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RESUME Au jeune age, les bétons contenant du laitienal&-fourneau peuvent présenter un risque éleviisderation par
retrait géné. L’auto-cicatrisation naturelle de chssures a été observé@esitu et permettrait d’améliorer la durabilité de
ces structures (propriétés de transfert, mécanifjugsnpact du laitier sur ce phénoméne a pourtété peu étudié. Dans
cette étude, les mortiers contenant différentesuenen laitier ont été fissurés au jeune age. ibétmue et I'amplitude de
I'auto-cicatrisation ont été suivies par des essaim destructifs originaux : la tomographie aux @ag X et la mesure de
débit d’'air pour une fissuration contr6lée par comxpansif. Les résultats montrent qu'un faible dedjté/dratation au
moment de la fissuration permet de donner au neiédie bonnes capacités d’'auto-cicatrisation. Laacdérisation des
produits de cicatrisation par MEB-EDS témoigne dddrmation de nouveaux produits dans les fissudes C-S-H pour
un stockage sous eau et de la calcite pour un ageclken chambre humide. Les mesures réalisées aenndayn MEB avec
nano-indenteur montrent que les produits de cisation se fissurent plus facilement que les prediirigine.

ABSTRACT Concrete with blast-furnace slag can present alcrésk at early age by restraint shrinkage. Selélivg of these
concretes, observeid-situ, presents great interest to improve the durabitifythese structures (transfer and mechanical
properties). The impact of blast-furnace slag ois tphenomenon is not yet clear. To understand thstdfurnace slag
influence, mortars with different slag contents weracked at early age. Original non-destructive noeth were used to
follow self-healing: X-ray tomography and expansieees with air-flow measurements. Results showedfthan early
age cracking, a low hydration degree ensured a gssdt-healing potential for all compositions. ThENS with EDS
analysis exhibited the formation of C-S-H for spemis stored in water and calcite for specimens dtanea damp
chamber. MEB with nano-indentation results showed thaécite (healing products) cracked easily compate the matrix
products.

MOTS-CLES: auto-cicatrisation, laitier de haut-fourneau, tographie aux rayons X, cceurs expansifs, MEB-EDSp-nan
indentation.

KEYWORDS self-healing, blast-furnace slag, X-ray tomogrgpbxpansive cores, SEM-EDS, Nano-indentation.

1. Introduction

L'utilisation de laitier de haut-fourneau est deiplen plus répandue pour réaliser des ouvragesédie G
Civil. La substitution du clinker (composant pripal du ciment) par du laitier de haut-fourneau priche
réduire les émissions de g@roduit pendant la clinkerisation. Le laitier dauffourneau étant un déchet de
I'industrie sidérurgique, son utilisation dans dlirstrie cimentaire permet de valoriser un déchdedimiter les
guantités de clinker dans le ciment. De plus, c&rau permet d’'améliorer certaines propriétésmagriaux
cimentaires telles qu’une meilleure ouvrabilité,ndeilleures résistances a long terme et une basistance en
milieu agressif (attaques sulfatiques, diffusionatidorures). Son utilisation est notamment reconaéanpour
des ouvrages massifs (piles de pont, barrage} seite a son faible dégagement de chaleur lordigdratation.
Cependant, ce matériau peut présenter un risqué dke fissuration au jeune age par retrait géndARD12],
[BRI, 12]). Cette fissuration permet la pénétrattbagents agressifs au sein de la matrice cimentirmpacte
significativement sa durabilité.

Sur certains chantiers, il a été observé une dofdrisation naturelle de bétons formulés avecaitiel de
haut-fourneau. Ce phénomeéne semble étre lié arbitgtion de grains anhydres présents dans la maéripur
de sa fissuration ([HEA, 98]) et/ou a la formatide calcite par carbonatation de la portlandite ECB5]).
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Malgré I'observation de I'auto-cicatrisation suisaghantiers, peu d’études ont été menés sur Enthr laitier
de haut-fourneau vis-a-vis de I'auto-cicatrisatfIA, 09]).

Pour étudier I'impact du laitier de haut-fourneam kauto-cicatrisation, une campagne expérimensaté
menée en France et au Canada utilisant respectiteles techniques de tomographie aux rayons X et
perméabilité a I'air pour suivre I'évolution de Utm-cicatrisation. Afin d’expliquer les résultales degrés
d’hydratation des différentes compositions ont &igsurés par une analyse thermogravimétrique. Eld,
produits de cicatrisation ont été identifiés par BARvec EDS et pour un échantillon par MEB avec nano
indentation pour obtenir les propriétés mécanigigeses produits.

