation se produit sous contrainte. Les rigdslont montré qu'il existe effectivement une
limite élastique qui sépare le comportement dedte mle ciment en deux phases: élastique et
plastique. De plus, la déformation dans le domaiastique est beaucoup plus élevée que dans le
domaine élastique, surtout pour les cas ou la amér axiale a été ramenée a zero dans une phase
préalable de I'essai. Ainsi, en conditions de puitci peut créer des déformations irréversibles
importantes et risque de créer des micro-annulaing® les trois €éléments : la gaine, le cuvelage e

la formation géologique.
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Apres avoir étudié dans le Chapitre 2, le compoetgnde la pate de ciment en cours de prise,
nous nous intéressons ici au comportement de ¢adgitiment durcie. A partir d'une série d’essais
de compression isotrope drainés et non-drainésbézh@o (2008) a confirmé que le cadre poro-
mécanique pouvait étre appliqué pour décrire lepmtement du ciment. Différents aspects tels
gue le comportement différé du ciment (la vie dawits pétrolier dure plusieurs dizaines d’années
voire quelques centaines d’'années dans le cas puitke est utilisé pour le stockage du £,0a
réponse élasto-plastique sous chargement déviatoeigiieffet de cycles thermiques et mécaniques
sont abordés ici. Nous présenterons tout d’abardligpositifs expérimentaux utilisés. L'étude du
comportement visqueux du ciment sous chargemenbsotsera présentée sous la forme d’'un
article intitulé « Time-dependent behaviour of haetk cement paste under isotropic loading »
publié dans la revue « Cement and Concrete Reseakdin deuxiéme article intitulé « Effect of the
hydration temperature on the creep of a hardenegticepaste » soumis a la revue « Cement and
Concrete Research » aborde la réponse en fluaggiainiEnsuite le comportement élastoplastique
a court terme est abordé a l'aide d’essais triaxgnus chargement déviatorique drainé. Enfin nous
présentons une étude préliminaire sur I'effet detes thermiques et mécaniques sur les propriétés

mécaniques du matériau.

3.1.Matériau et dispositifs expérimentaux

3.1.1.Matériau

Le ciment de classe G présenté dans le chapitrét@ atilisé pour fabriquer des échantillons de
la pate de ciment durcie a différentes températ(2@3C, 60°C et 90°C) qui sont utilisés dans ce
chapitre. Les observations microscopiques au MEBcr@ddcope Electronique a Balayage
environnemental) ont été réalisées sur la pateiment afin d’examiner la microstructure du

matériau. Des mesures de porosité totale et deifeosiercure ont aussi éte effectuées.
3.1.1.1. Observations microscopiques

La Figure 73 présente les observations microscopiggaisées sur les échantillons hydratés a
60°C. Sur la Figure 73a, on peut voir une mictadtire hétérogene de la pate de ciment ou les
composants blancs sont les grains anhydres. SuFi¢mre 73b, on peut observer des cristaux

hexagonaux de CH dans une bulle d’air. Selon Misd¢sal. (2003), les cristaux de CH évoluent

111



Chapitre 3. Comportement thermo-hydro-mécanique géta de ciment durcie

vers les espaces disponibles dans la pate de cirBéntes cristaux sont entourés d’autres
composants de la pate de ciment, soit leur évalus@rréte, soit les cristaux changent des
directions d’évolution. C’est la raison pour ladegles cristaux de CH sont normalement observés
dans des bulles d’air ou des grands pores. La &igG8c présente un grain anhydre avec deux
couches de C-S-H : une couche de C-S-H HD a lietéret une couche de C-S-H LD a I'extérieur.
Comme mentionné dans le Chapitre 1, pendant leepsos d’hydratation, la couche de C-S-H HD
est formée apres la couche C-S-H LD. C’est cetteclmuntérieure qui contréle la phase de
diffusion pendant I'hydratation de la pate de ciiearce gqu’elle est plus dense que la couche de
C-S-H LD. On peut aussi observer les ettringitassgquprésentent sous forme d’aiguilles sur Figure

73d. Cependant, comme le taux d@&@u ciment utilisé dans cette étude est fail@d800), le taux

d’ettringite formé n’est pas élevé.

Mag HV | WD | HFW
300x 25.0 kV 10.6 mm|0.90 mm

() : Microstructure hétérogene (b) : Cristaux de CH
(600x de grossissement) (300x de grossissement)
C-S-HLD C-S-HHD

P Q
Grain anhydre F AR

Btringite
; A

. e
Mag HV WD  Det Pressure

Mag HV = WD Det Pressure 50.0pm .
1200x 30.0 kV 10.3 mm SSD 1.00_mbar

[2400x 30.0 kV 10.8 mm SSD 1.00 mbar Hpau-3m-60c-sp2-4

(c): C-S-H (d) : Ettringite

(2400x de grossissement) (1200x de grossissement)

Figure 73 : Microstructure de la pate de ciment hydatée a 60°C a I'age de 3 mois
(a), (b) et (c): pression d’hydratation de 0,3MPa (d) : pression d’hydratation de 20MPa
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3.1.1.2. Porosité

La porosité totale a été mesurée en séchant lestéldmns dans I'étuve a 105°C. Une valeur de
40% a été trouvée pour une température d’hydratateo20°C et de 60°C et une valeur de 39% a
été obtenue pour 90°C. On trouve que la températimgratation n’influence pas la porosité

totale. Ceci est compatible avec observations destaatinides (2006).

0,30
0,25
X —o—Th90°C-Patm
0,20 —&— 60°C-20MPa
@ \ —A—Th60°C-0,3MPa
80,15 —B—Th20°C- Patm
o
o

0,10

0,05

0,00 T T T T T T T TTTT T T T T \%
0,001 0,01 0,1 1 10

Diamétre de pore (um)

Figure 74 : Mesures de la porosité a mercure

Des mesures de la porosité a mercure ont été maisées. Tout d’abord, I'échantillon de la
pate de ciment est séché. Puis, il est pesé (lasemdes 'échantillon est d’environ 1 gramme) et
placé dans une chambre. Le mercure est ensuitdérjans I'échantillon. La pression appliquée au
mercure augmente progressivement en forgant leureeécpénétrer dans I'échantillon. Les mesures
du volume de mercure et les pressions appliquéesspondantes sont enregistrées. Le dianbtre
du pore correspondant a une presgigreut étre calculé sous une hypothese que les potame
forme cylindrique et en utilisant I'équation de Wharn-Laplaced = -4y cosé /p (ou y est la
tension de surface de mercure (=0,484N/ifi)est 'angle de contact entre le mercure et lagdessl
(= 130°).

La pression maximum appliqguée est de 200MPa comelsmd a un diamétre de 6nm. A partir
des données du volume de mercure injecté et le wlatal de I'échantillon, on peut calculer la
porosité qui est occupée par le mercure. Des esgraia pate de ciment hydratée a 60°C et 90°C
ont été réalisés. Pour la température d’hydratateo60°C, on a deux cas de pression d’hydratation:
0,3MPa et 20MPa. Les résultats sont comparés @&gecébultats de Yavari (2011) sur le méme
ciment mais hydraté a 20°C. La Figure 74 préseesecburbes porosité — diamétre pour de

différentes conditions d’hydratations.
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On observe tout d'abord que la forme des courbedifédrente pour les différentes températures
d’hydratation. Cependant les courbes se superppsentles cas de 60°C-20MPa et 60°C-0,3MPa.
Les valeurs de la porosité a mercure (porosité mabeg, correspondant a un diamétre d’environ
6nm) sont présentées dans le Tableau 23 et suiglaeF75. Ces données montrent que la
température d’hydratation augmente la porosité acune tandis que la pression d’hydratation
n'affecte pas sensiblement celle-ci. Ce résultatesipatible avec I'observation que les propriétés
élastiques sont similaires pour les cas de 60°CR®Mt 60°C-0,3MPa comme cela a été montré

dans le Chapitre 2.

Tableau 23 : Mesures de porosité

Condition d’hydratation (°C)
20°C-Pyim 60°C-0,3Mpa | 60°C-20MPa 90°C-Pyim
Porosité totale (%) 40 40 40 39
Porosité a mercure (%) 17 23 24 27
0,45
0,40 —
0,35
0,30 -
‘Q
-§ 0,25 -
S 0,20+
- /
0,157
0,10 —> Porosité totale
0,051 —~A— Porosité a mercure
0,00 \ ‘ ‘ 1
20 40 60 80 100

Température (°C)

Figure 75 : Porosité — température d’hydratation (@ur une hydratation sous pression atmosphérique)
3.1.2. Dispositifs expérimentaux

Cellule triaxiale

Une cellule triaxiale fabriquée par la société GEHIDIGN a été utilisée dans cette étude pour
réaliser des essais de compression isotrope drahédes essais déviatoriqgues contrblés en
température. Le systeme comprend cing blocs :

e Une cellule auto-compensée, illustrée sur la Figie Cette cellule permet d’appliquer

directement la contrainte déviatorique sur la srfsupérieure de I'échantillon a 'aide d’un

intermédiaire d’'un conduit présent au centre duopis La chambre de confinement d’'un
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diametre de 140mm permet d’installer un systémé cigpteurs de déplacement radiaux et de
2 capteurs de déplacement axiaux de type LVDT autun échantillon de diameétre 38mm
et d’'une hauteur de 76mm (Figure 77b). Un thermpleofixé sur I'embase inférieure permet
de mesurer la température de I'huile de confineméntsysteme de chauffage composé d’un

collier de résistance chauffante est installé auleda chambre de confinement.
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Figure 76: Cellule triaxiale et I'instrumentation de I'échantillon

Figure 77: Vue de I'extérieur de la cellule triaxide ; (b) La partie inférieure de la cellule ; (c) We d'une
échantillon avec I'installation de I'instrumentation pour les mesures de déplacement (Ghabezloo et, 008)
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« Un contréleur pression/volume GDS est utilisé g@application et le contrble de la pression
interstitielle. 1l est composé d’une vis a billessarant le déplacement du piston a 'intérieur
du cylindre via un dispositif de guidage, I'enseebbt asservi par un moteur pas a pas en
boucle fermée en consigne imposée ou en rampe mgatioa linéaire. Ce systeme peut
générer une pression allant jusqu’a 3MPa.

* Un contrbleur pression/volume TITAN permet de généne pression de confinement allant
jusqu’'a 60MPa en contrélant le taux de chargemé&atde d’'un moteur électrique muni d’'un
piston. Des cycles de charge/décharge en presgovept étre programmeés a l'aide d’un
programmeur installé dans le systeme. Le voluméhdée dans le TITAN est également
mesuré de fagon continue au cours du chargement.

» Une presse hydraulique asservie d'une capacité denb@s est utilisée pour I'application de
la charge axiale.

* Un logiciel d’acquisition et de contrble permetmfegistrer toutes les données et de controler
le fonctionnement de la presse. Le chargement alddléchantillon peut étre effectué en

contrdlant le taux de force appliquée, le taux éjglacement axial ou radial.
Batis de fluage

La structure et le principe de fonctionnement d&sskde fluage sont assez simples. Les détails
de ce systeme sont présentés dans la section BaBtibde « Effect of the hydration temperature on

the creep of a hardened cement paste » de cerehapit

3.2.Comportement différé sous chargement isotrope

En observant les résultats des essais de compreasetoope drainés et non-drainés de I'étude
précédente de Ghabezloo (2008), on trouve des sépdiortement non-linéaires du matériau, ce
qui est attribué aux effets visqueux de la pateichent durcie. Cependant, ces effets n’ont pas été
considérés dans I'étude de Ghabezloo (2008). @asiguoi quelques essais supplémentaires ont
ete réalisés afin d’explorer le comportement a tiésutempératures d’hydratation et d’essai. De
plus, I'ensemble des essais de compression isotmp été réanalysés en considérant le
comportement différé du matériau.

Nous présentons dans cette section, sous la forone afticle intitulé « Time-dependent
behaviour of hardened cement paste under isottopding » et publié dans la revue ‘Cement and

Concrete Research’, une modélisation poro-visstiglae des essais de compression isotrope
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drainés et non drainés. Cette approche est basém snodéle rhéologique permettant de prendre
un compte le développement de déformations diffeptes fortes au-dela d’'un certain niveau de

contrainte. L'effet de la température d’hydratateinde la température d’essai est mis en évidence
par 'augmentation des déformations visqueuses.plaeametres du modele sont évalués a partir
des essais de compression isotrope drainés. Lelenesteensuite validé en comparant les résultats

de la simulation d'un essai non drainé aux doneggérimentales.
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Article publié dans ‘Cement and Concrete Research’
doi:10.1016/j.cemconres.2012.03.002

Time-dependent behaviour of hardened cement paste under

isotropic loading

Manh-Huyen V&% Jean Sulefy Siavash Ghabezlbo Jean-Benoit Laudgt André Garniet;
Sylvine Guédoh

lUniversité Paris-Est, Laboratoire Navier-CERMESolEales Ponts ParisTech, Marne la Vallée, France
*TOTAL, Management of Residual Gases Project, Peande
3Université Paris-Est, IFSTTAR, Paris, France

Abstract

The experimental results of isotropic compressastst performed at 20°C and 90°C on a class
G hardened cement paste hydrated at 90°C (Ghabetlab, 2008, Cem. Conc. Res. 38, 1424-
1437) have been revisited considering time-depengspionse. Within the frame of a viscoplastic
model, the non-linear responses of the volumetrairss as observed in drained and undrained tests
and of the pore pressure in undrained tests afgsaaa The calibration of model parameters based
on experimental data allows to study the effecthef test temperature on the viscous response of
hardened cement paste showing that the creep is pronounced for a higher test temperature.
The effect of the hydration temperature on the tidependent behaviour is also studied by
evaluating the model parameters for a cement phgteated at 60°C. The time-dependent

deformations are more pronounced for hydrationtagher temperature.
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1. Introduction

For cementing an oil well, the cement slurry is jpech into the annular space between the
casing and the rock around the well. This cemeeatshplays a very important role during the life
of the well from the drilling phase to the prodoctiphase and finally in the abandon phase. It
provides zonal isolation in the well, i.e. it exdés fluids from one zone to another. It suppors al
the casing and protects it against corrosion. ¢ament sheath is submitted to various thermal and
mechanical solicitations during the life of the wéh due course of these solicitations, the cement
can be damaged and its mechanical and transporenieppcan be degraded, this degradation being
detrimental to its main functions. The knowledgetlzérmo-poro-mechanical behaviour of these
cements in oil-well conditions, i.e. under high gmere and temperature, is therefore essential for
prediction of the well performance. In the abangdmase, it is also crucial to assess the sealing
performance of the well when the reservoir is Usedtorage and sequestration of greenhouse gas.

Recently Ghabezloo et al. [1][2][3][4] studied exp®entally the thermo-poro-mechanical
behaviour of a hardened oil-well cement paste. Tgeformed classical poromechanical tests such
as drained, undrained and unjacketed isotropic cesspmn tests, as well as drained and undrained
heating tests and permeability evaluation testsa&nswer to the question raised by Ulm et al.
[5], the results presented by Ghabezloo et al.spgw clearly that the behaviour of hardened
cement paste can be described within the framewbthke classical theory of porous media. The
effects of water-to-cement ratio and chemical contjposof the cement on the evaluated thermo-
poro-elastic parameters have been studied by asswciof the experimental results with
micromechanics modelling and homogenization mefb{{@][8]. Revisiting the experimental data
of Ghabezloo et al. [1], we observe a nonlineapaase and hysteresis loops during unloading-
reloading cycles of isotropic compression testkectihg viscous behaviour of the material. Time
dependent deformation was also observed and adalykde evaluating the permeability of the
hardened cement paste in a transient test [4]. Mieless, the viscous behaviour of the material
was not considered in the analysis of the restilisotropic compression tests presented in [1]. One
purpose of the present paper is therefore to stinelytime dependent behaviour of the hardened
cement paste under high stresses and temperateep @sts under isotropic stress presented in [2]
show that the creep is more pronounced at highesstand higher temperature. These observations
highlight the importance of time dependent deforomet for oil cement sheath at great depth. A

degradation of the interface between the cemeratistand the rock can induce the formation of a
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micro-annular around the well. This micro-annuldmvas leakage of gas and fluid which can affect
the performance and the safety of the well.

The present study is a continuation of previouseexpental research on the poromechanical
behaviour of hardened class G cement paste. Engpisagiven in this paper on the effect of test
temperature on the time-dependent behaviour camsgldrained and undrained isotropic tests on
hardened cement paste hydrated at 90°C. A rhealogiodel is proposed and calibrated on drained
isotropic compression tests data. The validatiothefmodel is performed by simulation of other
tests: a drained compression test with differertkbpressure, a creep test and an undrained
isotropic compression test. A discussion on theceféf the test temperature on the parameters of
the model is presented. The mechanisms of timertigme behaviour of hardened cement paste are
also discussed. Finally the model is applied tdyaseaexperimental data from a drained isotropic
compression test performed on a cement paste leydedta different temperature in order to study

the effect of the hydration temperature on thegdehe material.
2. Experimental observations

In the experimental study of Ghabezloo et al. HJglass G cement was used to prepare the
cement paste with a water to cement ratio w/c=0A#er 3 months of hydration at 90°C,
cylindrical specimens with 38mm diameter and 76nmength were fabricated. Drained and
undrained isotropic compression tests as well asngacketed compression test were performed at
20°C [1] . Drained triaxial compression tests walgo performed at 90°C [2]. For all tests, few
loading-unloading cycles were performed at differgngss levels (around 20 MPa, 40 MPa and 60
MPa). The loading rate was 0.025 MPa/min and O0.Favhin for drained tests and undrained tests
respectively.

The stress-strain response of drained tests iemexs in Figure 1 for samples hydrated at 90°C
and tested at 20°C [1] and 90°C [2]. We can obsdéneenon-linear response of the hardened
cement paste under isotropic compression. The dimigaeloading cycles show a hysteresis which
is more pronounced at higher Terzaghi effectivesstievel. Under higher stress, one can see that
the volumetric strain continues to increase atlibginning of the unloading parts. This clearly
reflects the viscous behaviour of the material unsietropic compression. The non-elastic strains
at the end of unloading are quite small (<0.3%) ke Terzaghi effective stress level at the
beginning of the unloading is lower than about 4Bavand 25 MPa for the tesi20 andT;90
respectively. The volumetric strain increases vatmuch higher rate and the non-elastic strains

become much higher beyond these stress levels.sligigests that an additional mechanism, such

120



Chapitre 3. Comportement thermo-hydro-mécanique géta de ciment durcie

as microcrack development or collapse of the LagkPores (LGP), i.e. with a size between 3nm
and 12nm [9], is activated when the stress is l@ghugh and accelerates the development of
volumetric strain (see section 5). This mechanismousc at lower stress levels when test
temperature is higher. The sample tested at 90%@bix a lower tangent elastic modulus.

