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RESUME : L'intérét croissant pour l'utilisation de la terre crue en tant que matériau de
construction durable a incité les chercheurs a explorer des moyens d'améliorer sa viabilité dans
l'industrie de la construction. Une approche innovante qui a captivé l'attention au cours de la
derniére décennie est l'utilisation de la précipitation de calcite induite par les microbes (MICP)
pour renforcer et stabiliser principalement les sols inertes. Cette étude vise a appliquer
préventivement le MICP par la méthode du "Soil-Mixing" dans une argile chargée, nommée
"Kaolin P300". Tous les échantillons ont été soumis a une batterie de tests destructifs pour
évaluer 1'amélioration des propriétés mécaniques de l'argile, passant d'une préparation de I'état
liquide a I'état solide. Les résultats ont démontré une amélioration de la résistance du Kaolin
P300 grace au traitement MICP. La corrélation des résultats a souligné une cohésion renforcée
par le MICP, particulierement a la limite plastique des échantillons. La précipitation de CaCOs a
été confirmée et quantifiée a l'aide d'un calcimeétre. De plus, I'analyse microscopique par
spectroscopie infrarouge a réflectance totale atténuée et la diffraction des rayons X ont confirmé
la présence de CaCO:s sous forme de calcite, tout en mettant en évidence la présence résiduelle
d'urée et d'acétate de calcium.

Mots-clefs : Sols argileux, MICP, Propriétés mécaniques, Microscopie.

I. INTRODUCTION

Le secteur du batiment résidentiel et tertiaire génére une quantité significative de COz. Afin de
répondre aux défis environnementaux de notre époque, il est impératif de s’orienter vers
l'utilisation de matériaux écologiques renouvelables, moins énergivores et moins polluants. Les
éco-matériaux a base de terre crue présentent des perspectives encourageantes. Cependant, pour
étre mondialement reconnus en tant que matériaux de construction écologiques, ils doivent
satisfaire a des criteres rigoureux.

L'une des principales raisons pour lesquelles la terre crue ne peut étre largement adoptée dans les
régions a climats tempérés réside dans le phénomene de fissuration par dessiccation de sa fraction
argileuse. Les fluctuations de la teneur en eau de l'argile entrainent un cycle de retrait/gonflement,
générant des contraintes internes pendant le séchage et provoquant l'apparition de fissures.
Plusieurs projets de recherche sont menés pour comprendre et surmonter ces mécanismes de
fissuration. L'amendement de l'argile avec des renforts en fibres végétales apparait comme une
solution potentielle (El Hajjar et al., 2021). Cependant, la réduction de la fissuration reste
insuffisante.
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La précipitation de carbonate de calcium par l'activité microbienne (MICP) a émergé, ces
derniéres années, comme une solution potentielle et écologique pour l'amélioration des sols. Elle
repose sur l'activité enzymatique bactérienne capable d’hydrolyser 1'urée pour produire des ions
carbonate, qui, en présence d'ions calcium, précipitent du CaCOs. La recherche s'intéresse de plus
en plus a l'utilisation du MICP pour améliorer les propriétés mécaniques des sols en cimentant la
matrice solide tout en préservant la perméabilité (Whiffin et al., 2007).

Actuellement, les travaux sur le MICP se concentrent principalement sur les sables inertes. Cette
étude cherche a élargir ces connaissances en appliquant le MICP dans des sols argileux chargés et
non inertes. Elle adopte une approche novatrice en utilisant de l'acétate de calcium, moins
fréquemment utilisé dans les argiles et émettant moins d'ammoniac que le chlorure de calcium,
plus couramment utilisé (Xiang et al., 2022). Pour ce faire, des échantillons d'argile sont
confectionnés avec un traitement MICP pour les renforcer mécaniquement. Le processus débute
expérimentalement par la préparation des échantillons par soil-mixing, qui consiste a mélanger
une poudre d'argile avec une solution bactérienne et cimentaire contenant respectivement des
bactéries Sporosarcina Pasteurii, et une solution équimolaire d'acétate de calcium et d'urée. Les
échantillons sont soumis a des essais mécaniques trois jours apres leur préparation pour évaluer
l'augmentation de la résistance de 1'argile grace au traitement MICP. Les analyses par diffraction
des rayons X (DRX) et spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) confirment la
présence de cristaux de CaCOs, quantifiée par le calcimetre de Dietrich-Frithling. L'utilisation de
l'acétate de calcium pour le MICP dans les argiles semble prometteuse.