2. Matériaux et méthodes

Cinqg liants hydrauliques variant par leur teneurlatier de haut-fourneau ont été étudiés : (10%0de
CEMI 52.5 N CP2 NF, (2) 50% de CEMI et 50% de daitle haut-fourneau, (3) 100% de CEMIII/A 52,5 L CE
PM-ES-CP1 NF (62% de laitier), (4) 100% de cimemttland canadien General Use et (5) 50% de GU #t 50
de laitier de haut-fourneau canadien. Les morfienswulés a partir de ces liants son respectivementmés
dans la suite de l'article : CEMI, CEMI+L, CEMIII/AGU et GU+L. Les rapports E/L sont compris ent/s00
(CEMI, CEMIII/A et GU) et 0,52 (CEMI+L et GU+L) eles teneurs en liant sont de 563 kY/EEMI,
CEMIII/A et GU) et 539 kg/m (CEMI+L et GU+L). Des sables normalisés francaisanadien ont été utilisés
suivant les mortiers réalisés. Les rapports Lia@lats sont de 0,40 (CEMI, CEMIII/A et GU) et 8,3
(CEMI+L et GU+L).

2.1 Tomographie aux rayons X

La tomographie aux rayons X est une technique ptésel’avantage d'étre non-destructive et d’analyes
échantillons en 3D. En effet, elle est 'une degsanéthodes permettant de donner une informataralg de
I'évolution de l'auto-cicatrisation (et non pas #&tisée en surface) et la seule permettant d’obseese
phénoméne aux cceurs des échantillons. Enfin, yaeales éprouvettes par cette technique ne nécessitde
traitement particulier qui pourrait endommagergesduits de cicatrisation formés. La taille de tiéntillon joue
un rdle important sur la résolution du voxel en égmnaphie a rayons X. Il a été choisi de travaiiar des
échantillons de 4 cm de diamétre permettant drattei une taille de voxel de 20 um. Apres fabricaties
éprouvettes sont conservées pendant deux jours wiengpiéce contrblée en humidité et températuréo(45
H.R.#10 H.R. et 23°C+1°C). Aprés décoffrage, elest conservées sous eau. A 6 jours, elles sootivettes
d’'une résine renforcée par fibres de verre et alted fissurées a 7 par fendage. La résine perenebdserver
I’échantillon en un seul bloc. L'échantillon esbi scié pour avoir une hauteur de 2 cm. Il estiBnscanné
avec le tomographe afin de connaitre le voluméainite la fissure. L’échantillon est enfin placéngaine boite
individuelle remplie d’eau du robinet. Tous lesotis pendant 1 mois, une mesure est réalisée agtaphe
afin de suivre I'évolution du volume de la fisspendant la cure sous eau.

Durant la mesure, I'échantillon est placé sur waidet rotative entre le faisceau et le détecteuohographe.
Pour chaque position de la table rotative (600tmos), 3 scans sont réalisés afin de limiter l@ttsur I'image
finale. Les parameétres utilisés sont 160 kV ; 5,5 04 fps. Aprés reconstruction 3D de I'échantil@fX-CT
software), un sous-volume est isolé (1300x300x6Deks, 256 niveaux de gris) dans le volume recaitgiour
s’affranchir des effets de bord (Figure 1). Le seolsime est transformé en un lot de 600 images3®®x300
pixels. Des algorithmes de segmentation et d’aralge composants connectés [LAN, 13] sont appliguéses
images pour isoler le volume de la fissure.
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Figure 1. Sous volume isolé