Moreover, the volumetric strain is larger and tigcous effects are more pronounced for this test

temperature.
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Figure 1 : Drained isotropic compression tests: Voimetric strain- Terzaghi effective stress
(T, is the test temperature) [1][2]

For the undrained test performed at 20°C, the malpressure reached 58.0 MPa and the pore
pressure reached 26.5 MPa that corresponds tozagrereffective stress of 31.5 MPa (Figure 2).
The non-elastic strains remain small which is cetesit with a maximal Terzaghi effective stress
lower than the stress threshold (43 MPa). The pogssure-confinement pressure curve in Figure 2
shows that the reloading phases are quite lineareds the unloading phases are highly non-linear.
One observes that in the beginning of the unloagingses, the decrease of the pore pressure is
delayed. At 12 MPa, the pore pressure becomes &qtia¢ confinement pressure. In triaxial cells,
in this situation the pore fluid infiltrates betwethe specimen and the jacket and in consequence
the decrease of the pore pressure until the ettteainloading phase is pursued with a slope of 1:1.
The slope of linear part of reloading phases, etu#.4, was chosen by Ghabezloo et al. [1] as
Skempton coefficient. However, the delayed decredsthe pore pressure at the beginning of

unloading phases was not explained in [1] in thenBwork of poro-elasticity theory.
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Figure 2 : Undrained isotropic compression test al,=20°C [1],

(a) volumetric strain response, (b) pore pressureasponse

3. Viscoplastic modelling

As mentioned above, the unloading-reloading cyalesler drained isotropic compression
exhibit a degree of hysteresis which increases thighstress level. This phenomenon reflects the
viscous behaviour of the material. Moreover, thiineetric strain and viscous effects are enhanced
at higher stress and depend upon the test temper&@oe can consider that under low stress level,
time dependent deformation has a viscoelastic egoiimary creep) and at higher stresses, an
additional irreversible component is triggered aumscoplastic strains develop beyond a stress
threshold (secondary creep). In the following wetplase a rheological model describing the
viscoplastic behaviour of the hardened cement paster drained isotropic compression. After
calibration of the model parameters on the dracedpression tests, the evolutions of volumetric
strain and pore pressure during an undrained casioretest are computed and compared with the

experimental data.
3.1. Drained isotropic compression

The response of the material is described by tkeelogical model depicted in Figure 3. The
model contains two groups of elements: a viscaeldselvin element which represents the
viscoelastic part and a Maxwell element in paradlgh a sliding friction element which represents
the irreversible part of the deformation. In thee element, the linear spring (bulk modulkig)

represents the time independent volumetric steaid,the Voigt element with a linear spring (bulk
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modulusK;) and a dashpot (viscosity) in parallel represents the primary creep defoionaflhe
viscoplastic component includes a sliding frictibeéement which is activated only for stresses
exceeding a given Terzaghi effective stress threslagl [10] and results in time dependent
volumetric deformation which develops at consta¢ under constant load (bulk modukys and
viscosity 77,). The six parameters of the rheological modelem®imed to be constant for a given

test temperature.

Ky

. —M
_\/\/\_ I
E M-

i K 1o

Figure 3 : Rheological model
The overall volumetric strain under a Terzaghi @ffee stresso, is written as the sum of the

viscoelastic par,. and the viscoplastic past,:

E=E,+E, 1)

wheree¢,, = &,+¢&,. The strain rate for each element can be writsen a

.0,
¢ =% 2
s (2)
) 1
&= _(Ud - Klgl) (3)
h
= VP vp = Vp vp
gvp:(Ud +Jd jH{Ud +Jd:| ; U(\,/p :(Ud _O-S)H[O-d _0-5] (4)
K, 1, K, 17,

where H is the Heaviside function. It is worth tota that in the beginning of the unloading

phase, the viscoplastic strain continues to ineraadil (a';p/K2+0'§p//72) becomes negative.

Then the rate of viscoplastic strain is nil andgheing friction element is blocked.
Remark:

Note that fort >>t, , wheret, =7,/ K, is the creep time of the viscoelastic componemd, far
an imposed stresg, > g, the rheological model is reduced to a simple Makwlement. This

Maxwell element has a stiffned&q and a viscosityy,, given by
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1 _1+(1—JS loy)
KO Kl K2

. = ,72 6
e (1-o0,/0,) ©)

1
Keg
The equivalent stiffness decreases with increadireggs which can be interpreted as damage
effect under elevated stress (Ghabezloo et al. [1])
The viscoelastic strain can be found using Laplaaestormation. For an arbitrary functiof

the Laplace transfornf , denotedf is defined as:

00

L(f®)=T(s=] f(Hedt (7)

0

In the Laplace transform domain, the viscoeladtairs is written as:

Fo=| —+ T |z, ®)
Ko Ki+7,8

The viscoplastic part of the model exhibits a défarresponse in loading and unloading due to

the presence of the sliding frictional element.démeral closed-form solution can be derived and a
numerical solution is required. For this purposefinite difference scheme is used. Figure 4
presents the loading path with the unloading-relaadycles performed at constant ratesluring

the isotropic drained compression tests. The cooredipg evolution in time of the applied stress is

expressed as:
030 =Vet+ 3 (1) (Vo +V) (=) H[t-1] ©)

where the parametetsare the times at which the sign of the loading ratchanged. Equation

(9) is written in the Laplace transform field as:

n

7, :S_l{vo+ (<1) (V, +Vi)étis} (10)

i=1
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Figure 4 : Cycles loading-unloading

Replacing equations (9) and (10) in equation (8] awerting the Laplace transform, the

analytical solution of the viscoelastic pag, of the volumetric strain for drained isotropic

compression is obtained as:

£.(t) =%!a3a1+(a2ag- aia4)(1- ea“]]
(11)

#2524 #V) k[t—ﬂ{aaa(t-it) +(8283‘q6*)(1_ e:(“)ﬂ

n
i=1

NI

wherea, =K, +K,, a, =7,, a, = KK, anda, = Kyy,.
3.2. Undrained isotropic compression

The correspondence principle between poro-elagtanid poro-viscoelasticity is used here to
calculate the poro-viscoelastic parameters. Foid solaterials under isotropic loading, the
relationship between the applied confinement presand volumetric strain can be expressed by
the hereditary integral [11][12]:

o(t)= [ R (t-t)edr (12)

—00
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where K(t—t’) is the relaxation modulus at instaht By using the principle of superposition

and in the same way one can write the equivalgmtessions for a poro-viscoelastic material under
isotropic loading as [13]:

+0o +00

o,(t)- [ a(t-t)pdt = [ K(t-t)sdt (13)

—00 —00

+o00

p, (1) = j (t-t) gt [jKSt t) gd’t+ggj ) edt (14)

whereN is the Biot modulus;o, (t) and p; (t) are confinement pressure and pore pressure

respectively;ﬁ(t —t’) Is a coefficient corresponding to the variatiorcohfinement pressure over a

unit of pore pressure change at tifilewhen the volumetric strain is maintained constat.

writing equations (13) and (14) in the Laplace tfama domain and knowing that

J' f (t)g(t)dt= sfxg, one obtains:

—0co

0, ~ap; =KE (15)
P, = N(p- @) -( K2+ gN g (16)
where d=f  K,=sk :K=sk :N=sh 17)

For isotropic undrained compression tests with ast@m loading rate/, the confinement
pressure is written in the Laplace transform donasin
0.2 % V(Y (V) € as)
i=1
The equations of poro-viscoelasticity written ire thaplace transform domain are formally
similar to those of poro-elasticity. From equat(@), the expression of the drained bulk modulus
in the Laplace transform domain is given as:
R, = L
1/ Ky +1/(K, +77.5)

(19)
By performing an unjacketed test at 20°C, Ghabeeloal. [1] found that the solid phase of

hardened cement paste behaves elastically andtshedbmpression modulu& is constant and

equal to 21.0 GPa, henck_, =K_. For undrained isotropic compression tests, théoviad
expressions can be written for the pore pressurealdhetric strain responses:

P, =BF (21)
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o
Y =— 22
"= (22)
One can evaluate the coefficierks and B using the following expressions [13]:
R, =—0 Ko (23)
1-B(1-K, /K,)
5= 1/K, -1/K| (24)

(1/R, -1/K,) +@(1/K, -1/K )

where K, is expressed by equation (19). The coefficieitsaand B are functions ofK,, K,
n, K;, K, and ¢. Replacing equations (18), (23) and (24) in equat (21) and (22) and
inverting the Laplace transform, the pore presspyeand the volumetric straig,, are calculated.

The solutions are written under the following form:

V. -2
w(t) =—2!agal+(azag- q@)(l- e H
(25)
—ﬁ(t—ti)

LS -F(vav) k[t—n{as%(t-ﬂ +<%‘“’(1‘ea‘ ﬂ

where w can be the volumetric straig], or the pore pressurg, . The parameters,, a,, a,

and a, for each case are given in Table 1.

Table 1 : Parameters of equation (25) for draine@nd undrained tests

w( g\l;je pf
K,+K
Q %az_Kng Kf(KOKs_KOKl+KlK
1
KO Ks
a, KKy, _1+¢+?_¢K_ Kfql(Ks—Ko)
s f
Ky K, K, K2
8 — A, T Kol K a1+¢KoK1(Ks_Kf)
1
K K
a KfKoKs’71{1+¢_K_S_¢K_S] a2+§0Ko’71(Ks_Kf)
0 f

4. Model calibration
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The parameterK,, K,, n,, K, andz, of the viscoplastic model are calibrated on thardd
isotropic compression tests for both test tempesatuhfterwards, theses values are validated for
others tests performed at the same temperaturevalbes ofK,, K, n, and K corresponding to

20°C are used to analyse the viscoelastic respomder undrained isotropic loading for the test

performed at ambient temperature.
4.1. Drained isotropic compression tests

Calibration of the model parameters is done agVi@l The stress threshatd is first estimated
for different temperature conditions as the stiesel above which the strain rate evaluated from

the tests data changes significantly. The parasedérthe viscoelastic partK(,K,,7,) are
evaluated for the part of the stress-strain cuceegesponding tar < g, and the two parameters of
the viscoplastic partK,,7,) are calibrated in a second step &op o,. The model parameters are

evaluated using the least-square method by mimmithe error between the experimental results
and the model predictions using a numerical sol/ke computed parameters are listed in Table 2.

The characteristic creep time and relaxation tioretie viscoelastic element (i.e. under low stress)

defined respectively as, =77,/K, and 7, =7,/(K,+K,) are also reported in Table 2. With these

parameters the computed curves are presenteduneFigalong with the experimental results. One
can see a good compatibility between the experiahemd computed results. We also note that at
20°C the viscosityy; of the viscoelastic element is found equal to 4BX¥Pa.mn. This value is
comparable with the one evaluated by Ghabezlod ft]a(from 26x16 to 39x1§ MPa.mn) from

back analysis of transient permeability tests.
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Figure 5 : Computed and experimental stress-straiicurves under isotropic compression

Table 2 : Calibration of model parameters for a cerant paste hydrated at 90°CT,90) and tested at 20°C and
90°C (T;20,T190)

Th | T G Ko Ky K n & 7, (mn) | T, (mn)

Q)| (°C) |(MmPa) | (MPa) | (MPa)| (MPa) | (MPa.mn) |(MPa.mn)| 2

oo |20 | 43 | 8000| 5500 7000 46.071012.0x10 | 836 341
90 | 25 | 5000 300d 4300 22.0%10 8.5x16 | 733 275

Using the calibrated model parameters, an isotrgpimpression test which is not used for
model calibration is simulated. This test corregjsoto a sample hydrated at 90°C and tested at
20°C, referred as test D4 in Figure 4 of [1]. Thenparison of the simulated stress-strain curve and
the experimental result in Figure 6 shows a goodpatitility. Moreover this test contains a creep
phase at 36 MPa. The model correctly reproducesréep phase as shown in Figure 7. A good
accordance of measured and computed irreversitdmstat the end of unloading phases of three

tests presented above is also shown in Figure 8.
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Figure 6 : Test D-4: Isotropic compression test &0°C on a sample hydrated at 90°C
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Figure 7 : Creep phase of Test D-4 (under 36 MPa)
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Figure 8 : Comparison of plastic strains in experirental results and model predictions

4.2. Undrained isotropic compression test

The parameter«,, K, andn, calibrated on drained tests for the test temperatti?0°C are

used to validate the model by simulation of theramd test presented above. The unjacketed
modulusKs is equal to 21.0GPa [1]. In the experimental stafishabezloo et al. [1], the total

porosity was found equal to 0.35. However, moremeexperimental results on a greater number
of samples prepared in the same conditions giveéue vd 0.39 for a hardened class G cement paste

hydrated at 90°C and this value is used here. AC2the bulk modulus of wateK, is 2.2GPa.

The parameters are summarized in Table 3 and thelaion results are presented in Figure 9
which shows a very good agreement between the muaelictions and the measurements of
volumetric strain and pore pressure as functiooasifinement pressure. Note that the part of the
simulated pore pressure-confinement pressure curvehich the pore pressure exceeds the
confinement pressure is disregarded in this arglysecause as mentioned in section 2, this
situation cannot occur in a triaxial cell. One & in Figure 9 that the non-linear response of the

pore pressure during the unloading phase is indedldlescribed by the model.

Table 3 : Model parameters for simulation of the unlrained isotropic compression test at 20°C

Th T, Ko K, 1, Ky Ks

°C °C @
(°C) (°C) (MPa) (MPa) | (MPa.mn)| (MPa) (MPa)

90 20 8000 5500 46x10 | 2200 21000 0.39
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Figure 9 : Comparison of experimental results and rodel prediction for undrained isotropic compressiortest,
(a) volumetric strain response, (b) pore pressureasponse

5. Discussion

As seen above, the proposed viscoplastic modetsito describe the time-dependent behaviour
of hardened cement paste hydrated at 90°C undieopso loading. It is interesting to try to relate
this macroscopic model to the micromechanisms eémrof hardened cement paste. We explore

also the effect of the test temperature on thenpaters of the model.
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5.1. Micromechanisms of creep

Cement paste exhibits a complex microstructureudinoly different phases such as hydration
products, non-hydrated clinker, capillary pores aader. The main hydration products are Calcium
Silicate Hydrate (C-S-H), Portlandite (CH), CalciunSulfoaluminate (Ettringite and
Monosulfoaluminate). A set of experimental resolitd/elez et al. [14] and Nemecek [15] showed
that unhydrated clinkers are not responsible fortithe dependent behaviour of cement paste. The
major hydration product, C-S-H is a porous phasth ain amorphous and colloidal structure.
Because of its large volume and its special micucsiire, the properties of C-S-H have a dominant
role for macroscopic properties, in particular three-dependent behaviour of the cement paste.
According to Jennings and Tennis [16], C-S-H existsvo types called high density (HD) C-S-H
and low density (LD) C-S-H. Jennings et al. [178 alennings [18] postulated that the LD C-S-H
and the HD C-S-H have the same fundamental umtsdicalled “globule”. The difference between
these two types of C—S—H is the arrangement ofulgstresulting in different gel porosity which is
about 24% for HD C-S—H against 37% for LD C—-S—Hhnilegs [9] proposed a conceptual model
for the microstructure of C-S-H composed of a fundatal unit being the C-S-H globule formed
by dry solid sheet of C-S-H, intra-globule poroditied with interlayer water and a monolayer of
adsorbed water on the surface of the globule. Tinalgst pore in this microstructure is the Intra-
Globular Pore (IGP) with the size smaller than lwhere water can escape and re-enter. The
structure of C—S—H in Jennings' model contains E@ell Pores (SGP) of a size between 1nm and
3nm in the space between adjacent globules ancel@ej Pores (LGP) with a size between 3nm
and 12nm between groups of several globules. Jgaminal. [19] showed that the properties of LD
C-S-H and HD C-S-H are not modified by hydratiomperature and this is compatible with the
hypothesis of UIm et al. [5] who supposed thatghaperties of LD C-S-H and HD C-S-H are their
intrinsic characteristics.

Creep of cement paste is commonly attributed to typees of mechanisms: hydrodynamic
phenomena and mechanical processes. Hydrodynaigin of creep is linked to the movement of
water in the small pores of C-S-H to reach presegpdglibrium [20] [21] [22][23][24][25]. This
hydrodynamic relaxation is responsible for creepy @tlearly time [20] [21] [26] and is postulated
to be reversible as, according to Jennings [9]water can escape and re-enter even in the smallest
pores (IGP). This argument is coherent with thé flaat the total porosity, i.e. porosity measured
by oven-drying at 105°C which includes a part of ierlayer water [25], is used in the poro-

viscoelastic formulation simulating the undrainedtropic compression test at 20°C presented
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above. This is consistent with the fact that thdrbglynamic phenomenon occurs not only within
large pores but also within small pores of HD C-S-H

From the viscoelastic parameters presented in Tabtds clear that a relaxation time, of the

order of 300min is much higher than the charadterdiffusion time of water at the scale of the
small pores of C-S-H [20]. Other mechanisms sucslidsg of C-S-H sheets are thus necessarily
involved [27][28]. One also observes that the s&ffs and viscosity parameters are lower at 90°C
than at 20°C. Thus the test temperature influeribesprimary creep. This result is in good
agreement with the fact that creep is a thermadifivated process [29]. At a higher test
temperature, the sliding of C-S-H sheets is favioleralue to a decrease of the viscosity of fluid

with temperature. As a result, the time relaxatigrdecreases with test temperature. A reduction of
19% of 7, is found when the temperature increases from 209D°C.

In general, the viscoplastic behaviour of cemesteés attributed to mechanical processes such
as: collapse of large gel pores (LGP) [9] and tae@endent microcrack development [23][28].
They occur when the stress is high enough leadirige development of irreversible strains. Such
mechanisms can be described by the presence oéss shreshold in the viscoplastic part of the
presented model. As this stress threshold is Blbaithen the rate of viscoplastic strain becomes
nil, a part of strain is irreversible. From Tableit2is observed that the stress threshold decsease
with test temperature. This could be related toemkening of the bonding forces between the

globules at higher temperature which could triggéP collapse. The stiffneds, and viscosityy,

also are lower at higher test temperature demdmgjran increase of the secondary creep with the

test temperature.
5.2. Effect of hydration temperature

In an oil well, the temperature during hydration tise crucial factor that affects the
microstructure and behaviour of the cement pasig thus important to investigate the effect & th
hydration temperature on the time-dependent behawéuhe material. To do so, a drained
isotropic compression test at 60°C has been peddrom a sample hydrated at 60°C. The loading
path of the test includes three cycles with twdedént loading rates: 0.025 MPa/min for the first
two cycles and 0.010 MPa/min for the third one. Tinedel presented above is calibrated on the
experimental data and the parameters are presamtédble 4. Figure 10 shows a very good
accordance between the simulation results andxperienental data. The stress threshold is found

equal to 35 MPa. This value is between the oneairdd for the tests performed on samples
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hydrated at 90°C, 25 MPa and 43 MPa for test teatper of 20°C and 90°C respectively. It is
observed that all the obtained stiffness and vigc@arameters are significantly larger, revealing
the important role of the hydration temperaturetiore-dependent behaviour of cement paste. In
particular, one can correlate the lower creep oateement paste hydrated at 60°C and the higher
uniaxial strength (see Appendix). This trend isals agreement with the measures of mercury
porosity. A value of 0.23 has been found for a agnpaste hydrated at 60°C against a value of
0.27 for the one hydrated at 90°C.

Concerning the effect of hydration temperature oierostructure and elastic properties of
hardened cement paste, Escalante-Garcia [30] nb#&tdduring hydration, a higher temperature
increases the pore size of cement paste and thatyden C-S-H but does not modify the total
porosity. This is compatible with results of Jemsret al. [19] who showed that the hydration
temperature increases the macroporosity. MoredavieiGreases the volumetric fraction of HD C-S-
H, and decreases the one of LD C-S-H without mautifgheir intrinsic properties. Consequently,
concerning the mechanical properties of hardenetenepaste, there exists a competition between
the densification of C-S-H and the increase of marosity. The lower long term mechanical
properties of cement paste hydrated at higher temtyre observed in [31] [32] have shown the
dominant role of macroporosity. This is also comsis with lower Young’s modulus and uniaxial
strength of cement paste hydrated at 90°C as pessanAppendix.

Concerning time-dependent behaviour of C-S-H, Jggm[9] suggested that LD C-S-H exhibits
more creep than HD C-S-H due to the difference afogity level. This statement is in good
accordance with experimental results of Vandamnte @m [33] who found that creep is more
important in LD C-S-H because of strong rearrangen® this component under loading.
However, lower stiffnesses and viscosities obtaimedur model for hardened cement paste
hydrated at higher temperature highlight also thmpartant role of macroporosity for time-
dependent behaviour of the material. It is alssopable to assume that a more heterogeneous
microstructure of cement paste hydrated at higkemperature leads to higher micro-stresses.
Therefore at higher hydration temperature, theirglicof C-S-H, the collapse of LGP and the
propagation of microcracks could be favoured whaduld explain the lower values of the

stiffnesses and viscosities obtained.