II. MATERIAUX ET METHODES

A. Préparation des échantillons

Tous les échantillons étudiés se composent d’une matrice solide a base d'une argile peu plastique
nommeée « Kaolin P300 », utilisée dans les travaux de (El Hajjar et al., 2022). Dans la suite de cette
étude, les échantillons composés par cette argile seront appelés « K100 ». Selon ' ASTM D4318-
17el, les limites d'Atterberg ainsi que quelques autres caractéristiques de K100 sont résumées
dans le tableau 1.

TABLEAU 1. Caractéristiques du Kaolin P300

Limite de Limite de Indice de Granulométrie | Densité solide
liquidité W (%) | plasticité Wr (%) | plasticité Ir (%) (% < 2um) Gs (g/cm?)
40 20 20 60 2,65

La préparation des échantillons avec le traitement MICP passe par quatre étapes successives et
s'articule autour du procédé de soil-mixing. En premier lieu, de l'urée et de I'acétate de calcium
sont dissous a équimolarité dans de l'eau pour obtenir une solution de "cimentation".
Simultanément, des bactéries uréolytiques, les Sporosarcina Pasteurii, sont mélangées avec de
l'eau pour créer une solution "bactérienne”. Dans un second temps, le mélange de ces deux
solutions conduit a une solution "MICP". Apres ces deux étapes, la solution MICP est versée sur
une poudre de Kaolin P300 préalablement séchée dans un four a 105°C. Cette préparation est
activement malaxée jusqu'a obtenir une pate homogene. Les mélanges issus d"une faible teneur en
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eau sont tamisés apres le malaxage jusqu'a une ouverture de maille de 1 mm. Enfin, les
préparations a 1'état liquide et plastique sont placées dans des pots cylindriques hermétiques de
50 mm de diametre et 70 mm de hauteur, pour étre soumises a un cisaillement a 1'aide d'un
scissometre de laboratoire. Les préparations a 1'état solide sont mises dans un moule cylindrique a
double piston et compactées avec une presse statique. Les échantillons résultants, de 50 mm de
diametre et 100 mm de hauteur, sont soumis a un essai de compression uniaxiale. La figure 1
illustre la préparation de ces spécimens.

| Soil Mixing |
Solution calcifiante Mise en moule ou compactage statique
Mélange avecl'argile
puis tamisage

Acétate de calcium

Etat plastique / liquide Etat solide

Kaolin P300 sec

Bactéries Sporosarcina
Pasteurii Kaolin P300 tamisé

Solution bactérienne

v

Temps
FIGURE 1. Préparation des échantillons de K100 par méthode de soil-mixing

Tous les échantillons sont préparés dans une salle thermostatique maintenue a une température
constante de 20°C, avec une variation ne dépassant pas + 0,2°C. Ils sont confectionnés a une
densité seche de 15 kN/m? ou a la saturation (Sr = 100 %) pour les plus liquides, puis scellés pour
empécher leur séchage pendant 72 heures, garantissant ainsi la précipitation du carbonate de
calcium et I'homogénéité de la teneur en eau. Dans le but d'évaluer I'accroissement de résistance
conféré par la biocalcification, les échantillons traités par MICP sont comparés a des échantillons
de référence non traités, dans les mémes conditions initiales. Les éprouvettes sont
systématiquement préparées par lots de trois pour vérifier leur reproductibilité.