2.2 Cceurs expansifs

La deuxiéeme méthode (Figure 2) utilisée pour sullaeto-cicatrisation consiste a mesurer I'évolatidu
débit d’air passant au travers de la fissure apnéstockage en chambre humide (100% RgmhR., 23°C). La
fissure est créée a 7 jours dans un échantilldndiyjue (diametre @ = 15 cm, hauteur h = 5 cm)spdant un
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trou en son centre (diamétre @ = 5cm). Un cceurresipan acier (composeé d'un cylindre tronconiquelets
pétales) est inséré a lintérieur du trou. Un systéris-écrou permet d’enfoncer progressive leslggtdans
I'éprouvette créant alors un ensemble de fisswadimles. Cette méthode a été utilisée précédempaefbUC,
14]. Afin d’étudier I'auto-cicatrisation d'une seutle ces fissures (ouverture souhaitée, fissutiigee), toute
I'éprouvette est recouverte d’'un papier aluminiwthésif exceptée la zone de la fissure. Une premiesure de
débit d’air permet de connaitre le débit passanavers la fissure initiale. L'échantillon est eitsueplacé dans
la chambre humide. Avant chaque mesure de débit Bé&chantillon est séché a 35°C pendant 24h péaliser
une nouvelle mesure de débit d’air (pression aleselu entée : 150 kPa). Tout comme la tomograpkite c
méthode est non-destructive et donne une informagiobale sur I'évolution de I'auto-cicatrisation.

Trois tailles de fissures ont été testés: 50 A0 um; 150um. Pour chaque taille de fissures troi
échantillons ont été réalisés.
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Figure 2. Cceurs expansifs([ARG, 10])
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2.3 Essais complémentaires

Afin d’expliquer les résultats obtenus pour 'agioatrisation, le degré d’hydratation des cing folations a
été calculé a partir de mesures de thermogravienédelisées sur quelques milligrammes d’échanslb®, 3, 7,
28 et 90 jours. La teneur en eau liée a l'infinété mesurée de maniere expérimentale suivant laooheét
développée par [BEN, 95].

A la fin des essais sur I'auto-cicatrisation, lekantillons des compositions CEMI , CEMI+L et CHNA
ont été sciés en leur coeur et analysés par MEBEDEC Les échantillons GU et GU+L ont été sciépaie et
d’autre de la fissure puis séparés en deux polarisoe fraction de la fissure d’environ 1 cm. Blansuite dans
une résine, polis aprés séchage, ils ont été obsetvanalysés par MEB avec EDS. Un de ces édbasti pu
étre analysé au MEB avec nano-indenteur afin diobtées informations sur les propriétés mécaniqles
produits de cicatrisation.

3. Résultats expérimentaux
3.1 Impact du laitier de haut-fourneau

Pour comprendre I'impact du laitier de haut-founsar I'auto-cicatrisation, trois compositions &8 cing
étudiées contiennent du laitier: CEMI+L, GU+L et i@H/A. Les deux premiéres contiennent 50% de daiti
mais de deux provenances différences (France eadagnla derniére composition est un produit ineist
contenant 62% de laitier. Les résultats obtenus fesusuivis de l'auto-cicatrisation par tomograp(CEMI,
CEMI+L et CEMIII/A) et par mesures de débit d'alBly et GU+L) sont présentés en figures 3(a) et s
deux graphiques présentent les valeurs moyenneausds ainsi que les valeurs minimales et maximales.

La comparaison des matériaux francais montre qé@rtaulation contenant 50% de laitier de haut-fe@aun
a une cinétique de cicatrisation supérieure aux @etres formulations. En 14 jours de cicatrisatiervolume
de produits formés est de 17,8 0,7 mnt pour CEMI+L contre 7,8 mirpour CEMI et 6,1 mrh+ 0,03 mmi
pour CEMIII/A. Aprés la cinétique de cicatrisatioralentit pour les trois compositions, montrant le
comportement a deux cinétiques de I'auto-cicatdsatléja observée par [GAG, 12]. Ainsi, ils se fermentre
14 et 28 jours de cicatrisation (14 et 35 joursrg@EMI), 2,1 mmipour CEMI, 6 mm+ 0,7 mnt pour CEMI+L
et -0,2 mm + 0,83 mni pour CEMIII/A. Le résultat moyen négatif pour IEERIII/A aprés 28 jours de
cicatrisation s’explique par une des trois éprow@getjui a montré une cicatrisation plus faible tpgedeux
autres. Cette valeur exprime une trés faible vome-évolution de la cicatrisation dans cette foatiah au-dela
de 21 jours. Les résultats montrent cependant onadbrépétabilité avec des écart-types comprie €éh@2 et
0,8 mm. A la fin des tests, la formulation CEMI+L estleetjui a le plus cicatrisé avec, aprés 28 jours de
stockage sous eau, une moyenne de 23,8:#i# mn? de volume cicatrisé contre 9,9 rhaprés 35 jours pour
le CEMI et 5,9 mm+ 0,8 mni pour le CEMIII/A.
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Figure 3. Evolution moyenne en fonction du temps de l'autatdsation : (a) par suivi du volume des
produits de cicatrisation (CEMI,CEMI+L, CEMIII/A(p) par suivi du débit d’air dans la fissure (GUUGL)