Table 4 : Calibrated model parameters for a cemenpaste hydrated and tested at 60°CT{,60-T;60)

Th T Os Ko Ky Ks m 7>
Q) | O | (MPa) | (MPa) | (MPa) |(MPa)| (MPa.mn) |(MPa.mn)
60 60 35 8300 | 7200 13000 75.0x16 | 30.0x10 1041 483

7, (mn) 7, (mn)
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Figure 10 : Computed and experimental stress-straigurves under drained isotropic compression perforrad at
60°C on cement paste hydrated at 60°C

6. Conclusions

Reuvisiting the isotropic compression tests on @dé@ed class G cement paste hydrated at 90°C
in [1][2], we analyse in this paper the time depamdesponse. A viscoplastic model is proposed
and calibrated on the experimental data. The maodsktribes the non-linear response of the
volumetric strain for both drained and undrained pmssion tests as well as the delayed response
of the pore pressure in undrained tests. The paemsef the model reflect the effect of the test
temperature on the viscoplastic properties of @#n@léned cement paste. It is shown that the creep
of the material is more pronounced at higher teshperature. The effect of the hydration
temperature on the creep of cement paste has adsodigcussed on the basis of the calibration of
the model parameters on a drained isotropic commedest performed at 60°C on a sample
hydrated at 60°C. The obtained parameters allowtdte that the creep is more pronounced at

higher hydration temperature.
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Appendix: Effect of the hydration temperature on the

response of uniaxial compression tests

Uniaxial compression tests have been performeda@nrtemperature on samples hydrated at
60°C and on samples hydrated at 90°C. A jacketlased around the sample to avoid the
evaporation of water during installation under libeding frame. The loading rate is relatively high
(7.5 MPa/mn) so that the tests are performed irsiquadrained condition. The results show that
the strength and the Young's modulus of the cemmgirated at 60°C are both higher than those of
the cement hydrated at 90°C. To account for tharahvariability of the mechanical properties of
cement samples, the uniaxial strength and the Ysumg@dulus are plotted versus the P-wave
velocity of the intact sample in Figure 11 and Fegy2 respectively. From these graphs, one can
observe that the strength of hardened cement pgdtated at 60°C is around 55 MPa while the
values for a hydration temperature of 90°C are betw43 MPa and 50 MPa. The Young's moduli
are around 14.0GPa and 11.5GPa for a hydrationaeanpe of 60°C and 90°C respectively. The
stronger mechanical properties of cement pasteatgdrat 60°C can be attributed to its smaller

mercury porosity.

60
® Hydration at 90°C
a O Hydration at 60°C O
2 55-
e
)
c
g
» 50
S
3 ¢
[ = -
5 4 o 0.2419v 84.121
R"=0.9313
40 T T T 1

3000 3100 3200 3300 3400

P-wave velocity (m/s)

Figure 11: Uniaxial strength versus P-wave velocitfor cement pastes hydrated at 60°C and 90°C
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Figure 12 : Young's modulus versus P-wave velocifypr cement pastes hydrated at 60°C and 90°C
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3.3.Fluage uniaxial

L'étude de l'effet de la température d’hydratatisur le comportement différé de la pate de
ciment sous chargement isotrope est complétéenmmétude du fluage en compression uniaxiale a
la température ambiante et en condition saturéedssiréchantillons hydratés a 60°C et a 90°C.
Cette partie est présentée sous la forme d'un ariele, intitulé « Effect of the hydration
temperature on the creep of a hardened cement pastemis a la revue ‘Cement and Concrete
Research’. Les essais ont montré que pour uneabot@runiaxiale donnée, le fluage est plus
important pour une température d’hydratation plesée. En particulier, le fluage tertiaire apparait
lorsque la contrainte appliguée est suffisemmemvéd. Ceci prouve que le phénomene
d'endommagement est tres important. Le modéle yisomplastique proposé dans la partie
précédente pour la modélisation du comportemeriérdifde la pate de ciment sous contrainte
isotrope ne peut pas décrire le fluage tertiaireurPpouvoire modéliser cette phase du
comportement différé du matériau sous chargemerixiahj le modele visco-endommageable de
Challamel et al. (2005) est étendu et utilisé.olinporte six paramétres qui sont évalués a partir
d’'une calibration du modéle sur les données expmériales. Les parametres obtenus mettent bien
en évidence qu’une température d’hydratation plegé& conduit a des propriétés mécaniques plus

faibles et a un développement plus rapide de I'emdagement.
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Effect of the hydration temperature on the creep of a
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Abstract

Uniaxial creep tests have been performed at ambeemperature on a saturated hardened class
G cement paste hydrated at 60°C and 90°C. Thetsdsave shown that creep is enhanced at higher
hydration temperature. The visco-damage model alfll&@mel et al. (2005) has been extended and
used to analyze the experimental results. The mualalmeters have been calibrated on the results
of the creep tests performed at different stregsldefor both hydration temperatures. The model
correctly reproduces the effect of the hydratiomgerature on time dependent properties of the
material. The enhanced creep at higher hydratiopégature is attributed to the development of

more damage in cement paste and to significant vsadg@f the mechanical properties.
1. Introduction

For cementing an oil well, the cement slurry is jpewhinto the annular space between the steel
casing and the rock around the well. This cemeeatshplays a very important role during the life
of the well from the drilling phase to the prodoctiphase and finally in the abandon phase when
the reservoir may be used for storage and seqtiestraf greenhouse gas. It provides zonal
isolation in the well, i.e. it excludes fluids suak water or gas in one zone from oil in another
zone. It supports also the steel casing and psotichgainst corrosion. Various thermal and
mechanical solicitations during the well life canndage the cement sheath and influence its
performance for stability and sealing of the wélhe knowledge of the behaviour of the cement
sheath in oil-well conditions is thus important &oralysis and prediction of its performance during
the life of the well which is in the order of seakdecades. Along an oil-well, depending upon the
depth, the cement paste is hydrated under diffecemditions of temperature and pressure.
Therefore it is important to study of the effect tofdration temperature on the time-dependent

behaviour of the cement paste. Various studies Heaen performed to evaluate the effect of
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pressure and temperature on cement paste duringgsgt][2][3][4][5][6][7][8]. These studies
generally show the acceleration of the setting tikkgseby increase of the hydration temperature
and/or the hydration pressure. However, therdtis information in the literature about the effect
of the hydration temperature on creep propertigh@hardened cement paste. Hanson [9] observed
that the hydration temperature of unsaturated edadrom 22°C to 170°C increases the creep
strain. Sakata [10] found an opposite result byystgdthe creep of concrete cured at temperatures
ranging from 5°C to 35°C. The hydration temperataféects the microstructure because it
influences the kinetics of the chemical reactiomsciv occur during the hydration process. Taylors
[1] showed that at high temperature, hydrationevhent paste takes place more rapidly. This was
also confirmed by the experimental results of Emdal-Garcia [9], Plassais [12], Gallucci et al.
[13] and Constantinides [14]. Escalante-Garcia [#jted that during hydration, a higher
temperature increases the pore size of cement padt¢the density of C-S-H but does not modify
the total porosity. Kjellsen et al. [15] showedtthander a higher temperature, the arrangement of
the constituents of the cement paste microstrudsirkeess homogeneous resulting in a higher
mercury intrusion porosity. Consequently the loagrn mechanical properties of cement paste are
weaker [8][12][16].

In this paper, the effect of hydration temperatunehe creep of saturated hardened cement paste
is studied on the basis of uniaxial creep experimeA class G cement was used to prepare the
samples with a water to cement ratio equal to (R creep tests have been performed at various
stress levels on samples hydrated at 90°C (3 tasts0°C (2 tests). Considering the mechanisms
of creep under loading, the visco-damage model @@goby Challamel et al. [17] in the
thermodynamic framework of Lemaitre and Chaboch¢ ha8 been used and extended to improve
the description of the visco-damage surface. THéresion of the model parameters on the
experimental data allows to evaluate the effecthef hydration temperature and to assess its

influence on the creep of the hardened cement paste
2. Model of creep damage

In a previous study [8], creep under isotropic logdnas been studied on samples hydrated at
two different temperatures (60°C and 90°C) andetkstt two different temperatures (60°C and
90°C). Based on various micro-mechanisms of cregpehardened cement paste, a viscoplastic
model has been proposed to simulate the time depén@sponse of the material in drained
isotropic compression tests. However, under unisstr@ss some additional damage mechanisms

may play a crucial role in the creep of the hardetement paste.
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Uniaxial creep is commonly described in three staddne primary creep (transient creep) is
characterized by a decrease of the strain rate. s€bendary creep corresponds to a stage during
which the strain rate is constant. The tertiangepris characterized by an increase of the straen ra
until failure. Several authors have coupled damagd creep for modelling time-dependent
behaviour of cementitious material in relation wmhicrocracks nucleation and propagation
[19][20][21]. Mazars and Pijaudier-Cabot [22] prepd to express the damage variable as a
function of the positive strain. In the followingewfollow the visco-damage model proposed by
Challamel et al. [17] for the time-dependent bebawbf quasi-brittle materials. The advantages of
this model are the simplicity of its formulatiorhet sound thermodynamic background and the
consideration of important phenomenological aspeath as various creep phases. However in
their approach, these authors have assumed thalathage parameter is strictly positive even at
very low level of stress. This seems not approgrtatdescribe the time-dependent behaviour of
cement paste under uniaxial loading as no creemst recorded when the applied stress is small
(lower than 15% to 20% of the uniaxial strength).

In the following section, the formulation the visdamage model of Challamel et al. [17] is
recalled and a modification is proposed. As we wmarsisothermal creep, thermal terms are

disregarded in the formulation.
2.1. Thermodynamic framework

By definition, the Helmholtz energy is a thermodyn@ potential measuring the useful work
obtainable from a closed thermodynamic systemcahatant temperature and volume. It is equal to
the maximum amount of work extractable from anhsatal thermodynamic process at constant
volume. This energy quantity per unit mass is defiag

Y=e-Ts (1)
wheree is the internal energy per mass uflitis temperatures is entropy density. In general,
Helmholtz energy is taken as the state potentighefmaterial and is a function of all the state
variables. According to [23][24], for the isotherntase and isotropic damage, one can write the

expression of Helmholtz energy as a function oéistitensorg, and of an isotropic damage
parameteb (which evolves from 0 at the virgin state to Iadlure) as follows:
#(£.D) =4 (D) +4(D) @

where
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1
20=

vo(£D)=

||Q.z
([P
(IS

3)

and l/ll(D) is a positive definite function quantifying theeegy related to damage. In equation

(3), p is density of the material, is the linear elastic operator for undamaged r@dtand g is

the effective stress tensor which is defined framdtrain equivalence principle as [23]:

g (4)
From (3) and (4), we get:

g —=0 5
20 = (1-Dy= ®)
Cordebois and Sidoroff [25] showed that the sttamsor is expressed as:

i

[1tn

1-Dy < ©)

From equations (5) and (6), the free ene;gfg, D) can be evaluated as:

P (D) =(1- D)E Ao(teg) +/Jotr(££)} ™

where A, and g, are Lamé coefficients of the intact material. Theogiated ‘thermodynamical’
forces are derived from the potential as:

o =p% =(1-D)(Atied+ 2ue) ®)
__ oy _
=P =% Y
"] d o
Yo =5 A(tg) +ugr(e£)  Y=p-(wi(D)

Y is associated to the damage energy release rate.

2.2. Visco-damage loading surface and evolution of the damage
parameter

A visco-damage loading surfages postulated as follow:

(% Y)= AlY -(V Y+ V)

(10)
whereY; is a function of the tensor of the positive strain
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Yy = ur(e” € (11)

As compared to the model of Challamel et a. [17]intduce in equation (10) the parameker
which is smaller than 1 and controls the shapasgiorvdamage surface. As it will be shown later in

section 2.2, the paramet@rcontrols the form of stabilization curve¥, corresponds to the initial

elastic domain. This “force” is the stress thredhbeyond which the damage starts to evolve.
Following [26], the visco-damage surface is assurttedlepend upon the positive strain. The

evolution of damage paramet®ris derived from the visco-damage loading surface a

D= %<%> (12)

where Q is a positive parameter which has the dimensiolY gstress quantity) ang is the
relaxation time corresponding to the damage growitte symbol<x> denotesx if x=0 and O

otherwise. This form of damage rate is similar amdge rate used by Voyiadijis et al. [27].

It can be shown that the proposed model satidfiesécond principle of thermodynamics:
o If g(Y;,\g)zo, one can show tha¥; -Y, =0 becauseA<1. The intrinsic dissipation
density is found positive:
o=(Y,~¥) D2(¥ - Y) D=0 (13)
o If g(YJ,{)<O, from equation (12) one obtain® = 0. Finally, the intrinsic dissipation
density is nonnegative:
=(Y,-Y,) D=0 (14)

Inequality (13) and equality (14) thus show tha¢ tmodel obeys the second principle of
thermodynamics.

2.3. Formulation of the creep law

Under a constant uniaxial stregs, and assuming a constant Poisson’s ratiousing the

expression (11) , the axial stragnis obtained as:

- /1+_VY0+
E= . E (15)

The following quantities are defined:
1+v Y, 1+v Y, 1+v Q
X= > _1' &y = _Z_D’ f: —— (16)
\j (7 = \/ [ Z = \j ve E
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For simplicity purpose, the four following dimensless parameters are considered:

g*:i, X* :l’g'*:a- *:g_D’T:L (17)

- 'gD
3 ¢ El &
From equations (8) (10) (12) (15) (16) (17), thecekdamage model is reduced to a system of

two equations:

o' =(1-D)¢
dD _, .. _ (18)
E_<A£ K (D))

where k™ = )" +¢&}.
As mentioned above, one can postulate that the amésains of creep and damage are divided

into three stages:
« 0" <0 :the material behaves elastically,(s the limit of elastic domain);
» 0, <0 <0,: creep and damage occur simultaneously and therstnd damage tend to
stabilize (primary creep);
« 0, <0 : creep and damage occur simultaneously and fatmebe reached (tertiary creep).

The stabilization condition is expressed as:

o' =(1-D)¢&

19
@:O ( )
dr

From (18) and (19), one can obtain a relationskeifpvben the stress and the damage parameter,

describing the equation of the ‘stabilization cluas
g =7i(1— D)« (D) (20)
A simple polynomial expression of (20) can be chose order to describe the different
evolutions of creep and damage:
o' =BD*+MD +0; (21)
whereB andM are two material parameters. Two conditions areosegd to these parameters.
The first one states thatlo” / dD should decrease with and the second one states thatis the

limit between the primary creep (stable domain) &mtlary creep (failure domain).
do”

D =4

B<0 and

= C (22)
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Using equation (21) and conditions (22), conditiongparameter8 andM are obtained as:

2

M
B<0 and E:UE_US (23)

From equations (19), (20) and (21), the expressian(D) is derived as:

2
k(D) = Ag_* B[iJ -(2B+ M)i +B+M +Jl*} (24)
o £ £
For a uniaxial creep test” is constant and from (18), we have
dD o d¢
== == 25
dr &2 dr (25)

Replacing (18) and (24) into equation (25), thel@tvon of strain is obtained as:

%:%<Hl—%+q)(k£* ) +k(2B+M)( k')’ - B ( k¢ )D (26)

g

wherek = ¥/A.
The five parameter8, M, o; , o, , k, appearing in equation (26) can be reduced tolfgwsing

equation (23); To simplify equation (26), we set:

b=B+M +o;
a=-k(2B+ M) (27)
c=-k’B

From equations (23) and (27), we get :

Cc
BZ_F
M :1(%— j
k{ Kk
(28)
1 Cc
g, =b+-la-—
k( k]
2
02:b+a—
4c

For given stress thresholdg and o, , the stabilization curver” versusD is controlled byB

andM whereas the stabilization curneg versuse”, i.e. d¢” /dr =0 is controlled byk. In order
to simplify the model and without loosing its gemlgy, one can choose to impose that both

stabilization curves are controlled by the sameampater. A sufficient condition is to impose that
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a=c. By doing this,B andM can be calculated frot The parametek controls the form of both
stabilization curves. Equation (26) is thus retentas:

do =L<(1—_bj63 -aé? +ac’ H> (29)
g

dr o’

whered=ke&" .
2.4. Conditions for stabilization and failure

For given parameters, b, kthe strain rate as expressed by equation (29) a@eends on the
stress. In order to figure out how this model cascdibe stabilization of the creep strain or

acceleration of the creep strain up to failure, gtrain evolution for some assumed values of the
parameters E, =10GPa; g, = 30MPa; 0, = 15MPa; k= 0.95¢ = 4 10) is plotted in Figure 1
where h(e*)is expressed by the equation (30). The paramatenslb are found equal to 1.23 and

0.44 respectively. One can observe that for =0.60 the strain rate is nil for
& =0.75(stabilization of the creep) whereas ot =0.80 the strain rate tends to infinity at large

strain (failure).