B. Essais

Les essais au scissometre de laboratoire permettent, conformément a la norme ASTM
D4648/D4648M-16, de mesurer la cohésion non drainée des argiles molles, suivant I'équation 1 :

o 6M
U " nxD2(BH+D)

Cu est la cohésion non drainée (kPa), M le couple de forces (kN.m). D et H correspondent
respectivement au diametre et a la hauteur de la pale (m).

)

Les essais de compression uniaxiale sont, conformément a la norme ASTM D2166/D2166M-16,
réalisés sur des éprouvettes solides a faible teneur en eau. La compression est réalisée a une
vitesse de déformation constante de 0,1 mm/min, suffisamment rapide pour maintenir des

conditions non drainées.
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La combinaison de ces deux essais mécaniques permet d'explorer une large gamme de teneurs en
eau. L'essai UCS a été utilisé pour un état solide avec des indices de liquidité (I.) inférieurs a 0,
tandis que I'essai au scissometre de laboratoire a été utilisé pour des états liquide et plastique (0,4
<IL<2,0). L'indice de liquidité I. est défini par I'équation 2 :
W —Ww,
I, =—-" @
Ip

L. représente 'indice de liquidité, Ir I'indice de plasticité, Wr la limite de plasticité, et W la teneur
en eau de I’échantillon.

La mesure de la teneur en carbonate de calcium est effectuée sur les sols apres les essais
mécaniques destructifs. Trois échantillons ont été prélevés en haut, au milieu et en bas de chaque
échantillon pour définir la teneur globale. La teneur en CaCO:s précipitée (CCCr) des échantillons
est mesurée a l'aide du test du calcimeétre de Dietrich-Friihling selon la norme NF P94-048. Trois
mesures répétées sont effectuées pour chaque échantillon.

Pour l'analyse microscopique, la sélection des échantillons a été réalisée de la méme maniere que
ceux destinés au calcimetre. Les techniques analytiques par DRX et FTIR ont été utilisées pour
caractériser la minéralogie des échantillons traités et non traités. La structure cristalline a été
déterminée par DRX sur des échantillons de poudre séche a l'aide du diffractometre Xpert-Pro
Powder, avec des données enregistrées par pas de 0,013° entre 5° et 80° d'un angle de 260.
L'analyse FTIR a été réalisée sur des pates humides a 'aide d'un spectrophotometre FTIR Spirit de
Shimadzu équipé d'un accessoire de mesure a réflexion totale atténuée (ATR). Cette configuration
a permis d'identifier clairement les composants chimiques de chaque échantillon dans une gamme
de longueurs d'onde allant de 4 000 a 400 cm-™.

III. RESULTATS ET DISCUSSIONS

Comme détaillé dans la section précédente, la résistance mécanique de K100 est étudiée par essai
de cisaillement au scissometre de laboratoire et essai de compression uniaxiale, puis corrélée.
Apreés le cisaillement, le calcimetre est utilisé pour mesurer la teneur en carbonate de calcium du
matériau. Enfin, les propriétés cristallines et chimiques du matériau sont analysées a 'aide des
méthodes ATR-FTIR et DRX.

A. Scissometre de laboratoire

La figure 2 présente la cohésion non drainée en fonction de I'indice de liquidité des échantillons
K100 non traités et traités par MICP.

La diminution de l'indice de liquidité dans un état saturé implique une augmentation de la
densité seche. Par conséquent, I'espacement entre les particules de sol est réduit, ce qui explique
l'accroissement de la cohésion non drainée. De plus, les échantillons de K100 avec MICP
présentent un gain de Cu conséquent vis-a-vis de leurs homologues sans MICP. La différence de
Cu entre les échantillons d'argile traités et non traités augmente a mesure que l'indice de liquidité
diminue.