Pour les compositions canadiennes, les résultatgrem pour I'ensemble des cas testés une cinétigue
cicatrisation en deux étapes similaires a celleenktes précédemment. Le premier mois de cicabrsaine
chute importante est observée dans les mesureghite(entre 4,2 I/min et 0,6 I/min) alors qu'enfret 3 mois,
les différences sont plus faibles (entre 3,1 I/@irD,07 I/min). Les valeurs observées sont en dcawec la
littérature ([GAG, 12]) et se justifie par le ralissement de formation des produits apres la foomad'une
premiére couche au niveau des parois de la fiskarelifférence entre les formulations avec et daiter est
moins évidente gqu’avec les compositions francaiBesr des fissures de 50 et 100 um, les comportsndes
GU et GU+L sont similaires. Seules les fissureg§ 5@ um présentent une grande différence avec lopsemier
mois une diminution du débit de 4,2 I/min £ 0,5 ilinpour GU+L contre 0,6 I/min + 1,2 I/min pour GU.
Cependant les valeurs a I'dge de fissuration eésafdr mois pour GU témoignent d’'un grand écart type
(respectivement 1,5 et 2,2 I/min). Ainsi malgrél&ntification d’'une fissure a 150 um, il est pokesifju’'un des
trois échantillons ait en réalité une ouverturdistgure plus grande. La mesure de la fissure sarfaien surface
via un microscope optique, il n'est pas possibleséigfier au coeur de I'échantillon les dimensioéslies de la
fissure ni méme sa forme. Ces justifications petiegpliquer pourquoi pour une méme formulationret méme
taille de fissure, des différences de cicatrisatienvent étre observées.

Afin d'expliquer ces différents comportements oléer vis-a-vis de l'auto-cicatrisation, le potentiel
d’hydratation des différentes compositions a étélu@ par analyse thermogravimétrique sur matér&ains
(détermination des degrés d’hydratatiof) et teneur en portlandite). Les teneurs en ea &élinfini
déterminées expérimentalement sont pour le CEMEMGL ; CEMIII/A ; GU et le GU+L respectivement
égales a: 22,9 g/gliant ; 20,5 g/gliant ; 21,7ligfd ; 26,0 g/gliant et 19,8 g/gliant. Les réstdtaont présentés
sur les figures 4(a) et 4(b).
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Figure 4. Evolution dans le temps pour les cing formulatidiag:du degré d’hydratation (calculé & partir de
la teneur en eau liée), (b) de la teneur en podisn

Apreés 7 jours d’hydratation, on observe que le CEMimontrant une cinétique de cicatrisation intéaete,
se caractérise par un degré d’hydratation d'unewade 0,52. Cette valeur lui permet de disposemelgrande
guantité de grains (ciment et laitier) anhydres le la fissuration. Au contact de I'eau pendastdekage, ces
grains vont s’hydrater, former de nouveaux proddéss la fissure et donc assurer son auto-cictinsaCes
valeurs sont bien au dessous du degré d’hydratatipEMI a 7 jours (0,64) qui présente un poterdiel
cicatrisation moins intéressant que les autresdtations. En revanche, la formulation CEMIII/A cenant 62%
de laitier possede a 7 jours un degré d’hydratgirmche de CEMI+L (0,52). Pourtant, son comportemena-
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vis de l'auto-cicatrisation semble moins intéress&m comparant les degrés d’hydratation entreursj@t 90
jours du CEMI, CEMI+L et CEMIII/A, on observe quévolution de I'hydratation du CEMIAE7_45=0,11) et
CEMII/A ((A&7-90=0,17) sont plus faibles que pour celles du CEM(AZ;_,4=0,38). Ce ralentissement peut
s’expliquer par I'hydratation plus rapide ces miatéx au jeune age. L’hydratation rapide du clinkemparé au
laitier justifie I'hydratation du CEMI alors que falus grande finesse du CEMIII/A peut expliquergsande
réactivité. En effet parmi les trois matériaux amaeres, le CEMIII/A a une finesse de Blaine (4286%/g) plus
importante que le CEMI (3589 cm?/g) et le CEMI+I8&B cm?/g), (écart-types compris entre 3 et 24gmées
formations rapides d’hydrates autour des graingdnels de la matrice ralentissent le processus ddtgtion car
I'hydratation se poursuit par des phénoménes diffusilentissant I'hydratation du laitier de haati#fneau.
L’activation de ce dernier nécessite que le pH poiche de 12 et de la formation d’'une quantitéisarit de
portlandite pour activer leur hydratation ((MOR]0&n observant les résultats de teneur en pdalitelans les
différentes formulations, on remarque que la ter@uportlandite du CEMIII/A n'évolue presque pagaht
toute la durée de l'essai. S'il peut y avoir ureeffompensatoire de la formation de portlanditel’hgdratation
du clinker et sa consommation pour activer I'hydtianh du laitier, I'évolution quasi nulle de la &m en
portlandite pendant 90 jours pourrait indiquer daible réactivité d’hydratation. Elle pourrait eipler son
potentiel de cicatrisation moins important.