0.45
0.40+
0.357 &
0.30
0.25+ min
0.20+ PRI

0.15+ \

<h(g*)>

oZ0.8
0.10+ \ - ---030.6

0.05 '

0.00 T T T 1

0.0 0.5 1.0 15 2.0
g*

Figure 1: Strain rate as function of strain

From equation (29), the various cases can be sidiptyiminated by looking at extrema of the

following function:

*

g

h(e) :i{(l—ajﬂ)(ks* ) -alke ) +ar ke } (30)

If the minimum of this function is negative or rilhe creep can stabilize (primary creep); if not

the strain rate will first decrease and then ineeaap to failure (tertiary creep).
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As the instantaneous strain of the tests couldbaoheasured, we assume that it is purely elastic

and is given by, = JI(EOE) =g" . For primary creep, the strain rate initially dsages. The initial
strain £, must hence be greater than the maximgjy of the functionh(g*). This condition is

written as:
o <b+=—-— (31)
Stabilization of creep strain is obtained whenethaationh(e*) =0 has two positive solutions
which gives:
b+9(1—1j<a* sb+il (32)
k k 4

On the other hand, failure under creep is reacheehwhe right hand side of inequation (32) is

violated:
a
b+—<0o" 33
2 (33)

When the stress is high enough, the strain rate@ses continuously until failure. This situation

is described by the model when the functh(rf*) has no extrema and is thus monotonous. This is

the case when the following condition is satisfied:
o' 2b +% (34)

From (21) and (28) and under the assumptonc, one obtains the relationship between the

uniaxial stressg” and the damage parameiefor stabilization of the creep strain:

. a_., af2 a a
=——D“4+—|—-1|DH b+ — 35
s LR LI @)

In an equivalent form, the stabilization conditicen be derived from the requwemeg‘{c— =0
r

which gives (equation (29)):

. ke
2a

(—ke‘* +ta+/Ke? 2ake +& +4 at) (36)

For example with the values of the dimensionlessarpatersa=1.23, b=0.44, k=0.95, the
relationship between the applied stress and theagancoefficient for stabilization of the creep
strain (Figure 2a):

o' =-1.36D% +1.42® + 0.37 (37)
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As the material is in the elastic domain during thading before creep test, the damage

coefficient at the beginning of the creep test és0z For o <0.375, the damage coefficient
remains always equal to zero (elastic domain); @875<c” < 0.7%, the damage coefficient
evolves and saturates at a given vdlydower than 1; foro™ >0.75, to thedamage coefficient

grows to 1 and failure is reached. The correspanckfationship between the applied stress and the
strain at stabilization of creep is shown in Fig@® It is important to note that the part of

stabilization curve foo™ <0.375 in the Figure 2b has no signification.
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Figure 2: Stress regimes for creep evolution
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2.4.1 Stress-strain curve at infinitely low loading rate

The stress-strain relationship for a visco-damaggeral as written in equation (18) can be

applied for the limit case of an infinitely low ld@ag rate. For that, one can assume that

& =at (38)
with a tending to 0. From the equation (18), one can write
1do o dg
-— +— =(As" -k (D 39
g dt €2 dt < ( )> (39)
Replacing equation (38) into (39), we get:
o do
a| ————|=¢" (A" -k (D 40
(g* - j { (D)) (40)

With the parameters defined in section 2.3, equa#d®) can be rewritten as:

a(j—:—%qu(l—?bj(kf*)s ~a(ke' )"+ (ke )D (41)

For infinitely smalla , the equation of the stabilization curve is reteig
b +\3 )2
O:<K1_Fj(k£) —a(ke' ) +a0 (K )D (42)

The stress leveb, corresponding to the peak of the stabilizatiornveuis thus the material

strength at infinitely low loading rate, the soledl“intrinsic strength” [28]. The intrinsic stretig

is found around 80% of the strength at very laogeling rate for concrete [28] and around 50% for

cement paste [29]. The straiaﬁ at peak of the stabilization curve is the solutdrihe following

equation:

do’

— . . =0 43
de |¢ % (43)

which gives

. _a+4db

£ = 44
P T o (44)

5’; =¢,/& corresponds to the dimensionless strain at peakgth for infinitely low loading

rate and thus the parametércan be experimentally evaluated from the strassrstesponse at
very low loading rates:

2k

£=a+4b

£, (45)
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2.5. Explicit expression of the creep law

Equation (29) can be solved explicitly to derivee time dependent uniaxial creep strain.
Stabilization of the <creep strain is obtained whethe quadratic equation
(1—b/0'D)(kéD)2 - a( ke ) +a =0 has two positive solutioné;, €, ) where the lowest roat,’
is the maximum strain at creep stabilization. Equaf29) can be re-written as:

4o _ k(l— b/O'D)
dr o’

6(6-4)(6-4) (46)

where 8, = ke, and 8, =ke,. The solution of the above differential equatismbtained as :

k(1-b/d") Y ,In(6-6) n(-9

& 748 6(q-6) 6(6-0) @7

ng, ,In(6,-4) ,n(6,-6)
61‘92 61(‘91_ 02) 92( 02_ 91)

whereC, =

Failure is reached when the quadratic equa(iblflb/am)(k.ﬁﬂ)2 - a( ke’ ) +ar =0 has no real

solution. In that case, equation (29) is rewritisn

e el

dr o" 1—b/aD) 9+(1—b/05)

(48)

The solution of differential equation (48) is obtinas:

k(¢?+y?)(1-b/ o) PSR R atar(a Cj (49)

7 \/49( v

where

O_Cj (50)

C:L; y= 80 -¢; C,=In +—atar(9
2(1-b/d") (-v'e”) /g —)+y Y y
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Figure 3 : Creep response in the primary and tertiay regimes

The values of the parametaas=1.23; b= 0.44;k = 0.9 presented in the section 2.4 are used to
illustrate the solution of the creep law. Figursh®dws curved versusr for three different values
of the dimensionless stregs’. These graphs confirm that for a stress smalkem th, = 0.75, the

strain tends to stabilize and that beyond thisstiwokd the tertiary creep occurs.
3. Experimental program

The effect of hydration temperature on the creepabfirated hardened cement paste is studied
on the basis of uniaxial creep experiments perfdratevarious stress levels on samples hydrated at
90°C and 60°C.

3.1. Sample preparation and material properties

A class G cement has been used to prepare the tgraste with a water to cement ratio
w/c=0.44. The fresh paste was conserved in limeraid water either at 60°C or at 90°C during 7
days. The cement bloc was then slowly cooled toiamibemperature. The bloc was then cored and
cut to obtain cylindrical specimens with 36mm diéeneand 72mm length. The specimens were
conserved in an equilibrated fluid of pH = 13 dgri months at ambient temperature before tests.
The composition of the equilibrated fluid is presehin [30] .

The effect of hydration temperature on the microdtire of the cement paste is studied by
measuring the total porosity and the mercury ptyasithe various samples. Uniaxial compression
tests were also performed to evaluate the effechyafration temperature on the mechanical

properties of the hardened cement paste [8]. Thatseof these tests are presented in the Table 1.
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The total porosity is measured by oven-drying tamgles at 105°C and is found equal to 0.40
(resp. 0.39) for hydration at 60°C (resp. 90°C). €wning the mercury porosity, for an applied
pressure of 200MPa, the minimum pore access diansegbout 6nm and the porosity is found
equal to 0.23 (resp. 0.27) for the cement pasteatgd at 60°C (resp. at 90°C). The increase of
mercury porosity with the hydration temperaturecsmpatible with the experimental results of
Kjellsen et al. [15] who found that from 5°C to 50€€ment paste hydrated at higher temperatures
has higher mercury porosity. The value of 0.27 meskin our work for hydration temperature of
90°C is in good agreement with the previous resuthabezloo et al. [31] who obtained a value of
0.26. The mercury porosity is thus higher for theple hydrated at 90°C than the one hydrated at
60°C. The fractions of pores with diameter smatlgn 6nm are equal to 0.17 and 0.12 for
hydration at 60°C and 90°C respectively. This aomdi that the hydration temperature increases the
fraction of larger pores and decreases the fracti@maller pores, which is in good agreement with
the results of [16][32]. Uniaxial compression tebtve been performed with a loading rate of
7.5kN/mn on samples that have been slightly destadrdue to the time needed for the installation
of the sample in the cell. Table 1 shows strongechmanical properties for cement paste hydrated at

60°C which can be attributed to its lower mercuoygsity.

Table 1 : Properties of cement pastes

Hydration . . Young’s modulus
temperature (°C) Total porosity Mercury porosity (GPa) Strength (MPa)
60 0.40 0.23 14.0 55
90 0.39 0.27 11.5 43-50

3.2. Uniaxial compression creep tests

Five uniaxial compression creep tests have bediorpeggd. A picture of the loading frame is

presented on Figure 4. Loads are applied with nsa@sd a cantilever beam gives a multiplicative

factor of 10 for the load applied on the sample.

The sample is first set up in a mica bottle fillwdh tap water in order to keep its saturation

during the tests. A transducer of LVDT type is pld@bove the upper platen in order to measure

the axial strain of the sample. The room tempeeasicontrolled and kept at 20°C.
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Specimen in

Figure 4: Loading frame system

Table 2 : Characteristics of the performed creep t&s

Test Hydration Uniaxial stress Duration of the Time for reaching
temperature (°C) (MPa) test (h) failure (h)

Th6e0, C20 20 325 -

Th60, C26 60 26 625

Th60, C28 28 1000 1000
Th90, C20 20 325 -

Thoo, C25 90 25 700 -

Th9o, C28 28 450 450
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Figure 5: Uniaxial creep tests on cement paste sateg

The Table 2 presents the nomenclature of the {€stee tests have been performed on samples
hydrated at 90°C under a uniaxial stress of 20MBl|Pa and 28MPa respectively. Two tests have
been performed on the samples hydrated at 60°CthEdirst sample, a stress of 20MPa is applied
at the beginning and a stress of 26MPa is thenieapplfter 325h. The second sample is loaded
under 28MPa. Figure 5 shows that the creep stsagneiater for the samples cured at 90°C. Primary
creep is observed for the samples loaded at 20MiRastrain remains quasi constant at 550pum/m
after 220h for the sample hydrated at 60°C (Th6QG#@ at 800um/m after 325h for the one
hydrated at 90°C (Th90C20). Secondary creep isrebddor samples loaded under 25MPa and 26
MPa (Th90C25, Th60C26). Tertiary creep is obsefeedamples loaded under 28MPa. Failure is
occurring after 450h for the sample cured at 90PROQC28) and after 1000h for the one cured at
60°C (Th60C28). The maximum strain at failure isuend 4400 m/m and 3200pum/m for Th90C28
and Th60C28 respectively. This response can hibwtttd to a more advanced damage state for the
sample cured at 90°C and is compatible with theedagion of weaker mechanical properties for

this hydration temperature as presented in Takledlin [8].
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4. Model calibration and discussion

The model presented in the section 2 contains ararpetersd, k, b, &, 77, Eg) which can be
calibrated on the above creep tests data. The npatameters are evaluated by minimizing the
error between the experimental results and the hy@elictions using a numerical least square
solver. The computed parameters are presented enTdble 3. A comparison between the

experimental results and the computed curves isepted in the Figure 6. From the values of

a, b andk, the two dimensionless stress threshaifisand o, can be calculated by using equation

(28) and their dimensional values are found respaygtequal to 8.2MPa and 27.8MPa for the
hydration temperature of 60°C, and 8.0MPa and 2PdNbr 90°C. This result reveals that the
stress thresholds of the elastic domain and ofdtieary creep domain do not seem to be affected

by the hydration temperature. We observe that tfess threshold for tertiary creep, is about

50% of the uniaxial strength obtained with a logdiate of 7.5kN/mn as presented in Table 1 for
both hydration temperatures. This ratio of 50% wa®® found by Harsh et al. [29] for hardened
cement paste whereas Risch [28] found a ratio &6 &Y concrete. This higher ratio can be
attributed to the presence of aggregates in canthnet prevent the time-dependent development of

microcracks.

Table 3: Parameters of model

Parameter Unit Hydration temperature

60°C 90°C

a 0.805 0.788
0.88 0.88

b 0.262 0.254

& 4.83x10° 5.95x10°

7 h 50 30

Eo MPa 13000 10500

The initial Young modulugy, is found equal to 13GPa and 10.5GPa respectieelthe cement
hydrated at 60°C and 90°C, while the Young modolisined by Vu et al. [8] from uniaxial tests
are around 14GPa and 11.5GPa. This difference eattbbuted to the partial desaturation which
occurs in the samples during the installation i @iniaxial cell as mentioned above. For the creep
tests, the samples were kept in water during tkes teo that they remain fully saturated. The

mechanical properties for saturated cement pasteéhars slightly lower. The strain at peak for
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infinitely slow strain rates, i.e the strain at peak of the stabilization cusrequal to 4.83x1dfor

the hydration temperature of 60°C and 5.946Xb0 the hydration temperature of 90°C. The result
is compatible with the lower Young’s modulus foulod the case of 90°C. The obtained value of
the relaxation time corresponding to the damageviro7 is 50h and 30h for 60°C and 90°C

respectively. From the solutions of the model pnése in equation (47) and (49), one can observe

that the creep strain is inversely proportionahtoln other words, under the same applied uniaxial

stress the creep strain evolves more rapidly foc#se of 90°C.
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Computed curves
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Figure 6: Comparison of experimental curves and coputed curves

Using the model parameters presented in Tablee3sdheme of the various phases of the tests is
represented in Figure 7, Figure 8 and Figure Quréi@ and Figure 9 show the stabilization curves
and the evolution paths of damage and strain adibamof applied stress. For the applied stress of
20MPa, the damage parameter at vanishing stragn(catep stabilization) is found equal to 0.21
and 0.22 for 60°C and for 90°C respectively. Aftiee stabilization of strain and damage under
20MPa, the sample hydrated at 60°C is reloaded @BMPa and the value of damage parameter at
new stabilization state is 0.42. One can see thahe present model, the damage coefficient at
stabilization state is not modified by the loadihigtory. This parameter depends only on the
maximum loading supported by sample. Figure 8 shitnat the computed strain at stabilization

state for the case of 90°C is higher than the dn€08C under the same stress which is in
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accordance with the experimental data. This istduthe lower initial Young’s modulus. For the
case of the sample hydrated at 60°C, the strabiliges at a value of 2030pum/m under 20MPa.
Figure 9 presents the computed creep strain rateiyehe accumulated strain. It can be seen that

the strain rate is higher at a hydration tempeeadfit90°C for all cases of loadings.
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Figure 7: Evolution of damage parameter as functiorof applied stress
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Figure 8: Evolution of creep strain as function ofapplied stress
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Figure 9: Evolution of the creep rate as function bstrain for various applied uniaxial stress

5. Conclusion

In this paper, we have analyzed the effect of thdrdtion temperature on uniaxial creep of
saturated hardened cement paste. Uniaxial creepgedormed on samples cured at 60°C and at
90°C have shown that for a given applied streseistrain is higher for a hydration temperature
of 90°C than for 60°C. The visco-damage model oflfamel et al. [17] has been used and
extended to better represent the shape of the-disgage surface of hardened cement paste. The
six parameters of the model are the stress thr@siidhe elastic domain, the intrinsic strengtlg, th
Young’'s modulus, the relaxation time for damagengho the strain at peak strength for the case of
infinitely low loading rate a parameter describthg evolution of the strain rate as function of the
accumulated strain. This model is calibrated onctieep tests for both hydration temperatures. The
obtained parameters allow to reproduce the effettteohydration temperature on the uniaxial creep
response. The higher creep for a hydration temperadf 90°C is essentially linked to the
combination of weaker mechanical properties, irtipalar a lower Young’'s modulus and a lower
relaxation time for damage growth and a higherirstah peak strength for the case of an infinitely

low loading rate.
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3.4.Comportement élastoplastique

Dans le Chapitre 2, des essais oedométriques &nhgpérature ambiante ont montré le
comportement élastoplastique de la pate de cimejgume age. L'existence d’'une contrainte limite
d’élasticité, des phases élastique et plastiquie &a@nfirmée. Dans ce chapitre, le comportement
élastoplastique de la pate de ciment durcie estétudréalisant des essais de compression triaxiale
a des températures de 60°C et de 90°C sur lestédldranhydratés a 60°C, a I'age d’au moins trois
mois. Ces essais ont pour but de compléter un disedessais triaxiaux réalisés a 90°C par
Ghabezloo (2008) sur une pate de ciment hydragfe@.

L’objectif final est d’étudier I'effet de la tempature d’essai et de la température d’hydratation
sur le comportement élastoplastique du matériasuetle critére de rupture. Les observations
microscopiques des échantillons apres rupture @aasgi présentées afin d’étudier les mécanismes
d’endommagement conduisant a la rupture du matéridm modéle élastoplastique avec

ecrouissage de la surface de charge est enfinaiépour modéliser les résultats expérimentaux.
3.4.1.Procédure d’essais

Les essais déviatoriques ont été réalisés a ldéda cellule triaxiale GEODESIGN présentée
dans la section 3.1.2. Des échantillons d’un dieen&environ 38mm de la pate de ciment hydratée
a 60°C a I'age d’au moins trois mois ont été wdsdisAvant I'essai, I'échantillon est conservé de
facon permanente dans un fluide neutre et on ceresigls’il est complétement saturé. Pour la mise
en place de I'échantillon, une membrane en vitameé’épaisseur d’'un millimétre est utilisée. La
mise en place de I'échantillon peut causer uneatiération partielle. Aprés l'installation dans la
cellule triaxiale, I'échantillon est re-saturé sausconfinement de 1,5MPa et une contre pression
de 1,0MPa pendant une semaine. Ensuite, la terupérest augmentée progressivement jusqu’a la
température souhaitée (60°C ou 90°C) a une vidssE08°C/mn. Le choix de cette faible vitesse
de chauffage a pour but d’assurer que la surpregssigendrée reste suffisamment faible au sein de
I'échantillon (chauffage en condition drainée) (G&zloo, 2008). Puis, le confinement est
augmenteé jusqu’a la valeur souhaitée a une vits€£025MPa/mn en condition drainée.

Sous un confinement constant, les cycles chargeatige de contrainte déviatorique a 10, 25,
43, 50MPa ont été realisés avec une vitesse de R&/mn dans le but d’évaluer les modules
élastiques du matériau. Les caractéristiques dmssesiaxiaux sont résumées dans le Tableau 24.
Entre les cycles de contrainte déviatorique, lessph de fluage sous contrainte isotrope (contrainte

déviatorique nulle) ont été réalisées dans le lutsavoir si les déformations réversibles sont
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comparables aux déformations irréversibles (pour matériau purement viscoélastique, les
déformations reviennent a I'état initial apres doece suffisamment longue lorsque les contraintes
appliquées reviennent a l'état initial. Par contpeur un matériau visco-élasto-plastique les
déformations ne sont pas totalement réversibled)n H'échantillon a été chargé jusqu’a la rupture
a vitesse de déplacement axial contrélée. La \atdssdéplacement a été contrblée manuellement
pour avoir une vitesse de chargement en contraouesalente d’environ 0,025MPa/mn (Figure 78
et Figure 79). Cette procédure nous a permis de@enta phase de rupture. Six essais réalisés a
60°C et quatre autres réalisés a 90°C avec desalitls confinements (4, 10, 25 et 50MPa) sont
présentés dans le Tableau 24. Pour les essais a ®@dDse de la limite de la course des capteurs
de déplacement radiaux, il a été impossible degehdes échantillons DV4 et DV5 jusqu’a la
rupture. L'essai DV9, sous la méme pression deigemfent que I'essai DV5 (25MPa), a été

réalisé pour compléter la base de données.

Tableau 24: Caractéristiques des essais triaxiawsur la pate de ciment hydratée a 60°C

Température Essai Echantillon (hydraté inferéii?ilglr;e Confinement | Cycle de contrainte Contrainte de
d’essai (°C) a 60°C) (MPa) (MPa) déviatorique (MPa)| rupture (MPa)
Longueur, Diamétre
1
(mm) (mm)

DV11 | 76,21 37,81 1 4 53
10

DV6 71,36 38,00 1 10 25 69
50
10

DV5 71,36 38,07 1 25
25

60 10

DV9 76,6 37,76 1 25 25 75
50
10

DV4 73,92 38,01 1 50 25
43

DvV14 | 76,17 37,90 1 50 95

DV8 76,54 37,90 1 4 44

DvV12 | 76,19 37,91 1 10 57
10

920

DV7 76,54 37,90 1 25 25 81
50

DV15 | 76,11 37,87 1 50 94
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Figure 78: Chemin de charge pour les essais a 60°C
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Figure 79: Chemin de charge pour les essais a 90°C
3.4.2.Analyse des résultats expérimentaux

Dans cette partie, les courbes contrainte effectéfermation volumique de la phase de

chargement isotrope sont brievement analysées.itEndes résultats des essais déviatoriques
(phase de cisaillement) sont présentés et discutés.

3.4.2.1. Phase de compression isotrope

La Figure 80 présente les courbes contrainte @feecte Terzaghi — déformation volumique
pour la phase de compression isotrope a 60°C @@ ®©n observe que le module de compression

tangent diminue avec la température d'essai. Clastaison pour laquelle, la déformation
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volumigue est plus importante pour 90°C a un mémeani de contrainte. Cette observation est en
accord avec les résultats présentés dans la s&f#osur I'effet de la température d’essai sur les
modules et sur les déformations pour les échamngilloydratés a 90°C. De plus, il semble qu’au-
dela d'un seuil de contrainte d’environ 20MPa a B&lylle module de compression tangent
diminue sensiblement. Ce seuil de contrainte cpared a la limite d’élasticité discutée dans les
essais isotropes (section 3.2). Dans la sectionu®@ limite d’élasticité de 35MPa a été trouvée
pour une température d'essai de 60°C pour le mgpeed’échantillon (hydraté a 60°C). Pour les
essais isotropes realisés dans cette partie, acyela de charge-décharge n'a été réalise, par

conséguent la limite du domaine élastique ne pasiéfre déterminée précisément.