Le Cu s’est accru de maniére significative dans la plage plastique du matériau traité (entre 0,4 et
11I). La valeur la plus élevée de Cu est de 66 kPa et a été obtenue pour les échantillons K100 avec
MICP pour un indice de liquidité de 0,4. Cette valeur Cu représente 650% de la cohésion non
drainée de K100 sans MICP.
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FIGURE 2. Evolution de la cohésion non drainée de K100 en fonction de son indice de liquidité

Suite a la mise en évidence du gain de résistance prodigué par le traitement MICP dans des pates
de K100, la prochaine section s’intéresse au traitement MICP d’échantillon K100 a 1’état solide et
plus sec.

B. Compression uniaxiale

Pour des indices de liquidité plus faible, l'essai de compression uniaxiale est envisagé. Il permet
de déterminer la valeur de la résistance ultime a la compression (valeur UCS) et le module de
déformation Eso. La valeur UCS représente le sommet de la courbe contrainte - déformation, qui
est deux fois supérieure a la valeur de Cu en conditions UU (non Consolidées et non Drainées). Le
module Eso présente la rigidité des sols argileux dans la plage de déformation plastique et est
défini comme le rapport de la moitié de la valeur UCS sur la déformation correspondante. Sur la
base de la contrainte maximale et du module de déformation de chaque spécimen, la figure 3
présente les résultats obtenus.

600 70
UCS avec MICP
500 | 4 60
UCS sans MICP Eso avec MICP

—_ 1 50
& 400 f
< —_
» 140 &
8 300 } £
% E;o sans MICP 30 I.I'.‘I‘2
S 200
> 20

100 10

0 0

0.6 0.4 -0.1
Indice de liquidité

FIGURE 3. Valeurs UCS et Eso des échantillons traités et non traités par MICP
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Elle révele une augmentation de la résistance des échantillons K100 lorsque l'indice de liquidité
diminue et/ou lorsqu'ils sont traités par MICP. Durant la diminution de I'indice de liquidité dans
un milieu a densité seche fixe, le volume des vides reste constant, mais la succion augmente. Par
conséquent, la résistance mécanique s’accroit. De méme, le traitement par MICP augmente la
valeur UCS. Les échantillons avec et sans traitement MICP présentent notamment la plus grande
différence de valeur UCS de l'ordre de 150 kPa. Contrairement aux résultats des essais au
scissometre de laboratoire, la résistance la plus élevée fournie par le MICP lors des essais de
compression uniaxiale correspond a 1'échantillon avec I'indice de liquidité le plus élevé. Comme
pour le comportement de la valeur UCS, le module Eso augmente a mesure que l'indice de
liquidité diminue et/ou lorsqu'il est traité par MICP. Cela indique d'une part que la désaturation
du matériau le rigidifie. D'autre part, I'amélioration de la valeur Eso par le traitement MICP laisse
a supposer que le carbonate de calcium joue le rdle de liant entre les particules de sol. Plus
précisément, la valeur Eso pour K100 avec MICP a -0,1 L. atteint 40,8 MPa, soit pres de 46% de plus
que la valeur Eso de K100 sans MICP a -0,1 ..

C. Corrélation des résultats mécaniques

Afin d'établir une corrélation entre les résultats de cisaillement au scissometre de laboratoire et la
compression uniaxiale, et de mettre en évidence la cohésion apportée par le traitement MICP, un
nouveau parametre appelé "Cwmcr" a été déterminé. Le Cmcr est défini par 1'équation 3 et se
présente comme la différence entre la cohésion totale d'un échantillon traité (Cavec micr) et la
cohésion totale d'un échantillon non traité (Csans micp). Il quantifie spécifiquement I'amélioration de
la cohésion due au MICP.