Concernant les matériaux canadiens, on observaillled degrés d’hydratation a 7 jours proches d& de
CEMI+L et CEMIII/A. Aprés 7 jours, le degré d’hydedion du GU reste trés faible comparé aux autres
formulations atteignant a 90 jours une valeur d&10EN revanche, GU+L atteint une valeur finalecheode
celle du CEMI (0,73). Les faibles valeurs de detji&dratation a 7 jours peuvent expliquer leursepttls de
cicatrisation intéressants et semblables. Malggetpé d’hydratation plus faible du GU le jour defissuration
(0,42 contre 0,50 pour GU+L), leur teneur en anbgdrespectives est suffisante pour assurer uneebonn
cicatrisation. L'analyse des teneurs en portlanditatre une teneur en portlandite élevée pour lec@tdpris
entre 9,9 %g/g.: (2 jours) et 13,3 %gjg: (90 jours). En revanche, I'évolution de la tenearportlandite est
plus faible pour le GU+L mais on y observe desatans pouvant s’expliquer par le processus d’hdien du
ciment au laitier. Ainsi, le faible degré d’hydrada a 7 jours de ces matériaux justifie leur boteptiel d’auto-
cicatrisation.

Pour conclure, on peut voir que I'impact du laitée haut-fourneau sur I'auto-cicatrisation varitosdes
cas. Pour le CEMI+L et le GU+L, on observe un boteptiel de cicatrisation justifié par un degréyditatation
plus faible. Cela permet d’avoir au niveau de ¢adire une quantité plus importante d’anhydres disfes pour
I'auto-cicatrisation. En revanche, la compositioBMIII/A semble avoir un potentiel de cicatrisatiplus faible
lié a I'hydratation rapide de ce matériau au jeége et a I'évolution plus faible de son hydratatesuite.
Finalement, on constate que les cing compositigésemtent de I'auto-cicatrisation, I'évolution aal degré
d’hydratation et leur finesse permettent d’expligleur comportement plus au moins intéressant vis-ale
I'auto-cicatrisation.

3.2 Impact de conditions de stockage sur les prodsiformés

Afin d’observer la différence entre les produitsnfiés suivant le stockage des échantillons sousean
chambre humide, des mesures MEB avec EDS ont @&iéé&eés (poire d’'intéraction : 5 um). Les échamtifl ont
été sciés et polis (trois tailles de polissage pates diamantées : 15 um, 3 um et 1 um).Entré 20 points de
mesures ont été réalisés pour chaque échantilles.ithages 5(a) et 5(b) montrent les images desujtsod
formés pour les formulations CEMI+L et GU+L (fissuBO um pour ce dernier).

L’'analyse EDS révele que dans I'ensemble des coitiqmos CEMI, CEMI+L et CEMIII/A, des C-S-H se
sont formés dans les fissures (figure 5(a)). Lepaas C/S des C-S-H des nouveaux produits et eed1Gle la
matrice initiale différent cependant. De méme |eS-8 des matrices avec et sans laitier sont diftérePour le
CEMI, le rapport C/S est égal a 1,5 £ 0,02 contB2#0,2 pour les produits de cicatrisation. PRUCEMI+L,
ces valeurs sont respectivement égales a 1,3 +€0,01 + 0,1. Pour le CEMIII/A, les rapports C/Sld matrice
et des produits de cicatrisation valent: 1,1 + &2,0 + 0,05. Les valeurs des rapports C/S paunatrice
s’accordent avec [MOR, 04] et [TAY, 97], avec dedewurs plus faibles des ratios C/S pour les cimaentsitier
(1,5 contre 1,8 pour le ciment portland). |l est@lyé sur les images MEB que la couche de protaritsés
s’est fracturée probablement suite au sciage ésgagle pendant la préparation des échantillonss Bars les
cas, on observe que pour une fissure au jeunetagestockage sous eau, de nouveaux C-S-H se fodaes la
matrice par hydratation des grains anhydres. Ceseatte paraissent moins denses comparés a la matitiale.