50 -
40 -
T 30
o
— DV6-10MPa 3
DV5-25MPa 2 204 _
DV12-10MPa
— DV9-25MPa — DV15-50MPa
— DV14-50MPa 104
O T T T 1 0 T T 1
0 10000 20000 30000 0 10000 20000 30000
€ (um/m) € (Lm/m)
(@) :a60°C (b) : a90°C

Figure 80: Essais de compression drainée isotropas0°C

3.4.2.2. Phase de cisaillement

A partir des mesures du confinemesit,, de la contrainte axialer, et des déformations

axiales et radiales, le deuxieme invariant du déurade contrainter, la contrainte moyenne

effective p', la déformation volumiques, la déformation déviatoriquey, la déformation
volumique élastiques® et la déformation déviatorique élastiqyé sont calculés selon les

expressions suivantes :

|aax - Jrad|
r=1%x " Yradl 3-1
7 1)
' Jax + 2a-ra
= 3 d - Pr (3-2)

E=¢, +2¢,, (3-3)
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V3 (3-4)
7
TG (3-5)
E°= P
K (3-6)

ou p, est la pression interstitielle qui est égale a AMB etK sont respectivement le module

de cisaillement et le module de compression du naaté

La Figure 81 et la Figure 82 présentent les coucbegsrainte déviatorique - déformation axiale
et deuxieme invariant du déviateur de contraintedéformation déviatorique pour les essais
réalisés a 60°C et a 90°C respectivement. Souesgivessions de confinements, la pate de ciment
durcie montre un comportement fragile, tandis qoerpdes pressions de confinements plus
élevées, un comportement plus ductile est obsé&rmécomparant les essais DV11 et DV8 sous
4MPa de confinement et les essais DV6 et DV12 sousonfinement de 10MPa, on observe un
comportement plus ductile a 90°C qu’a 60°C. L'e€d¥b réalisé sous 10MPa de confinement a
60°C montre une rupture fragile suivie par une ehdg contrainte, tandis que I'essai DV12 réalisé

sous la méme pression de confinement a 90°C mong&eupture ductile.

100 60
80 -
g 40
S 60- <
E — DV11-4MPa Q
S w0 — DV6-10MPa % — DV11-4MPa
5 DV5-25MPa 20 — DV6-10MPa
S — DV9-25MPa DV5-25MPa
20 — DV4-50MPa — DV9-25MPa
— DV14-50MP4 — DV14-50MPa

‘ 0+ ' T T \ \
0 20000 40000 60000 80000100000 0 40000 80000 120000 160000

€, (MM/m) y (Hm/m)

Figure 81: Essais triaxiaux a 60°C
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Figure 82: Essais triaxiaux a 90°C

A partir des cycles de contraintes, les modulestiglaes de la pate de ciment sont évalués. La
Figure 83 et la Figure 84 montrent que le modu¥odhg, le module de compression et le module
de cisaillement diminuent avec la déformation dévigue plastique. L'endommagement du
matériau est attribué a la formation et la progagales microfissures dans la pate de ciment.

La valeur moyenne du module de compression drdidé enodule de cisaillement sont 8,1GPa

et 5,7GPa respectivement pour les essais a 6@0@Pa et 5,0GPa pour ceux a 90°C.
La déformation volumique plastique® et la déformation déviatorique plastiqye sont
calculées par les expressions suivantes :
el =g-¢° (3-7)
y'=y-v (3-8)
ou les déformations élastiquést £° sont calculées par les relations élastiques -63-6) en

prenant la valeur moyenne du module de compress@nélet le module de cisaillement.
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Figure 83: Dégradation des modules élastiques de pi@te de ciment durcie
avec la déformation déviatorique plastique a 60°C
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Figure 84: Dégradation des modules élastiques deéte de ciment durcie avec
la déformation déviatorique plastique a 90°C

En comparant la Figure 81 et la Figure 82, les lmesirmontrent une augmentation des
déformations plastiques a la rupture avec la teatpir d’essai. Ceci montre que la température
d'essai favorise le processus d'effondrement desespade gel et le développement des
microfissures.

Dans la section 3.2, sous chargement isotrope éjraim a trouvé qu'au-dela d’'une contrainte
seuil, le module tangent de compression diminue despent. Ceci peut étre attribué a
I'effondrement des grands pores de gel et a laggaton des microfissures dans le matériau. La
contrainte de seuil, correspondant a la limiteag@ctité diminue avec la température d’essai. Pour
la pate de ciment hydratée a 60°C et testée a 6@%Ontrainte limite d’élasticité sous chargement
isotrope a été trouvée égale a 35MPa. On peut &ogsque pour les essais DV14-50MPa et
DV15-50MPa, la déformation volumique plastique éeoldés I'augmentation de la contrainte
moyenne effective au début de I'essai (Figure 8§uré 86). Ceci révele que la pression de
confinement de I'essai est supérieure a la congdimite d’élasticité. En revanche, pour les asitre
essais sous un confinement inférieur ou égal a 2Z5N&Pdéformation volumique plastique reste
nulle au début du chargement déviatorique. Autrérdignpendant la phase de chargement isotrope
drainé, ces échantillons sont encore dans le dar@astique. Ceci est compatible avec la valeur
de 35MPa observée dans la section 3.2 pour laaioterlimite d’élasticité pour la pate de ciment

hydratée a 60°C et testée a 60°C.
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Figure 85: Essais triaxiaux a 60°C
*Note : la figure (b) ne présente qu’une partie desourbes afin de bien observer les cycles décharg®mharge
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Figure 86: Essais triaxiaux a 90°C

La Figure 87 présente les courbes de déformatidnmique-déformation axiale pour les

échantillons chargés jusqu’a la rupture a 60°C &0%C. Sous chargement déviatorique, on

observe tout d’abord une phase de contractanceanidiion de la porosité) suivie d’'une phase de

dilatance. Dans la phase de contractance la défmmaugmente avec la pression de confinement

et la température d’essai. La dilatance du mat@swattribuée a la formation et a la propagation

stable de la microfissuration. Elle précede l'afimar d’'une bande de cisaillement et la rupture du

matériau. Afin de repérer le point de localisatitas déformations, on étudie I'évolution de chaque

capteur de déplacement (Sulem et Ouffroukh, 200€9. courbese,,, - £,,, (déformation axiale

mesurée par les capteurs de déplacement 1 etéctegment. On peut voir la position de ces deux

capteurs sur la Figure 76) sont présentées suglad-88 pour 60°C et sur la Figure 89 pour 90°C

172



Chapitre 3. Comportement thermo-hydro-mécanique géta de ciment durcie

(les courbes pointillées). Le point de perte detdnté du graphes,,—&,, est associé a la

formation d’une bande de cisaillement. Les pointsselgil de localisation sont présentés par les
croix sur la Figure 88 et la Figure 89. On peutepbsr qu'en général le seuil de localisation
apparait apres le point de transition du domaiméractant au domaine dilatant sauf pour le cas de
DV11-4MPa. Cette anomalie dans cet essai sousfaintfinement peut étre attribuée au frettage
entre I'échantillon et les embases qui conduit@ sous-estimation des déformations radiales et par
conséguent a un seuil de transition contractaatatit plus tardif. Pour les autres cas, on peut voi
gue le seuil de localisation se situe au voisindgepic. La valeur de la contrainte au pic est
assimilée a la contrainte de rupture des échamsilloe qui est présentée dans le Tableau 24 et sur
la Figure 90. Sur cette Figure, la contrainte cgomdant a I'état critique est aussi présentée pour
'ensemble des essais. Il semble qu'a 60°C la géteiment durcie est légerement plus résistante
gu'a 90°C. Cependant, la difféerence n’est pas ttage. On observe aussi que la température
d’essai ne semble pas affecter significativemestuldace d’état critique. Nos résultats sur la pate
de ciment hydratée a 60°C sont comparés avec dmsaxseriaxiaux réalises a 90°C sur une pate du
méme ciment hydratée a 90°C de Ghabezloo (2008)Figare 90 met en évidence que la
température d’hydratation diminue de fagon sigatfie la résistance de la pate de ciment. Ceci est
en accord avec I'observation que les propriétéstiglaes sont plus faibles pour une température

d’hydratation plus élevée comme on I'a montrée darsgction 3.2.
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Figure 87 : Déformation volumique — déformation axale
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Figure 88: Seuil de localisation des déformationsqur la température d’essai de 60°C
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Figure 89: Seuil de localisation des déformationsqur la température d’essai de 90°C
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Figure 90 : Surface de rupture et courbe d'état ctique
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3.4.3.0bservations des échantillons apres essai

Des observations au microscope électronique a dgdagyMEB) et des photos macroscopiques
ont été réalisées pour étudier les mécanismesdddimmagement et de rupture du matériau sous
chargement déviatorique. Sur la Figure 91, on pitésges images prises au MEB sur I'échantillon
DV4-50MPa (confinement de 50MPa) apres le chargéméviatorique jusqu’a une contrainte de
43MPa a une température de 60°C. Dans des settamsversales (perpendiculaire au chargement
axial) (Figure 91a), on observe des fissures emdod’Y qui traversent les bulles d’'air ou le
contour des phases solides comme les cristaux rdlanmtite (Figure 91b) ou les grains de ciment
non hydratés (Figure 91c). Ceci est attribué auraete de rigidité entre les grains solides et la
matrice de C-S-H. On trouve aussi que presque dolgs fissures traversent le bord de
I'échantillon. Quelques fissures s’arrétent au s grains de ciment. Ces phénoménes nous
permettent de supposer que les fissures commeaadird de I'échantillon ou au bord des bulles
d’air ; elles se propagent ensuite aux autres zehéisalement, elles s’arrétent sur une zone plus
résistante. Les dimensions des fissures sont tréSegaavec une ouverture maximale d’environ

5um et une longueur maximale 4mm.

(@) :section transversale avec des (b) : Fissure a travers le contour d’un (c) : Fissure a travers le contour des
fissures de forme d'Y traversant les groupe des critaux de portlandite grains de ciment (100x de
bulles d’air (50x de grossissement) (300x de grossissement) grossissement)

Figure 91: Microfissures aprés chargement déviatogue DV4-50MPa-60°C (sans rupture)

La Figure 92 présente les images de I'échantill&f620MPa aprés la rupture. Sur la Figure
92a, on peut observer la bande de cisaillementéddadntillon visible a travers la membrane.
L’angle de la bande de cisaillement est d’envirBA@& On peut voir sur I'échantillon DV6 (Figure
92c) une coupe plane de I'échantillon DV6-10MPaapupture et aprés imprégnation a la résine
époxy incorporant un colorant rouge. On peut olmemn grand nombre des microfissures dans

I'échantillon avec des directions sub-parallélesptan de rupture principal de I'échantillon. Ces

176



Chapitre 3. Comportement thermo-hydro-mécanique géta de ciment durcie

microfissures sont observées aussi pour tous lesesaéchantillons aprés la rupture. Sur I'image
droite de la Figure 92c, des fissures convexeoumniés sont formées a la base de I'échantillon, ce
qui montre l'effet de frettage entre I'échantilleh I'embase. Sur la Figure 92d, on peut voir la
surface de la bande de cisaillement avec des digigissement et des grains d’une taille de l'erdr

de 50pum provenant de la dégradation du matériasi lddvmande de cisaillement.
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Figure 92 : DV6-10MPa-60°C apreés la rupture

La Figure 93 présente I'échantillon DV11-4MPa-6GDV9-25MPa-60°C. Pour I'échantillon
DV11, la bande de cisaillement n'est pas forméaléatent. Cependant, il faut noter I'essai a
rapidement été arrété apres la chute de contrdiatezigure 94, la Figure 95 et la Figure 96
présentent les essais a 90°C sous un confinemetiViBa, 10MPa et 25MPa respectivement. Sur
la Figure 94b, un céne a une extrémité de I'échantDV8-4MPa montre I'effet du frottement
entre I'échantillon et 'embase. On peut remarquee pour un confinement de 25MPa, il existe
non seulement une bande de cisaillement mais alessifissures horizontales (normales a la

contrainte axiale) (Figure 92b et Figure 96¢). @&sures horizontales peuvent étre assimilées a des
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bandes de compaction causées par un effondremepbdes de la pate de ciment sous chargement

déviatorique a plus fort confinement.

(a) DV11-4MPa-60°C (b) DV9-25MPa-60°C
Figure 93 : DV11 et DV9 apres la rupture

Figure 94 : DV8-4MPa-90°C apres la rupture
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Figure 95 : DV12-10MPa-90°C apres la rupture

@ (b)

Figure 96 : DV7-25MPa-90°C apreés la rupture

3.4.4.Modélisation

3.4.4.1. Théorie d’écoulement plastique

Dans la théorie classique de I'élastoplasticité, dé@finit une surface de charge et une loi
d’écoulement plastique (Vardoulakis et Sulem, 199%) surface de charge définit le domaine
d’élasticité. Elle est généralement exprimée cormmefonction de I'état de contrainte et d’un (ou
de plusieurs) paramétres d’écrouissage :

F=F(0,.n) (3-9)

F est appelée fonction de chargeest un parametre d’écrouissage qui contrble Ik tde la

surface de charge. Il s’exprime en fonction desméétions plastiques accumulées.

* F <0 correspond au domaine élastique
* F =0 correspond au domaine plastique
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La loi d’écoulement permet de déterminer I'évoluties déformations plastiques. Cette loi est
écrite sous la forme:

R

& =
d0;

(3-10)

ou ¢ est le multiplicateur plastiqu® est le potentiel plastique.
L’équation (3-10) exprime le potentiel plastig@@ dans I'espace des contraintes. On peut

calculer la déformation volumique plastique et lfod@ation déviatorique plastique:

£ = g—g (3-11)
yh= ‘;—? (3-12)

ou p' est la contrainte moyenne effective; est le deuxiéeme invariant du tenseur des
contraintes ;¢ est le multiplicateur plastique. La condition dempatibilité de Prager pour la
théorie de I'écoulement plastique est exprimée par

F(o;,u)=0 et F::—Fdj +6—F,[1:O (3-13)

0; ou

Lorsque la fonction de charge et le potentiel phast sont identiquesF(= Q), la loi
d’écoulement est dite associée. Dans ce cas, lewede vitesse de déformation plastique est
normal a la surface de charge.

L'état critique est défini comme I'état pour lequel =0. Le parameétre de dilatang® relie les
vitesses de déformation volumique et déviatorique:

£ =py* (3-14)

En combinant les équations (3-11), (3-12), et (B-d# obtient la fonction décrivant la courbe

d’état critique dans le cas associé:

or _

or 3-15
op (3-15)

La Figure 97 présente un exemple d'une courbe td@&itique pour une loi d’écoulement
associée avec un domaine dilatant a gauche deithecd’état critique et un domaine contractant a

droite.
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T Courbe d’état critique

3
3

def =0Q ?/do

dilatant:deP < C

Surface de charge

contractantde® > |

»
»

p’

Figure 97 : Schéma de la courbe d’état critique pawne loi d’écoulement associée

3.4.4.2. Evolution de la surface de charge

Dans cette these, on présentera un modéle de utwol de la surface de charge sous
chargement déviatorique drainé dans le cadre de¢héarie d’élastoplasticité avec une loi
d’écoulement associée. On adoptera la conventicgigihe de la mécanique des sols (compression
positive). La surface de charge est choisie comuiie s

r=1(p +q) (1 —Ejn (3-16)

a

ou f est le coefficient de frottement mobilis€ ;est un parametre relié a la résistance en
traction; a est un parametre ayant la dimension d’'une coné&daiback stress) dépendant de la
déformation volumique plastique et correspondalat limite d’élasticité actuelle en compression
isotrope;n est un parameétre dépendant de la déformation vgluenplastique et de la déformation
déviatorique plastique. La forme fermée de cettéasa de charge permet de prendre en compte a
la fois les phénomenes de fissuration sous cigadlie et le phénomene d’effondrement poreux
sous forte contrainte moyenne. L'équation de |daserde rupture est choisie de la méme forme

gue la surface de charge et a pour expression:
r=f ( P+ q) (1 —BJ (3-17)
2

ou a, est un parametre correspondant a la limite deuran compression isotrope. La courbe

d’état critique est obtenue en utilisant les équeti(3-15) et (3-16):

el B p’ ’ _
r="f(p +q)(1 (i) B p] (3-18)
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La Figure 98 présente le schéma de I'évolution aesurface de charge dans un essai
déviatorique. Le comportement de I'échantillon disisé en trois phases. Dans la premiere phase,
I'échantillon se comporte comme un matériau élastiqdes que le chemin de charge atteint la
surface limite d’élasticité, les déformations plgsés se développent en entrainant I'évolutionade |
surface de charge. Cet écrouissage dans le domameactant (phase Il) est attribué a I'évolution
du parametre en fonction de la déformation volumique plastigweumulée (compaction). Dans

cette phasey est supposé constant et égal.a Lorsque le chemin de charge atteint et dépasse le

niveau de la courbe d’état critique, le comportenumvient dilatant (phase 1ll). Dans la phase I,
I'écrouissage est décrit par une diminution du petaen en fonction des déformations plastiques
tandis que le parameéti@ est maintenu constant et égal a sa valeur maxiaisdénte dans le
domaine contractard, . Dans cette phase, le paramétest calculé par I'expression:

_In[r/(f (p'+q))]

n= n(-p/a) (3-19)

T I: Domaine élastique
II: Ecrouissage dans le domaine contractant{=const;a varie)
[ll: Ecrouissage dans le domaine dilatanvgrie;a= a,=const)

\Courbe d’état critique

Surface de rupture

B 4

N\
\
\
1
Limite d’élasticité initiale

Figure 98: Ecrouissage pour des essais triaxiaux

Enfin, la rupture est atteinte lorsque le chemincth@rge rencontre la surface de rupture
exprimée. Dans ce cas, la surface de rupture @sinee par I'expression (3-17) en remplacant

n=n,. De plus, le point de rupture se trouve aussilausurface de charge correspondant au

paramétren=n, a la rupture:
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r=1(p +q) (1 —Bj (3-20)
a
En utilisant les expressions dedans (3-20) et (3-17), on trouve I'expressionngle
In (ao R j
_ 2

r]r_ , r!:
m(q—nj
a,

ou p est la contrainte moyenne effective a la ruptwaespondant au chemin de charge

(3-21)

appliqué. Etant donné que, > a,, n est plus petit quen, et diminue avecp, dans le domaine
dilatant. Dans I'équation (3-21)), est exprimé en fonction da, et p;. p, est déterminé en
cherchant le point d’'intersection du chemin de gaaat de la courbe de rupture. Autrement wjit,
dépend du chemin de chargement dans le domaineactarit et dans le domaine dilataat. est

déterminé par le point d’intersection entre le cimede chargement dans le domaine contractant et
la courbe d’état critique.

Pour un essai de compression triaxiale, le chemichdrgement est exprimé par :
r=3(p'-0,,) (3-22)
Le point d’intersectioric(pjc,r,c) entre le chemin de chargement et la courbe diéitaque est

déterminé en résolvant le systéeme d’équations stiiva

, n

_ ' _ p
r=fp +q)(1 na+(n, +1) rij (3-23)
r=\/§(p’—aax)

Le paramétrea, correspondant a ce cas est calculé selon I'expressivante :

a =na+(n +1) g (3-24)
Le point d'intersectionl, (p; ,7, ) entre le chemin de chargement et la surface denesest

déterminé en résolvant le systeme d’équations stiiva

r=ﬂﬁ+®@~%T
r=v3(p -0o,,)

(3-25)
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Comme mentionné ci-dessus, la surface de ruptueeaturbe d’'état critique obtenues par des

essais permettent d’évaluer les paramefresy, a, et n.. Il faut aussi établir la surface de charge

et son évolution dans le domaine contractant es dandomaine dilatant. Autrement dit, les
parametres et a; doivent étre évalués en calibrant le modele suddemées expérimentales afin

d’établir la relation entre ces parameétres et &erthations plastiques accumulées.
3.4.4.3. Evaluation des parametres du modele sur les donnéegpérimentales

Le modele présenté ci-dessus est calibré sur leséds expérimentales des essais triaxiaux a

60°C et 90°C. En premier lieu, les quatre pararsétreq, a, et n. sont évalués a partir des

courbes expérimentales a la rupture et a I'étéitjog. Les résultats expérimentaux ont montré que
ces courbes sont presque identiques pour les damupératures. Les mémes parametres sont
obtenus pour les deux cas. Une comparaison estradsures et les courbes calculées est présentée
sur la Figure 99. On trouve un bon accord entrsitaulation et les données. Les parameétres

obtenus sont présentés dans le Tableau 25.