Cwmicp = Cavee Micp - Csans MiCP ®3)

En se basant sur les cercles de Mohr et le critere de rupture de Mohr-Coulomb dans des
conditions non confinées et non drainées (UU), la cohésion totale (Ctte) de chaque échantillon
soumis a des essais en compression uniaxiale a été définie. Elle correspond a la contrainte de
cisaillement maximale (t) car l'angle de frottement est considéré comme nul en raison des
conditions non drainées. Or, T correspond a la moitié de la valeur UCS, d’ou :

Ucs
Ctotate = T 4)

La figure 4 expose les valeurs Cwmicr de tous les échantillons K100 traités et issus des deux essais
mécaniques.

Ce graphique met en évidence trois comportements distincts en fonction de 1'état de I'échantillon.
Lorsque l'indice de liquidité diminue, 1'état liquide présente d'abord une légere augmentation du
Cwicr, suivie d'une augmentation significative dans son état plastique et enfin, d'une diminution
dans son état solide. Ce comportement peut s'expliquer par plusieurs facteurs :

e Dans l'état liquide, la distance interparticulaire est plus grande que dans les autres
états. Par conséquent, 1'effet de la cimentation du carbonate de calcium dans le sol est
moins efficace. Il en résulte une légere augmentation du Cwice.

e Dans I'état plastique, la diminution du degré de saturation a lieu dans une plage
d'indice de liquidité de 0,6 a -0,1. Cette réduction favorise la formation de ménisques
d'eau entre les particules d'argile, facilitant la cimentation du sol par précipitation de
la calcite et améliorant considérablement le Cce.

e Comme la teneur en eau de préparation est moins élevée a l'état solide, le taux de
CaCO:s devient moins important, ce qui entraine une diminution du Cwice.

773



RUGC 2024 - Prix René HOUPERT AJCE, vol. 42 (1)

Wp W,
80 | I
Etat solide ~L Etat plastique | Etat liquide
(I |
[N |
60 f N |
| |
— | |
b | |
= | |
~ 40 r
S | |
oE | |
Compression uniaxiale : :
20 [ | |
| Scissomeétre de laboratoire
|
|
0 1

Indice de liquidité

FIGURE 4. Evolution de Cmice de K100 avec MICP en fonction de son indice de liquidité

La section suivante expose les taux de carbonate de calcium précipité (CCCr) de chaque
échantillon.

D. Taux de carbonate de calcium précipité

La figure 5 présente 1'évolution du taux de carbonate de calcium précipité dans K100 avec MICP
en fonction de son indice de liquidité.

4

K100 avec MICP

CCCp (%)

0 1 1 1 1 1 1

-1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 15 2.0 25
Indice de liquidité

FIGURE 5. Evolution du CCCr de K100 traité par MICP en fonction de son indice de liquidité

Elle montre la diminution du CCCr durant la réduction de l'indice de liquidité. En effet, pour une
méme concentration nutritive et un méme taux de réaction, la quantité de CaCOs précipitée sera
plus importante pour un échantillon préparé avec plus d’eau. De plus, cette réduction du CCCr
pourrait expliquer la baisse de Cmicr observée dans 1'état solide de K100. Fondamentalement,
Cumcr dépend du CCCr et a la disposition des cristaux de calcite dans la matrice solide, ce qui
affecte finalement la cimentation et/ou la densification du sol.
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E. Analyse microscopique