L'analyse EDS des formulations GU et GU+L montrdet nouveaux produits différents par rapport aux
compositions CEMI, CEMI+L et CEMIII/A. Dans I'ensdrie des éprouvettes (pour toutes les tailles derfés),
de la calcite s’est formée aprés fissuration aursjet stockage en chambre humide (figure 5(bXteGermation
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de calcite s’explique par la plus grande préserc€@ dans la chambre humide comparée ay di€sous dans
I'eau pour les éprouvettes francaises. Le, @€ sent dans I'air, et 'humidité de la pieéce sfavorables a la
carbonatation de la portlandite présente dans taageaimentaire. lls se forment alors de la calsitir les parois
de la fissure. Afin de mieux comparé les conditidasstockage, deux éprouvettes supplémentaireséaligés :
une de GU et une de GU+L qui aprés fissuratiorjauis sont stockées sous eau pendant 3 mois. Gentent
aux CEMI, CEMI+L et CEMIII/A ou la présence de CHSeomme nouveaux produits étaient claires, I'aralys
des résultats des formulations canadiennes stodedes|’'eau s’avére plus délicates. Des proditefix moins
denses sont observés sur les parois de la fisauparéiculier pour le GU+L. Les pics des spectremiment la
présence de calcium et de silice mais les rap@@iB8sde ces produits sont beaucoup plus faiblexegue des C-
S-H (autour de 0,5). Des zones avec de la caloiteégalement observées mais dans des proportiesfaibles
que ceux des éprouvettes stockées dans la chamniidd) ils paraissent également moins denses.

Ainsi, on observe qu’un stockage dans I'eau etfigserration au jeune age semblent favoriser la &ion de
nouveaux C-S-H dans la fissure, ces derniers paratisnoins denses comparés aux C-S-H de la matiticde.
Ces remarques avaient été observées précédemmdARE, 10]. En revanche un stockage en préseneaud’
et de CQ favorise la formation de calcite méme pour unsufigtion au jeune age et de la grande part desgrain
anhydres présents dans la matrice.

2 *-év . Pa
Figure 5. Observauons MEB des eprouvettes @) CEMI+L le)+L 50 pm

3.3 Evaluation des propriétés mécaniques des prodside cicatrisation

Une des éprouvettes (GU+L — 50 um) a été obseméersMEB avec nano-indenteur. Les mesures ont été
réalisées sur un MEB équipé d’'un indent. L’indetiis¢ est du type Berkovich (pyramidal a 3 facesyant
I'essai, une couche de carbone est appliquée éahdhtillon. La charge appliquée par l'indent si¢ ém
plusieurs étapes : dans un premier temps ellenatteivaleur de 50mN puis est maintenue constagelgnt 15
secondes et enfin déchargée. Les valeurs d’effort mesurées par un capteur piézoléctrique tandlisng
capteur laser mesure le déplacement de l'indentyjhe courbe obtenue (élongation — chargement)résenté
en figure 6. Le comportement hystérétique est guplipar [VEL, 01] comme la dissipation de I'énerigge au
comportement visco-élastique du matériau apresrihétion plastique. Le calcul de la dureté Martendast a
partir de la courbe de déchargement ou la courbexgdoitée entre 40% et 98% de la charge maxin@de.
calcul utilise I'aire de contact projeté entre dant et le matériau déformé ([CHI, 2013], [FRA, X3insi, pour
un indent de type Berkovich, le calcul de la duid#gtens se fait via I'équation 1 :

P

HM = ———
26,43 x h? (1)

Ou HM désigne la dureté Martens en GPa, P la clterdé¢ et h la profondeur de déplacement en mm.
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34
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3
2

0 0,1 0,2 03 04 0,5 0,6 07 08 09
Elongation [um]