60
A/
50 /?
A/
407 £ 4 //
/
T o X
= 30 - ar
= /
~ X
P 7 A Rupture-60°C
20 ¢ Surface de rupture
O  Rupture-90°C
A Etat critique-60°C
10 ® Etat critique-90°C
— — Courbe d'état critique calculée
X Th90°C-Tt90°C-Ghabezloo 2008
T 0 T T T T
-30 0 30 90 120 150

60
p' (MPa)
Figure 99 : Comparaison des mesures et des courlsis modéle

Tableau 25: Parameétres du modéle

g (MPa)

a, (MPa)

n

0,85

22

150

0,65
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Ecrouissage dans le domaine contractant

En utilisant I'équation (3-16), on peut trouverxfgession du parameti@ dans le domaine

contractant:

a= P (3-26)

rea)

La déformation volumique plastique accumulée dsu&e par I'expression suivante :

EL=e-e°+¢€! (3-27)

1SO

&- est la déformation volumique plastique pendamthase de chargement isotrope drainé. Ce
parametre est calculé en connaissant la déformatilumique totale mesurée pendant la phase de
chargement isotrope et le module de compressiomélradans cette phase. Le module de
compression pendant la phase de chargement is@sbgeippose égal a la valeur moyenne obtenue
par les essais déviatoriques présentés ci-desawdeformation volumique plastique pendant cette
phase est quasi-nulle pour les confinements de 4MBdPa et 25MPa (Figure 80). Doag, est
calculée pour un confinement de 50MPa (DV14-50MRaD¥15-50MPa) pour les deux
températures. Les valeurs trouvées sont de 4012peh/ae 17833um/m pour 60°C et 90°C
respectivement.

La Figure 100 présente les courleese” . Il est intéressant de remarquer que les courtgs s
assez similaires jusqu’a I'état critique. Ceciifisstque dans le domaine contractant le paranatre
peut étre exprimé en fonction de la déformatiounoue plastique accumulée sous la forme:

0,002 + 33,9 T =60°C
0,001%" + 27,0 T = 90°(

(3-28)

Les valeurs minimales desont de 33,9MPa et 27,0MPa correspond a la lidiéksticité sous
chargement isotrope pour 60°C et 90°C respectiventaette limite d’élasticité pour la pate de
ciment diminue avec la température d’essai. Lawatle 33,9MPa est compatible avec la valeur
35MPa trouvée par un essai isotrope drainé a 60fCagpate de ciment hydratée a 60°C (section
3.2). De plus, la valeur de 27,0MPa obtenue paysdte de ciment hydratée a 60°C et testée a
90°C est comparable avec une valeur de 25MPa abteowr la pate de ciment hydratée a 90°C et
testée a 90°C (voir la section 3.2). Ceci montre tutempérature d’hydratation n'affecte pas

significativement la limite d’élasticité a une teénature d’essai de 90°C.
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160 )
e 140- ,
140 .
120
120
a= 0,002%°+ 33.88 1004
= 1007 a= 0,001%P+ 27
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Figure 100 : Contrainte limite d’'élasticité — défomation volumique plastique accumulée

En connaissant les valeurs minimalesagdées surfaces de plasticité initiales sont déteéss.

En remplagant les parametrds q, a, et n, dans les systemes d’équations (3-23) et (3-2§), le
points I.(py..7,) et 1, (p;.7, ) sont identifiés. Les valeurs d& et n. sont présentées dans le
Tableau 26 pour tous les cas. La courbe d'étaiquat et la surface de rupture sont alors

déterminées et présentées sur la Figure 101.

Tableau 26 : Les valeurs calculées da , n,

Confinement (MPa) &, (MPa) n,
4 41,73 0,14
10 54,76 0,18
25 87,95 0,31
50 143,89 0,61
T 60 1
=3
~ 50 —— -
Surface de rupture < ™o
—— DV14-50MPa 40 7 SVES N
——DV11-4MPa e A \
— DV9-25MPa 30 1 . \ \
— DV6-10MPa . h \ \
Limite d'élasticité | 2072 Vb N \
\ \ \ \
— — Courbe d'état critiqy \
\ \
/N
T T G T T T T 1
-60 -30 0 30 60 90 120 150
p' (MPa)

Figure 101 : Schéma des surfaces limites d’élastiej des surfaces de charge correspondant a
I'état critique et a la rupture pour différents chemins de chargement
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Ecrouissage dans le domaine dilatant

Dans le domaine dilatant, en utilisant I'équatiBnlQ), le parametra est calculé pour chaque

chemin de chargement. On définit un parameire

w=a % (3-29)

ou &" est la déformation volumique plastique pendanpHase de chargement déviatorique

correspondant a I'état critique. Comme mentionréesisus et montré sur la Figure 88 et la Figure
89, pour les essais sous un confinement de 4MPallD\t DVS8), la transition
contractance/dilatance se situe au voisinage oesaler pic de contrainte déviatorique (a cause
probablement d’'un artefact lié au frettage entéeHantillon et les embases). Donc, la phase de
dilatance n’est pas observée avant la rupture pesiechantillons. Par conséquent, on ne considere
gue les essais sous les confinements plus élevésl’ptude de I'évolution du parametre en
fonction des déformations plastiques. La Figure d@tre quen évolue quasi linéairement avec
w. Autrement dit, le paramétne dépend non seulement de la déformation volumiqastigue
maximale (a I'état critique) mais aussi de la déf@tion déviatorique plastique. Dans le domaine
dilatant, la valeur initiale d& est de 0,65 correspondant a la valeur de ce paeardans le
domaine contractant. Ensuitediminue jusqu’a la rupture au fur et a mesure'alggmentation de

la déformation déviatorique plastigue.

0.7 Vs

o

0.5 o
x o
* *X,®
0.4 ,/®
< /&P -001045+0.07
0.3 a®
/e
’®
/
02 ] 7/ 02 n o
@® DV6-10MPa-60°C O DV12-10MPa-90°C
0.1 * DV9-25MPa-60°C 014 ’f DV7-25MPa-90°C
A DV14-50MPa-60°C A DV15-50MPa-90°C
0 T T T 1 O T T T 1
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(a) 60°C (b) 90°C

Figure 102 : Evolution den en fonction deo
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Le parametren peut étre écrit pour deux domaines contractantiadit comme suit :

O,65H[,8]+(10,4>< 103a1i—{+ o,oj’ B8]  pour 60°
= (3-30)

&P o
0,65H 4] +( 4,7 103a1y—1p + 0,3} iH-A]  pour 90°C
ou H est la fonction de Heaviside Btest I'angle de dilatance

3.4.5.Conclusions

Dans ce chapitre des essais déviatoriques en amnditainée ont été réalisés a 60°C (6 essais)
et a 90°C (4 essais) sur une pate de ciment hyd@at80°C. Les résultats expérimentaux sont
résumeés comme suit:

1- Le domaine élastique diminue avec la températuhgddatation et la température
d’essai.

2- Une dégradation des propriétés élastiques a éténass au cours des essais
déviatoriques. Les modules élastigues diminuentc dae déformation déviatorique
plastique accumulée.

3- A partir des essais triaxiaux, la surface de ruptirla courbe d'état critique ont été
déterminées. La température d’essai (60°C et 90&C@hodifie pas significativement ces
deux courbes. Cependant, en comparaison avecsigiéaté de Ghabezloo (2008), on a
trouvé une diminution de la résistance de la p&ecinent avec la température
d’hydratation.

4- La température d’'essai augmente fortement les méttons plastiques. Autrement dit,
la température d’essai favorise les mécanismesetferidrement des grands pores de
gel, le glissement des constituants et la propagates microfissures. C’est la raison
pour laquelle les déformations de I'état critiqoatsplus faibles & 60°C.

5- Le seuil de localisation de déformations sous foeebande de cisaillement a été
également étudié en observant les déformations dsnmp@ér deux capteurs de
déplacement axiaux. Ce seuil se situe au voisidagec de contrainte axiale.

6- Des observations des échantillons apres ruptur@tinteffectuées afin d'étudier les
mécanismes d’endommagement et de rupture de ladpatement. Les microfissures
sont en général initiées au bord de I'échantillanaa bord des bulles d’air existantes.
Elles se propagent vers les surfaces de contamt &ntmatrice et les grains solides

comme les portlandites ou les grains anhydres ®itena travers ces grains. Un grand
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nombre de microfissures de méme orientation ontobservées sur les échantillons
aprées la rupture. L'observation des bandes delleisent montre des mécanismes
d’écrasement des liaisons des constituants etraafiion de grains.

Un modele d’écrouissage de la surface de charge dansadre de la théorie
d’élastoplasticité associée a été développé engeégit la dégradation des modules
élastiques et en supposant que les propriétésgglestrestent inchangées pendant les
essais (élasticité linéaire). Le modéle est cargétéoar une surface de charge fermée
permettant de décrire les phénoménes de contractdnde dilatance du matériau ainsi
que les différents modes de plastification par effement poreux et par cisaillement.
Les quatre parametres du modeéle ont été estiméslibnant ce modéle sur les résultats
expérimentaux de la surface de rupture, la courbtatdcritique. La surface limite
d’élasticité a aussi été définie pour les deux &najpires d’'essais. L'évolution des
parameétres et n en fonction des déformations plastiques a étéuéealLes courbes et

les paramétres du modele sont réesumés dans lealiable

Tableau 27 : Résumé des paramétres du modele

Température d'essai de 60°C Température d'essai de 90°C
Surface de _ , P 069
rupture r=0,85p' + 23( t ﬁ)j
0,65
Courbe d'état _ , 5 p' '
critique r=08yp+ 23[ k M]
Surface limite p )" P
délasticité r=0.8p'+ 22)( 1_%j r=0.85p+ 23( 1_7,0j
a=(0,002%., + 33,9 ] a=(0,001%2 + 27,0 5]
Evolution dea
+(0,00292, + 33,9 fi-7] +(0,00122, + 27,p fi-4]
n=0,65H 8] + n=0,65H 8] +
Evolution den &P &P
{10,4< 10°’a1y—1p+ o,o} B2 [4,7>< 103a1y—1p+ 0,3} -5

ou H est la fonction de Heaviside Btest I'angle de dilatance

2, est la déformation volumique plastique accumulBétat critique

189



Chapitre 3. Comportement thermo-hydro-mécanique géta de ciment durcie

3.5. Effet des cycles thermiques et mécaniques

Au cours de I'exploitation d’un réservoir, la gaitke ciment peut subir des cycles mécaniques et
thermiques liés aux opérations d’extraction de dilmgarbure. Les variations de température
peuvent modifier les propriétés mécaniques de fa gé ciment a cause de I'hétérogénéité de la
température dans le ciment, de la différence d'egioa thermique des différents constituants de la
pate de ciment, de la surpression du fluide inteestcausée par des taux de variation de
température élevés ou encore a cause de modifisatieria composition chimique de la pate de
ciment avec la température. Pour de grands nond®eas/cles mécaniques et/ou thermiques ces
différents phénomeénes peuvent causer un endommagemneiment. Une étude expérimentale sur
I'effet des cycles thermiques et des cycles mécasicsur les propriétés élastiqgues de la pate de
ciment est nécessaire.

Concernant les sollicitations thermiques, Ai et(2001) ont réalisé des cycles thermiques a une
vitesse de 0,5°C/mn de la température ambiantesgP°C sur des pates de ciment de Portland
hydratées a la température ambiante pendant 24tsenages soit a la température ambiante
pendant 15 mois soit a 80°C pendant 3 semaines.cygles thermiques ont été réalisés en
chauffant un bain d’eau dans lequel est placéetdiment sans membrane une plaque de ciment de

dimensions 2,5mmx 19,2mnx 102,6mi. Aprés 3 cycles, une diminution du module a été

observée pour la pate de ciment hydratée et cadsenia température ambiante. Selon ces auteurs,
cette dégradation provient des microfissures caupaela surpression de fluide engendrée par la
différence entre les coefficients d’expansion thgua des phases solide et fluide. Cette
surpression augmente avec le taux de chauffagemehwke avec la perméabilité du matériau.
Lorsque le taux de chauffage est élevé, I'équilliydromécanique n’a pas le temps de s’établir et
ceci provoque une surpression dans la pate de cirRentr la pate de ciment cure a 80°C, la
surpression causée par cycles thermiques a unda@5°C/mn n’a pas été observée. D'apres les
auteurs, ceci est d0 a une microstructure assérogéne de cette pate de ciment résultant d’'une
perméabilité élevée de ce type de ciment. Ce tigtadke montre l'intérét d’étudier I'effet de cycles
de chauffage-refroidissement sur le comportemeta géate de ciment.

Pour les cycles mécaniques, a notre connaissdmoaste peu de données concernant 'effet des
cycles mécaniques sur les propriétés élastiqués pite de ciment. Donc, I'objectif de cette partie
est de réaliser une étude expérimentale sur I'éfstcycles thermiques et des cycles mécaniques
sur les propriétés élastiques de la pate de ciniges. cycles de sollicitations thermiques ou

mécaniques ont été effectués sur les échantillotisatés a 90°C et sous la pression atmosphérique.
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Le module dynamique, le module d’Young statiquéaeagsistance en compression simple ont été
mesurés afin de mettre en évidence l'influence @& cycles sur les propriétés élastiques du

matériau.
3.5.1.Effet de cycles thermiques

Dans cette étude, on s'intéresse plutbt aux effbisico-mécaniques induits par des cycles
thermiques sur les propriétés de la pate de cirdartie. Afin de pouvoir négliger les effets
chimiques, une gamme de température de 20°C a &8@t€ choisie. Des échantillons cylindriques
de diametre de 36mm et de longueur de 72mm et t&gd&a90°C sous pression atmosphérique ont
été testés a I'dge de 3 mois. Différents taux dmuifage et de refroidissement ont été testés. Des
mesures du module d’élasticité dynamique et du eodltYoung statique ont été effectuées sur les
échantillons qui ont subis des cycles thermiquess da but étudier I'effet de ces cycles sur les

propriétés élastiques de la pate de ciment.
3.5.1.1. Procédures d’essais

Tout d’abord, le module d’élasticité dynamique & gtesuré sur les échantillons intacts. Les
échantillons ont été mis ensuite dans un bain d’leauempérature de I'eau du bain est contrdlée
par un systeme de chauffage et de refroidissem#atadu bain. Le chemin thermique appliqué
aux échantillons est présenté sur la Figure 102hkeenin de charge thermique est divisé en quatre
étapes: (1) augmentation de la température de 2@@C a une vitesse constante(2) : maintien
de la température de 90°C pendant 3 heures, (@)indiion de la température de 90°C a 20°C a
une vitesse constantg, (4): maintien de la température de 20°C pendamélBes. Aprés un ou
deux cycles, des essais soniques sont effectuésmpesurer le module d’élasticité dynamique.
Puis, les échantillons sont remis dans le bainudigaur réaliser d’autres cycles thermiques. Le
module d’élasticité dynamique est mesuré de nouueafin, un essai de compression uniaxiale est
réalisé sur I'’échantillon qui a subi plusieurs egclhermiques.

Dans le Tableau 28, sept échantillons sont préseh&s échantillons sont divisés en deux
groupes en se basant sur le module dynamiquel idé&échantillons, mesuré avant la réalisation
des cycles thermiques. Le groupe 1 comprend leanéilbns 1, 3, 4 et 11 qui ont un module
d’Young dynamique moyen de 15,3GPa. Le groupe 2pcend les échantillons 2, 5 et 30 qui ont
un module moyen de 14,5GPa. Des cycles thermiques différents taux de chauffage sont
réalisés sur ces échantillons. Le choix de cesrdifits taux a pour but de voir si pour des taug plu

élevés, d’éventuelles surpressions fluides peusetdmmager I'échantillon.
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Par exemple pour I'échantillon 1, tout d’abord M&les avec un taux de 0,13°C/mn sont
réalisés, ensuite 6 cycles avec un taux de 0,457Qdmis 2 cycles avec un taux de 0,85°C/mn, puis

6 cycles avec un taux de 1,25°C/mn et enfin 2 syalec un taux de 1,73°C/mn sont effectués.

100 -
80
60 -
40 ~

Température (°

20~

O T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Temps (heures)

Figure 103: Chemin de charge thermique

Tableau 28: Nombre de cycles thermiques et rampe dempérature

Echantillon Eqinitiaty (GPa) Rampe de température (°C/minute)

Groupe N° 0,13 0,45 0,85 1,25 1,73
15,1 14 6 2 4 2

Groupe 1 3 15.2 14 - - - -
15,4 14 - - 2 2

11 15,2 0 - - - -

14,2 14 6 - 2 2

Groupe 2 5 14,7 14 - 2 2 2
30 14,5 - - - - 2

3.5.1.2. Résultats expérimentaux

La Figure 104 présente des mesures du module tib#@slynamique des échantillons 1, 2, 3, 4
et 5 en fonction du nombre de cycles avec différéatix de chauffage. En notant que la précision
des mesures du module d’élasticité dynamique e§t2i8Pa, on trouve qu'apres 14 cycles a une
vitesse de 0,13°C/minute, le module d’Young dynamigles échantillons reste sensiblement
inchangé. C’est la raison pour laquelle, des cyalesc des taux de chauffage plus élevés ont été
ensuite réalisés. Les mesures montrent gu'’il mas de variation du module dynamique aprés une
trentaine de cycles thermiques méme avec un tawhdeffage de 1,73°C/mn qui est 3 fois plus

important que le taux de chauffage utilisé dansriesaux de Ai et al. (2001).
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Figure 104: Module d'élasticité dynamique en fonctin du nombre de cycles thermiques

Tableau 29: Résultats des essais uniaxiaux sur déshantillons ayant subi des cycles thermiques

S Echanotillon Edinitia) E G K - o,
N (MPa) | (MPa) | (MPa) | (MPa) (MPa)
3 15,2 11,50 4,90 5,53 0,16 49,q
Groupe 1 4 15,4 11,70 5,20 5,23 0,13 49,4
11 15,2 11,90 5,20 5,73 0,16 51,(
14,2 11,20 5,00 5,13 0,13 43,7
Groupe 2 5 14,7 11,50 5,00 5,43 0,15 46,1
30 14,5 11,50 5,00 5,53 0,16 48,2

Des essais de compression uniaxiale a une vitessehalgement de 7,5MPa/mn ont été
effectués en complément, a I'aide d’'une cellulaxiale de TOTAL d’'une capacité de 60MPa sur
des échantillons ayant subi des cycles thermiquedifférents taux de chauffage et de
refroidissement. Les résultats de ces essais gésemés dans le Tableau 29. La Figure 105
présente I'évolution du module d’Young (statique)fenction du nombre de cycles. Pour les deux
groupes d’échantillons, on observe que la tendaecEévolution du module d’Young n’est pas
significative. Pour le groupe 1, I'écart maximal dwdule d'Young mesuré pour les différents
échantillons est de 3,36% et de 2,5% pour le gr@ugdear ailleurs, la Figure 106a montre que le
module d’Young statique augmente légérement aveso@ule dynamique initial. La Figure 106b
montre que la résistance apres les cycles thersiggteassez sensible au module dynamique initial.

Ainsi, la variabilité du module d'Young et la résisce aprés les cycles thermiques peuvent étre
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attribuées a I'hétérogénéité des échantillons deata de ciment durcie et non aux sollicitations
thermiques subies. On peut en déduire que cesigi@prlastiques ne sont pas affectées par les
cycles thermiques au moins pour un nombre de cynfésieur a 30 qui correspond au nombre
maximal de cycles de nos essais et pour des safions thermiques ne dépassant pas la
température d’hydratation des échantillons. Cecitneogue la surpression dans I'échantillon n’est

pas assez élevée pour dégrader les échantillons.
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Figure 105 : Module d'Young en fonction du nombre @ cycles thermiques
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Figure 106: Module d'Young et la résistance apre®s cycles thermiques - module dynamique initial

3.5.2.Effet de cycles mécaniques

Dans cette partie, nous étudions l'effet de cydeschargement mécanique sur les propriétés
élastiques de la pate de ciment. Pour ce fairg,édbantillons hydratés a 90°C sous la pression
atmosphérique ont été utilisés pour effectuer dssis sous chargement cycligue a température

ambiante a l'aide de la presse présentée danstlars@.3.1 .
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3.5.2.1. Procédures d’essais

Comme pour les essais précédents, le module daéstlynamique des échantillons a été
mesuré pour tous les échantillons avant les edSsamuite des cycles de contrainte axiale a une
vitesse de 7,5kN/mn (compression simple) ont &ésés autour d’'une valeur moyenne avec une
amplitude de 10MPa. La valeur moyenne de la régistaen compression simple obtenue par
I'étude précédente pour la pate de ciment hydrat88°C est de 48MPa. Ainsi, deux niveaux de
contrainte moyenne ont été choisis a 22,5MPa etFBMorrespondant & environ 45% et 60% de la
résistance en compression simple. Le module d’Yauetg évalué au cours de ces cycles. Apres
plusieurs dizaines de cycles, I'échantillon estrg@gusqu’a la rupture avec le méme taux de
chargement pour déterminer sa résistance (Figurg¢. TQuatre essais ont été réalisés pour la
contrainte moyenne de 22,5MPa avec différents nesmtde cycles mécaniques effectués avant la
rupture, de 20 cycles a 80 cycles (Tableau 30)q @utres essais ont été réalisés pour la contrainte
moyenne de 30MPa (Tableau 31).

50
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Figure 107: Chemin de chargement
3.5.2.2. Résultats expérimentaux

Cycles a une contrainte axiale moyenne de 22,5MPawec une amplitude de 10MPa.
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Figure 108: Courbes contrainte - déformations

La Figure 108 présente un exemple de la courbeaintd axiale-déformation (80 cycles). On
peut observer que les cycles de contrainte axidtavdéation axiale se déplacent vers droite, ce qui
montre ainsi la présence de déformations accumpkedant I'essai. Celles-ci peuvent étre dues au
fluage de I'échantillon. Le Tableau 30 présentedésils des résultats du premier cycle des essais
uniaxiaux sur les cinq échantillons 13, 14, 15%¢flla résistance obtenue apres tous les cycles de
contrainte. On peut voir que le module délasticiggnamique et le module d'Young statique
initiaux sont différents entre les échantillons ause de I'hétérogénéité des échantillons. La
résistance est corrélée linéairement avec le madiglasticité dynamique et le module dYoung
statique (Figure 109) et cette corrélation n'est pHectée par le nombre de cycle. On peut en
déduire que des cycles de contrainte de 12,5MPa5ViBA n'ont pas d'effet sur les propriétés

élastiques de la pate de ciment (au moins jusquy8es).

Tableau 30: Propriétés initiales des échantillonst éa résistance apres les cycles

Résistance

Propriétés mécaniques initiales N L
aprés cycles

Echantillon |N° de cycl
Eq (GPa)| E(GPa) | G (GPa) | K (GPa) v o: (MPa)

13 20 15,3 11,3 5,14 5,44 0,14 50
14 40 15,3 11,7 511 5,55 0,15 52,0
15 60 14,6 11,0 4,77 5,23 0,15 45,9

17 80 15,8 12,1 5,20 5,95 0,16 54,3
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Figure 109: Résistance aprés cycles mécanique endton du module d'Young de I'échantillon intact
Les cycles sont utilisés afin d’estimer le moduModing statique. Les résultats sont présentés
sur la Figure 110a. On peut observer une diminudiomodule d’Young avec le nombre de cycles.
Apres les cycles, la diminution du module d’Yoursg ieférieure a 3,63% (atteint pour le cas de 60
cycles). Cette faible diminution peut étre due aractere visqueux de la pate de ciment durcie qui
se manifeste aussi par une augmentation de landéfion axiale a la fin de la phase de décharge

des cycles de contrainte avec le nombre de cy€lgarg 110Db).
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Figure 110: Evolution du module d'Young et de la d®rmation a la fin de la phase de décharge
en fonction de nombre de cycles

Cycles a une contrainte axiale moyenne de 30MPawtc une amplitude de 10MPa

Les cycles de contrainte axiale autour de 30MPa ane amplitude de 10MPa sont réalisés de
la méme facon. Les mesures du module d’élastigib@mique initial et du module élastique estimé

par le premier cycle de contrainte de 20MPa a 40ktBatrent que les échantillons intacts sont
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assez homogenes. La Figure 112 présente la dimimdé la résistance et du module d’Young avec
le nombre de cycles. Le taux de diminution du mediiYoung avec le nombre de cycles est
beaucoup plus important que pour le cas des cyalesur de 22,5MPa. En particulier, on peut
observer qu’aprés environ 10 cycles, le module mimibrutalement en menant I'échantillon a la

rupture. Les échantillons sont vraiment dégradési@a cycles de contraintes de 20MPa a 40MPa.

Tableau 31: Propriétés initiales des échantillonst éa résistance apres les cycles

Module dynamique Propriétés mécaniques du premier cycle de |Résistance apres
. N° de initiale contrainte de 20MPa a 40MPa cycles
Echantillon cycle
Eq (GPa) E (GPa) G (GPa) K (GPa) Y o. (MPa)
83 0 14,25 47,1
86 1 14,38 11,11 4,84 5,26 0,15 44,4
85 5 14,61 11,07 4,82 5,23 0,15 45,0
81 10 14,60 11,09 4,81 5,31 0,15 39,6
84 13 14,54 11,16 4,87 5,24 0,15 39,7
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Figure 112: Diminution de la résistance et du model d'Young en fonction de nombre de cycles
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3.5.3.Conclusions

1-

L’étude préliminaire sur I'effet d’'une fatigue timeiqgue montre qu’il n'y a pas d’effet
des cycles thermiques sur les propriétés de lag@ét@ment. Rappelons que le nombre
de cycles est ici limité a une trentaine et queelapérature maximale appliquée ne
dépasse pas la température d’hydratation des étbramt

En ce qui concerne l'effet des cycles mécaniquesfluage et la dégradation font
diminuer le module d'Young avec le nhombre de cyclesemble que les propriétés
élastiques de la pate de ciment ne soient pas ideslipar le nombre de cycles autour de
d’'une contrainte de 45% de la résistance en comsipresimple aprés 80 cycles. En
revanche, on a observé une dégradation du matéviewi le nombre de cycles lorsque
ces cycles sont réalisés autour d’une contrain®08e de la résistance. Il faut noter que
pour ce cas, les échantillons ont été menés aplarel apres environ 10 cycles. Les
résultats ont mis en évidence un réle importarniadmntrainte moyenne sur le nombre

de cycle nécessaire pour mener la pate de cimeciecula rupture.
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4.1.Conclusions

Le ciment injecté dans I'espace annulaire entreulelage et la formation géologique autour
d'un puits de forage joue un rdle crucial pour tdaicuvelage et le protéger de la corrosion et
également pour assurer I'étanchéité du puits. keprigtés de la pate de ciment au jeune age et de
la pate de ciment durcie sont affectées par la teatyre et les contraintes en profondeur. Ce travail
de thése a été consacré a une étude expérimentaie modélisation de I'effet de la température et
des contraintes sur le comportement de la paténgent au jeune age et sur le comportement de la
pate de ciment durcie. L'objectif a été de dévetopges modéles de comportement appropriés et
d’acqueérir suffisamment de données expérimentales/gma étre introduits dans les outils de
simulation de la gaine de ciment tout le long ditspdurant sa vie. Les principaux résultats de la
these sont réesumeés dans la suite.

En ce qui concerne le comportement de la pate dentént au jeune ageune série d’essais a
ete réalisée afin d’étudier deux aspects: (l)fdtetle la pression et de la température sur la
cinétigue d’hydratation et sur I'évolution des piépFs mécaniques de la pate de ciment, (2) le
comportement de la pate de ciment sous chargenegluntétrique en condition de prise sans

apport d’eau.

Pour le premier aspect, les résultats expérimentatxnontré que la température et la pression
d’hydratation affectent la cinétique d’hydratatide la pate de ciment. On a montré aussi que l'effet
de la température est largement plus importantcglie de la pression. En effet, le seuil de la
phase de diffusion diminue avec la températuredidiation et la densité du C-S-H augmente avec
la température d’hydratation. La porosité totaleseenble pas étre affectée par la température
d’hydratation mais la porosité a mercure augmewte aelle-ci.

Nous avons développé un modele de cinétique d’latilva permettant de simuler I'évolution
du degré d’hydratation a différentes conditiongedepératures et de pressions d’hydratation. Il faut
noter que le degré d’hydratation est évalué direetd a partir des mesures de la vitesse des ondes
ultrasoniques des essais UCA. Un modéele microm@uara été utilisé afin de simuler I'évolution
des propriétés élastiques de la pate de ciment peladarise.

Quant au deuxieme aspect, des essais sous chatgesdemétrique a la température ambiante
en condition sans apport d'eau ont été réalisés ptudier I'évolution des propriétés poro-
élastiques en fonction du temps, le phénomene ddétattan du fluide interstitiel et le
comportement élastoplastique de la pate de cinrecbers de prise. Tout d’abord, on a observé

gue le seuil de percolation des propriétés élassigle la pate de ciment apparait environ 12,5h
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apres le mixage. A notre connaissance, ce sonpresiiers résultats sur la percolation des
propriétés élastiques statiques. Ce seuil est i@mpbau cours du forage car il indique a quel
moment la gaine de ciment peut commencer a soueenirvelage. De plus, en suivant I'évolution

du retrait endogéne sous chargement oedométrique da® cycles de contrainte uniaxiale, il

apparait qu'il existe un seuil ou la pate de cimartit une transition d’'un comportement non-

drainé a un comportement drainé (vers 26,5h). Haus, les résultats expérimentaux ont montré
gu'il existe effectivement une limite qui sépareclemportement de la pate de ciment en deux
phases : élastique et plastique. Ceci peut créedé®rmations irréversibles importantes et risque
de créer des micro-annulaires entre trois €élémdatgaine de ciment, le cuvelage et la formation
géologique.

Pour ce qui est du comportement de la pate de cimedurcie, le comportement différé, le
comportement élastoplastique et I'effet des cyttlesmiques et mécaniques ont été étudiés a I'aide
des essais de compression isotrope drainés, dgeflerm compression simple, des essais triaxiaux,
des essais de chauffage et des essais uniaxiagKetLde la température d’hydratation a été
considéré en effectuant ces études sur des étbastilydratés a 60°C et a 90°C.

En ce qui concerne le comportement difféeré de f@ p# ciment durcie sous chargement
isotrope drainé, on a observé que les déformatiagmentent avec la température d’hydratation et
avec la température d’essai. Des effets visqueuxéttnbbservés. De plus, il existe un seuil de
contrainte au-dela duquel les déformations volumsgiluent plus rapidement. Ce seuil peut étre
attribué a I'effondrement des larges pores de fgelide développement des microfissures. Un
modeéle de comportement poro-viscoplastique a éggse et calibré sur les résultats des essais de
compression isotrope drainés. Les parametres é&vahantrent que les propriétés visqueuses
décroissent avec une augmentation de la tempérdituydratation et de la température d’essai. De
plus, le seuil de contrainte ci-dessus diminue s@&ssiblement avec la température d’'essai. Le
modele est validé par simulation poro-viscoélastidiua essai de compression isotrope non-drainé.
Le modele reproduit trés bien le comportement \@squdu matériau: la réponse non-linéaire et
I'hystérisis de la déformation volumique et de kesgion interstitielle.

Concernant le comportement differé de la pate daeewi durcie en compression simple,
linfluence de la température d’hydratation surfligage de la pate de ciment a été étudiée en
réalisant des essais de fluage sous batis en monddturée et a la température ambiante sur des
échantillons hydratés a 60°C et a 90°C. Les coné®s uniaxiales utilisées sont comprises entre
20MPa et 28MPa. Les résultats montrent que la testyr@ d’hydratation augmente le fluage de la

pate de ciment. Un modéle visco-endommageable atiéig® pour simuler le fluage du matériau.
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En calibrant le modele sur les résultats expérimeqtles six paramétres du modeéle ont été évalués
pour les deux cas de températures d’hydratati@uil d’élasticité, résistance intrinséque, module
d'Young, temps de relaxation pour 'endommageméndééormation au pic pour le cas d’'une
vitesse de chargement infiniment faible. Le modelmontré que le fluage pour une température
d’hydratation plus élevée est attribué a une condmmades propriétés mécaniques plus faibles, en
particulier un module d’Young plus faible, un tengesrelaxation d’endommagement plus petit et
une déformation au pic plus importante pour ledtase vitesse de chargement infiniment faible.

Pour ce qui est de l'effet de la température diessale comportement de la pate de ciment
durcie sous chargement déviatorique drainé, diaigsmt été réalisés a 60°C (6 essais) et a 90°C (4
essais) sur une pate de ciment hydratée a 60°Crésedtats expérimentaux ont montré que la
température d'essai diminue le domaine élastiquaugimente les déformations de la pate de
ciment. Cependant, la courbe d’état critique etusface de rupture ne sont pas sensiblement
affectées par la température d’essai. En compa@essais avec les contraintes de rupture de la
pate de ciment hydratée a 90°C et testée a 90@hdbezloo (2008), on a trouveé que la résistance
du matériau diminue avec la température d'essas fésultats montrent a nouveau que la
température d’hydratation joue un role trés impdrtpour la gaine de ciment. Un modele
d’écrouissage de la surface de charge fermée daraite de la théorie d’élastoplasticité associée a
ete développé en négligeant la dégradation des lemdilastiques et en supposant que les
propriétés élastiqgues restent inchangées pendantedesais (€élasticité linéaire). Avec quatre
parametres, ce modele permet de décrire I'écragesda matériau dans les domaines contractant et
dilatant.

L'effet des cycles thermiques et des cycles mécasiga aussi été abordé par une étude
préliminaire. Les cycles thermiques de 20°C a 98°@es vitesses comprises entre 0,13°C/mn et
1,73°C/mn n'ont pas d’effet sur les propriétés tdaes de la pate de ciment hydratée a 90°C.
Cependant, il faut noter que le nombre de cyclesrilques réalisés dans ce travail n’est pas élevé
(<30 cycles) et que la température maximale neagéppas la température d’hydratation. Quant a
I'effet des cycles de la contrainte axiale, on @uwé que les propriétés élastiques du matériau
diminuent avec le nombre de cycles lorsque la eorter appliquée dépasse 60% de la résistance en
compression simple. Il apparait que la pate de mimkst pas dégradée par le nombre de cycles
autour d’'une contrainte de 45% de la résistance ame amplitude de 10MPa aprées 80 cycles mais
elle est endommagée rapidement avec des cyclesralitme contrainte de 60% de la résistance

pour une méme amplitude.
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4.2.Perspectives

L’objectif a moyen terme est de modéliser le cortgroent de la pate de ciment le long du puits
au cours de sa vie et d'implémenter ce modele dariegiciel de calcul mécanique. Des données
expérimentales et des modeles développés pour fiégsedis aspects doivent étre combinés en
tenant compte des couplages multiphysiques (themsigchimiques, mécaniques, hydrauliques)
afin d’évaluer les champs de contrainte et de deédition de la gaine de ciment lorsqu’on connait
les données d’entrée telles que : les profils dgérature, de pression et de contraintes géologiique
en profondeur, la composition chimique du cimest,rdpport w/c, les caractéristiques de la
formation géologique, les sollicitations thermiqusnécaniques lors du fonctionnement du puits
etc. Ce travail a abordé plusieurs problemes stsle encore de nombreuses études nécessaires
pour atteindre I'objectif final.

Dans ce travail, un essai calorimétrique a étéisea 25°C. Cependant, il est nécessaire
d’effectuer d’autres essais a des températures @lesees et sous des hautes pressions en
comparant avec les essais UCA afin de prévoir plécisément la relation entre le degré
d’hydratation et la vitesse des ondes ultrasoniquae étude de I'influence de la température et de
la pression d’hydratation sur la cinétique d’hydtiain peut étre réalisée sur d’autres formulations
de ciment. De la méme facon, il est intéressantéaéiser une autre étude sur I'évolution des
propriétés élastiques statiques de la pate de timghratée en condition de températures et de
pressions plus importantes afin de compléter l& lesdonnées. L'étude du comportement de la
pate de ciment sous chargement oedométrique deitémplétée sur différents aspects : I'effet de
la contrainte uniaxiale, l'effet de la températudydratation et de I'dge du ciment sur le
phénomene d’auto-dessication, sur I'évolution dexpétés élastiques et de la contrainte limite
d’élasticité. Les coefficients de gonflement et @enpression peuvent étre évalués a partir de
cycles de contraintes oedométriques. Le but firsal dBétablir un modéle thermo-poro-chemo-
élastoplastique complet en prenant en compte t'dffe facteurs cités ci-dessus.

La cellule triaxiale du systeme STCA permet deiséaldes essais triaxiaux sur les échantillons
hydratés sous différentes conditions de tempéraude pression d’hydratation a différents ages.
En particulier, les conditions d’hydratation sondintenues de fagon continue (sans interruption
thermique et mécanique) jusqu’a ce que des essaiamugues soient effectués. A partir de ces
essais, un modéle thermo-chemo-élastoplastiqueieuttabli pour prendre en compte l'effet de
la température, de la pression d’hydratation etdégré d’hydratation sur le comportement

élastoplastique du matériau.
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Pour le comportement différé de la pate de ciméfatjtres études peuvent étre réalisées pour
compléter I'étude présente. Premierement, il esréissant de réaliser des essais de fluage en
compression simple a des températures plus éleafiesde donner un modele thermo-visco-
endommageable. Deuxiemement, il est nécessaireoniger les deux modeles développés
(fluage isotrope et fluage uniaxial) pour propasemodele de fluage sous contrainte déviatorique.
Ensuite, des essais de fluage sous contrainte tdéyide sont nécessaires pour valider cette
approche.

L’étude de l'effet des cycles thermiques et mécasquecessite des analyses plus approfondies.
Pour des cycles thermiques, on peut augmentemidreode cycles, la gamme de température et/ou
le taux de chauffage. Concernant les cycles mégasjqil faudrait étudier la dégradation des
propriétés sous contrainte modérée avec un gramtbreode cycles. Le role des parametres tels que
'amplitude et le taux de chargement doit étre erém

Enfin, I'étude du comportement des ciments pétrslidoit s’étendre au comportement de
linterface ciment-formation géologique et cimentrelage sous sollicitations mécaniques,
thermiques et chimiques. C’est un point crucial, pamticulier en phase post-production ou le

réservoir pétrolier peut étre utilisé pour le saugk de gaz a effet de serre.
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ANNEXE 1. Généralité sur la méthode d’homogénéisation

La micromécanique consiste a estimer les proprig@saniques d’'un matériau en considérant
un probleme aux limites d’un volume élémentaiggrésentatif (VER). Selon Zaoui (2002), il y a
trois étapes pour I’homogénéisation : descriptiocalisation et homogénéisation.