Figure 6. Courbe effort-élongation observée pendant I'esgsandno-indentation.
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Des mesures de dureté ont été réalisées sur itedalanée aprés cicatrisation, sur les C-S-H cosapbla
matrice initiale et sur les grains anhydres. Lesiltats sont présentés dans le tableau 1. Ledatssolontrent
que les grains anhydres ont une dureté supériesr€5-H de la matrice et a la calcite formée awee dureté
Martens égale a 2,4 + 0,4 GPa contre 0,5 + 0,3 figRales C-S-H et 1,1 + 0,7 GPa pour la calcites Gaeurs
sont un peu plus faibles que celles retrouvées tmargtérature. [VEL, 01] trouve notamment une ehér
comprise entre 8 et 10,8 GPa pour les particulasndent anhydres (dans une matrice non-hydratége@ant,
ces valeurs correspondent aux duretés d8s GS, GA, C,AF, alite et bélite synthétisés en laboratoire@t n
pas dans un mortier. En revanche les résultatmiobtEaccordent avec ceux de [ZHU, 07] qui troues duretés
entre 1,2 et 4 GPa pour les anhydres et entret @2 @our la matrice.

Dureté HM [GPa]
Grains anhydres 2.4+0.4
C-S-H 0.5+0.3
Calcite (produit de cicatrisation) 1.1+0.7

Tableau 1.Duretés HM mesurées par MEB avec nano-indenteuGitl — 50 um

Figure . Obsrvations au MEB des inden dans : (a) la taldrmée aprés cicatrisation, b) les C-S-H de
la matrice.

La dureté de la calcite mesurée s’avére plus imptatque celle des C-S-H de la matrice. AinsktihBlerait
que les duretés de ces produits de cicatrisaticaiesg plus importantes que la matrice d'origines@aleurs
pourraient justifier des regains de raideur etédistance pour les structures fissurées-cicatri€fgsendant, les
observations des marques laissées par I'indensdertest montrent que pour tous les indents Eslilans la
calcite, des fissures se sont formées. Il est namservé par endroit un effondrement de la cal€ls fissures
ne sont pas observées sur les indents réalisédeta@sS-H et dans les grains anhydres. De plagdart-types
calculés montrent une plus grande dispersion dsslta¢s dans le cas des mesures de calcite (2 Gis3
supérieurs aux deux autres produits). Ces diff@®stexpliquent par des valeurs de dureté danaldites trés
différentes suivant que l'indent est réalisé dansdicite proche de la résine, proche de la matricproche de
grains anhydres. Sous I'action de l'indent, elldissurerait facilement et les duretés mesurégmpsieheraient
des valeurs de dureté des produits proches (zamftudhce de 5 ufhselon [VEL, 01]).

—

4. Conclusion

A travers cette étude, plusieurs formulations casté du laitier de haut-fourneau ont été examiadiesde
comprendre son impact sur I'auto-cicatrisation. rPeela, le phénomeéne a été suivi au moyen de tcapbgr
aux rayons X et de mesures de débit d'air. Ces tithniques présentent I'avantage d’'étre non-detsias et
avec de faibles préparations des échantillons épesuvettes ont ensuite été observées au MEB ab&cdfin
d’identifier les produits formés puis au MEB aveano-indenteur afin d’obtenir une information suarte
propriétés mécaniques.

Les résultats montrent que le laitier de haut-featnpossede un potentiel d’auto-cicatrisation é@sant
dépassant ou étant équivalent a celui du cimentignor L'avancement de I'hydratation au moment de
fissuration et la finesse des matériaux sont demnp&Eres importants pour justifier le potentiel ulta
cicatrisation de chacun des matériaux étudiés.

Les observations au MEB avec EDS ont montré que o fissuration au jeune age, un stockage daas I’
favorise la formation de C-S-H dans la fissure imigdi’'un stockage en chambre humide favorise ladtion de
calcite. Ces différences s’expliquent par une gende quantité de GGn chambre humide permettant de
carbonater la portlandite.
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Enfin, bien que les mesures de MEB avec nano-iedengmoignent d’'une dureté plus importante des
produits de cicatrisation (calcite) comparés au-B-8e la matrice initiale, le grand nombre de fisstormé
autour des indents aprés I'essai témoignerait aiperde la fragilité des produits de cicatrisatiama-vis d’'une
sollicitation mécanique.
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