Dans la premiére étape, le VER doit étre bien ¢hp@ur représenter le comportement
macroscopique du matériau. Donc, pour incorporeetbunformation mécanique et géométrique
des phases hétérogenes du matériau, le VER deiséffisamment grand. De plus, dans le contexte
des milieux continus, ce volume doit étre suffiseninpetit pour décrire la continuité de la
structure macroscopique.

Dans la deuxieme étape, l'interaction des phases l@aVER est considérée. Différents schémas
d’homogénéisation sont utilisés. Le schéma diluécoasidere aucune interaction entre les
inclusions dans le VER et ne peut étre utilisé goer des fractions volumiques faibles des
inclusions. Le schéma Mori-Tanaka qui prend en cenijibteraction entre les inclusions est
couramment utilisé pour une microstructure de caitpe a matrice et inclusions. La différence
entre le schéma Mori-Tanaka et celui auto-cohéesit que ce dernier prend le matériau
homogénéisé comme la matrice en résolvant un sgstdes équations non-linéaires pour
I'estimation des propriétés mécaniques effectivemdtériau. Pour le cas d’'un composite a matrice
et inclusions, le schéma plus avancé de Ponte+@ataet Willis (1995) rajoute I'information de
I'orientation et de la distribution spatiale desliusions dans le VER. Apres avoir choisi le schéma
d’estimation, les relations entre les tenseursuwade déformations et de contraintes et ceux au
niveau macroscopigue sont établies dans cette.éfaserelations sont un tenseur appelé « tenseur
de localisation des déformations ». Dans les cak®w@onditions aux limites sont homogenes, le
lemme de Hill (1967) permet de démontrer que fardg@ation et la contrainte macroscopique sont
respectivement égales a la moyenne du champ desragions et des contraintes microscopiques
respectivement. Pour des inclusions ellipsoidélastiques linéaires homogenes plongées dans un
milieu solide élastique linéaire homogene, Eshéli®b7) a démontré que la déformation dans les
inclusions est homogéne. Enfin, le tenseur de im@dn des déformations est déterminé en
fonction des caractéristiques de la matrice efrtzgsions.

Dans I'étape d’homogénéisation, en combinant desaté&ans du comportement du matériau au
niveau local et macroscopique, les propriétés gtastiques peuvent étre exprimées en fonction
des tenseurs de localisation de déformations. Raucas drainé, le tenseur de la rigidité du

matériau est exprimé par :
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Chom — 3thomJ + Z; honK (A-l)
ou Jijkl = 1/35.-1 C§| ; K=1-J ;1 =:]'/z(é-ikdjl + q Cﬂ ) 5” dénote le delta Kroneck, Kgom est

le module de compression drairf@°" est le module de cisaillement. Selon Zaoui (20p&)r un
cas isotrope avea inclusions sphériques, le module de compressi@néret le module de

cisaillement effectifs sont calculés par les exgimgss suivantes :

K™= fk A (A-2)
r=1
G™"=) f.g A (A-3)

r=1

ou f,, k et g sont la fraction volumique, le module de compmsset le module de

cisaillement respectivement de la phasePour le cas ou toutes les inclusions sont sphés, le

tenseur de localisation de déformation volumigijeet le tenseur de localisation de déformation

déviatoriqueA’ sont donnés par :

L (1+ay(k 1-D)"

= _ (A-4)
> f (1 ap (K 7k ~1))

. (1#8(0 /9-)" _1 )
>t (1+ 8 (9 /9,-0)
3k, . B, = 6(ko + 290) (A-6)

T 3+ ag, 7053+ 4gy)

ou k, est le module de compression de la matrice deeréé,g, est le module de cisaillement

de la matrice de référence.
Pour calculer le tenseur de rigidité de la phadelesole tenseur de coefficient de Biot et le

module Biot homogénéisés, on considere deux cas :

» Cas 1: dans le matériau considéré, il y a une phaporeuse unique (les pores) et n-1

phase solide

D’aprées Ulm et al. (2004), le tenseur de coeffitide Biot d’'un matériau ayant une seule phase

poreuse est donné par :

b =1:(| —nf f. (A >er (A-7)

r=1
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La signe(l >V dénote la valeur moyenne volumiquel dans le volumé&/. Le module de Biot

homogénéisé est écrit sous la forme :

1 =, -
W:1:2 frql:(1—1:<A>vr) (A-8)
r=1

ou c, est le tenseur de rigidité de phaspii est définit par :

¢ =3kJ+2gK (A-9)

» Cas 2: Matériau poreux multi-échelle. Pour simplifer, on considére un cas de deux

échelles.

Pour simplifier la présentation, on considere tiaas de deux échelles. La généralisation a N
échelles successives se fait alors sans diffichilbééis considérons une configuration aggzhases
poreuses (solide et les petits pores), un volumeaie (larges pores) €1 phases solides.
L’homogénéisation consiste a réaliser deux étap@s.premiére étape est d’homogénéiser
séparémentq phases poreuses pour obtenir les parametres isffede chaque phase

(c/, 4, N etgquisont respectivement le tenseur de rigiditéeteseur de coefficient de Biot, le

module de Biot, et le tenseur de rigidité de lasghaolide de la phasedans I'étape 1) comme
présenté dans le cas 1. La deuxiéme étape est dif@aréiseig phases poreuses, un volume des
larges pores eh-g-1 phases solides. Le tenseur Biot homogénéisé kdadsuxieme étape est

exprimé par (Ulm et al., 2004):
n-1
b =1-Y (£, (A), :(1-H)) (A-10)
r=1

ou by est le coefficient de Biot de la phasdl faut noter que le coefficient de Biot des pims
solides est égal a 0. Le module de Biot effectidesiné par I'expression suivante (Ulm et al.,
2004) :

ﬁ:ni f {(cs'r)_l:(l—l:<A>vr) :(1— d) +$j (A-11)

r
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ANNEXE 2. Homogénéisation pour le cas de la pate de cimentirayée sous chargement

oedométrique

Modification par rapport a la section 2.3.2

Dans le Chapitre 1, le modele d’homogénéisationugiisé pour simuler des échantillons
hydratés sous conditions sans contraintes applbgaéavec échange d’eau avec I'extérieur. Le
retrait endogene est faible par rapport au retiiique. Pour calculer le volume des phases
gazeuses, le retrait endogéne n’était donc pas idgrdés De plus, dans le modéle
d’homogénéisation du Chapitre 1, les équations péualuation du module de compression drainé
et le module de cisaillement ont été présentéess Momplétons ici avec la présentation du calcul
du module de compression non-drainé. Deux modifinatsont également apportées:

» Calcul de la fraction volumique des constituants

Le modele pour le calcul du volume du clinker, '@aud, de C-S-H et de CH des constituants est
le méme que dans le chapitre 1. Pour le cas daerdi non-saturé, le volume des phases gazeuses
est égal a la difféerence entre le volume de retfaiimique et le volume de retrait endogene. Le
retrait chimique est calculé selon les donnéesudtnds et al. (1996). La fraction volumigue des

constituants est estimée en prenant en comptérdét endogene :

CVesw® ¢ 2 MO _ Ve L MO Va®Val®) 0

fesn Ty v, 00 TV TV TV T vy

» Comme la vitesse de chargement est assez impqrfaaie dans C-S-H HD n’a pas le temps
de s’écouler. Le C-S-H HD se comporte comme enitonchon-drainée (Ghabezloo, 2010).
Donc, I'échelle 2 est constituée de six phasesS-l€-LD, C-S-H HD non-drainé, CH,
volume des pores capillaires, Aluminates et graits clinker. Les paramétres

poromécaniques homogénéisés peuvent étre exprienédagon suivante:
hom _ homp v hom A v v v
ch - ( fLD + fAL) KLD D,cp + fHD Ku,HD D,cp + fCHkCH ACH,cp"' fCKkCKAbm;p (A'13)

G:;;)m :( fLD + fAL) Taomptg,cp + fHD Taom'%g,cp + t:H GH %?-ch + fCK Gk %dK,c; (A'14)

b:;m =1- fLD ALVD,cp(l_ hlgm) - fAL AL\Ié),cp - fHD AI-YD,cp - fCH %\/H,cp - fCK A{:K,c; (A-15)
Y \% _ |yhom _ AV _ AV
N:llw-om = o (1 A-D'Cplzs(l - ) + f:!-om + AL (1%@) + fHD w
D D HD (A-16)
+ f (1_ Ava,cp) + (1_ A\éK,cp)

CH hom fCL K hom
H CK
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Dans le cas ou on appligue des contraintes suiéte ge ciment durcie saturée en eau en
condition non-drainée, le module de compressiondrameé est calculé par:
(bhom)2

:II; + %C
N om }(f

K:om - K h0m+ (A‘l?)

ou K, estle module de compression de I'eau. La poresiti&e est calculée par :

B = fgaz+ f w+ f who (A_18)
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ANNEXE 3. Etalonnage de la cellule oedométrique

A.3.1. Phase élastique des essais quasi-oedomesrigathermes

Une série d’équations dans un cadre de la théa#igue est présentée dans cette partie. Ces
éguations seront utilisées dans la suite pour ratalola cellule quasi-oedométrique. Pour un essai
quasi-oedométrique avec une rigidité de la celkije la relation entre la déformation radiale et la
contrainte radiale est écrite:

g, = -K.&, (A-19)

Le module de compression et le module de cisailiersent définit par:

o, +20,
3(& +25,)
— 0,-0;

2( - &)

(A-20)

D’autre part, le module de compression et le modi@ecisaillement sont calculés a partir du

module d’Youngt et du coefficient de Poisson:

K= C
3(1- ) (A21)
G- E
- 2(1+v)

ou o, et & sont la contrainte axiale et la déformation axiespectivement. A partir des

equations (A-19), (A-20) et (A-21), on trouve que :

H ::fZé_::_____j{Eil_____
. E+(1-v) K,
A-22
.o [ErK(-v)] .

e g E+Ky(1-V) -2KV
ou E,. est le module quasi-oedométrique. Pour une celffiigment rigide, le module quasi-

oedométrique est égal au module oedométrique tj@vasué par I'expression suivante :

E, = % E (A-23)

L'équation (A-22) permet d'évaluer le module quasdométrique drain&, ., et le module

quasi-oedométrique nondrairig, _, en connaissant le module dYoung draikg , le module

goeu
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d"Young nondrain€E, , le coefficient de Poisson draing et le coefficient de Poisson nondrainé

\Y/

T

En combinant les équations (A-22) et (A-23), onesiit:

Eoe - 2(14-(3-/)_(\;-)— 2\/) (VKO - KO + E%e +\/V( VK; 2 }g 2 KO %Oe _8VK) que) +( K) * qu;zj

Ko (1-v) +E, (1-v-2V)
e (1-v)(Ky - Kov+ Ey) Soe

(A-24)

L’équation (A-24), permet de calculer le module @®métrique a partir des modules quasi-

oedométrique en connaissant le coefficient de Boidsi matériau testé et le module latdfgl de

la cellule. Dans le cas ou la différence entre ledule oedométrique et le module quasi-

oedométrique est faible, on peut considérer quiitd £ méme.
A.3.2. Calibration des cellules quasi-oedométriques

Dans cette partie, une série d'essais d’'étalonmiyda cellule oedométrique avec de l'eau
désaérée est présentée. Les cycles de contraiate art été réalisés a une vitesse de 0,02MPal/s
ou de 0,03MPa/s a température ambiante. Ces es¥apour but d’évaluer le frottement entre le
piston et la paroi de la cellule, d’évaluer aussiérreurs causées par le déplacement du systéme de
mesures du déplacement axial ainsi que la défoomale la cellule sous contrainte. Le volume du
systéme de drainage est trés petit Qo n'a pas d'effet significatif sur le calcul duodule de
I'eau dans la cellule qui a un volume d’environ @A Le frottement entre le piston et la cellule
est évalué en comparant la contrainte axiale girégsion mesurée par le capteur de pression
interstitielle monté a la sortie de 'embase irdare.

L’expression (A-24) permet d’estimer le module gieeiométrique de I'eau dans la cellule

o Kollmw) K (1, - 2) 25
a0 (1-v,) (Ko = Koy + K,) ¢

ou v, =0,5 est le coefficient de Poisson de I'eald;, est le module de compression de I'eau qui
est égal a 2,196GPa a 22°C (la température damsalla de l'essai) et sous la pression
atmosphérique et a 2,201GPa a 22°C et sous ungigrede 10MPa. On peut considérer que le
module de compression de I'eau a 22°C est condtarst une gamme de pression de 0 a 10MPa (de

2,20GPa). Le modul&, est le module élastique latéral de la cellule. @dute est défini par :

K=_9% (A-26)

3
0
—Uz /'R
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ou g, est la contrainte latéraldy est le rayon intérieur de la cellula, est le déplacement
(négatif) a l'intrados de la cellule provoqué pay. La Figure 113 illustre la coupe d’'un cylindre
sous une pressiop, a l'intrados qui eso, dans I'expression (A-26) et une pression nylea

I'extrados. L'expression dei; est donnée par:

y - PR-pR  (p-p)RR i
o) (R-R) 2a(R- 8) 420

ou p, =0 ; le coefficient de Lamé de l'acier edf = @GFa ; le module de cisaillement de

l'acier estG, =82, GPa.

Figure 113: Schéma en 2D de la cellule

Le module élastique de la cellule est déterminétilisant I'expression suivante :

_  R-RK
Ko_ 2
R 39

2(A,+G,) * 2G,

(A-28)

Une valeur de 110GPa est obtenue pigyr En remplagant la valeur d€,, K, , v, =0,5dans
'expression (A-25), une valeur de 2,115GPa esivige pour le module quasi-oedométrique de
I'eau dans la cellule. Ceci montre que la déforamatie la cellule cause une erreur de 3,86% dans
I’évaluation du module de compression de I'eau.€bépnt, pour le cas de la pate de ciment durcie,
la déformation latérale de la cellule influence f@gon négligeable I'évaluation du module

« oedométrique ». Par exemple, pour le casvou0,25 et E = 10GPa, le module quasi-

oedométrique est trouvé égal a 9,82GPa soit urférelifce de 1,8% avec la valeur réelle. En

utilisant I'équation (A-25), le rappoiEqd Eoe €st calculé et présenté sur la Figure 114 pour
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différents valeurs du coefficient de Poisson. Orsepke que pour un coefficient de Poisson
inférieur a 0,3, la différence entre le module grmedométrique et le module oedométrique reste
faible (<4%). Cependant, lorsque le coefficientRi@sson de I'échantillon de la pate de ciment

diminue (v<0,3), on peut considérer que le module quasi-oedoqu&rest approximativement

égal au module oedométrique.

Le capteur de déplacement axial mesure non seutdmei@placement de I'eau dans la cellule
mais aussi la déformation de I'acier des embasksienres (longueur de 6,9cm) et supérieure
(longueur de 5,6cm) et le plateau au-dessous debéise inférieure d’'une longueur de 20mm. La
longueur totale de ces éléments d’acier est dec2,8 faut aussi noter qu'il existe des contacts
entre 'embase inférieure et le plateau (1) etectdrplateau (1) et le plateau (2). Les surfaces de
contact sont différentes pour ces éléments. Lailoigion de la contrainte sur cet ensemble est
complexe. On considére que cet ensemble du systenmateaux et des embases se comporte
comme un matériau équivalent d’'une longueur decd2,5ous une contrainte qui est égale a la
contrainte appliquée sur I'échantillon. La calibvat vise a évaluer le module d’Young de ce

matériau équivalent. Sous une contrainte axiaje le déplacement mesurél  comprend le
déplacement de I'échantilloAl, et le déplacement des plateaux et des embalsed e module

d’Young du matériau équivalent est défini :

E =—2 (A-29)

Coeff. Poisson=0
— — Coeff. Poisson=0,2

Eqoe /Eoe (GPa)
o
6]

0,47 —>¢— Coeff. Poisson=0,3
0,3 —a— Coeff. Poisson=0,4
0,2 —=— Coeff. Poisson=0,5
0,1
0 T
0 5 10 15
Eoe (GPa)

Figure 114: ComparaisonE. et Eqe pour K=110GPa et pour différents coefficients de Poisson
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La déformation des plateaux et de 'embase est dopag:

e, :%[Al’“ — 9| j (A-30)

p oe- eau

On obtient :

E = (A-31)

Le déplacement mesuré est défini par :

Al

m

0,
| = A-32
“E (A-32)

En remplacant I'équation (A-32) dans I'équation &), on trouve I'expression du module

d’Young du matériau équivalent des plateaux etetielsases :

I -1
E =|—P(Ei — ! J (A-33)

En sachant que la valeur du module oedométriquéeda kst égale a 2,115GPa, I'expression
(A-33) permet d’estimer le module du matériau églemt du plateau et des embases. Pour un

échantillon d’'un matériau quelconque, le moduleigérest donné par :

E = (é —'l—pEi] (A-34)

Deux essais avec lI'eau ont été réalisés a 22°Quramcole d’essai a été amélioré au fur et a
mesure. Les chemins de chargement et les mesutagpoession de 'eau mesurée par le capteur de
pression équipé a la sortie du systeme de dras@mgeprésentés sur la Figure 116 et la Figure 118.
Ces Figures montrent que la contrainte axiale gpg# par le piston est toujours égale a la pression
de I'eau mesurée par le capteur de pression de @er a mis en évidence que le frottement entre
le piston et la paroi de la cellule est négligeable

Pour le premier essai, la longueur de I'échantitler’eau est de 8,5cm. On peut observer sur la
Figure 117 qu’au début de l'essai, la courbe estlm@aire. Cette non-linéarité est attribuée au
déplacement des contacts entre les éléments dersuPpci disparait sous des contraintes élevées.
Une valeur de 1,90GPa a été trouvée [pudans la phase de déchargement qui est de 10,%% plu
petit que la valeur du module de compression dail,2GPa). Un utilisant I'expression (A-33),
le module d’Young équivalent de I'ensemble desegalak et des embases est estimé égal a
71,5GPa.
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Quant au deuxieme essai, la longueur de I'échantille 'eau est de 8,5cm. On observe aussi
une non-linéarité de la courbe contrainte axialewéation axiale pour des contraintes inférieures
a 3MPa. La valeur trouvée de valeur Ejg dans la phase de déchargement est de 1,91GPa et le
module d’Young équivalent de I'ensemble des platesildes embases est égal a 75GPa. Donc, le
deuxieme essai et le troisieme essai prouvent guaddule de I'ensemble des plateaux et des
embases est autour de 73GPa. Dans la suite dectati cette valeur est utilisée dans I'équation

(A-34) afin de calculer le module oedométrique.

| Capteur de déplacement

Module latéral
de la cellule K

69

200
=

Acier

150 mm

Figure 115: Schéma du systéme de mesures de déplaeat de la cellule
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12 - Pression de leau
10 - — — Contrainte axiale
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Figure 116 : Contrainte axiale et pression interstielle en fonction du temps (Essai 2)

Contrainte axiale (MPg

Enm=1,90 (GPa)

0 T T T 1
0 2000 4000 6000 8000

Déformation axiale mesurée (Um/m)

Figure 117 : Contrainte axiale en fonction de la dérmation axiale (Essai 2)
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Pression de leau

— — Contrainte axiale

Contrainte (MPx

Temps (minute)

Figure 118: Contrainte axiale et pression interstielle en fonction du temps (Essai 3)
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Figure 119 : Contrainte axiale en fonction de la dérmation axiale (Essai 3)
e Calcul du module oedométrique
En connaissant le module de compression et le raatkitisaillement, le coefficient de Poisson
et le module d’Young peuvent étre calculés. Enisatilt 'équation (A-22), le module quasi-
oedométrique est calculé :

_ [E+Ky(1-V)]
*® E+K,(1-V) 2K,V

(A-35)
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