L'analyse des composants microscopiques par DRX et FTIR est essentielle pour mettre en
évidence la précipitation du carbonate de calcium et les réactions chimiques au sein des
échantillons d'argile traités par MICP. La figure 6. a) superpose les spectres ATR-FTIR de K100
avec et sans MICP a 1 I.. Les deux pates humides de K100 présentent de nombreux pics propres
aux liaisons chimiques retrouvées dans la kaolinite, notamment dans la zone de l’empreinte
digitale entre 1500 et 400 cm! (Saikia et al., 2003). L’état humide de K100 implique I'existence de
liaisons caractéristiques de 'eau avec des vibrations d'étirement O-H (bande d'absorption large et
intense entre 3200 et 3400 cm™) et un cisaillement de flexion H-O-H caractérisé par un pic intense
a une fréquence proche de 1639 cm?! (Mojet et al., 2010). La présence de CO: est représentée par
des pics autour de 2348 cm-1 (Boffa et al., 2008). Elle pourrait étre di aux conditions de l'analyse
ATR-FTIR qui s’effectue a l'air libre. Cette analyse de la pate humide de K100 avec MICP
confirme la présence de CaCO:s (pics de longueur d'onde a 874 cm! et large bande a environ 1416
cm! correspondant aux vibrations en flexion hors du plan et en étirement asymétrique,
respectivement), malgré la présence résiduelle d'acétate de calcium (vibrations symétriques de
flexion CHs a 1347 cm-! et vibrations asymétriques d'étirement C-O a 1553 cm!). Ces résultats sont
en accord avec les observations de (Tiwari et al., 2021) réalisés sur des sols traités au MICP. Le
processus de précipitation n'est pas totalement efficient, ce qui peut expliquer la présence des
résidus de la solution nutritive (Sovljanski et al., 2021).
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FIGURE 6. a) Spectre ATR-FTIR de pates humides de K100 ; b) Diffractogramme d’une poudre seche de

K100 avec MICP
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Grace a l'analyse par DRX, la figure 6. b) dresse le diffractogramme de K100 avec MICP,
préalablement séché au four a 105°C. Elle met en évidence la composition de K100, constituée de
kaolinite, de quartz et d'illite. La vue rapprochée sur la droite de cette figure permet d’attester de
I'existence de carbonate de calcium et expose des distances interréticulaires propres a
l'arrangement structurel de la calcite. Tout comme la spectroscopie ATR-FTIR, l'analyse
microscopique par DRX a confirmé la précipitation de CaCOs dans les échantillons traités. Elle a
également spécifié sa forme cristalline observée, correspondant a la calcite.

L'incorporation d'acétate de calcium dans le procédé MICP a permis d'améliorer les propriétés
mécaniques d’argiles telles que K100, contrairement aux résultats rapportés par (Gorospe et al.,
2013) dans le contexte des milieux sableux. Enfin, I'analyse des composants microscopiques par
ATR-FTIR s'avére étre un moyen simple et rapide de vérifier la présence de CaCOs dans les
échantillons d'argile secs ou humides. Elle constitue également une méthode d'identification
efficace des liaisons chimiques dans les argiles sans les sécher au four, préservant ainsi toute
modification de leur composante microscopique liée au séchage. Ces échantillons peuvent ensuite
étre analysés par des méthodes complémentaires plus longues et plus cofiteuses, telles que la DRX
ou le MEB. De plus, sa capacité a distinguer les liaisons atomiques lui permet de détecter les
phases en présence, qu'elles soient cristallines ou amorphes. En complément, la DRX peut étre
utilisée pour identifier spécifiquement la structure cristalline. Une analyse plus poussée des
diffractogrammes permettrait de déterminer la taille des cristaux de CaCOs.

IV. CONCLUSION

Ces travaux ont permis de souligner l'effectivité du MICP dans des argiles traitées par soil-
mixing, en ayant recours a l'utilisation d’une source de calcium moins émettrice en ammoniac et
beaucoup moins utilisée que le chlorure de calcium. Le couplage d’essais mécaniques destructifs,
le scissometre de laboratoire et la compression uniaxiale, ont permis d’étudier l'effet du
traitement MICP sur le Kaolin P300 dans une large gamme de teneur en eau. Un nouveau
parametre mécanique appelé "Cwmcr" a été définit pour quantifier explicitement la cohésion
découlant uniquement de la biocalcification. Le Cyvice démontre le fonctionnement efficace de la
biocalcification et son impact positif sur 'amélioration des propriétés mécaniques de l'argile, avec
une résistance optimale observée a la limite de plasticité du kaolin P300.

Au-dela de I'amélioration de la résistance observée dans ces échantillons d'argile par le traitement
MICP, la biocalcification a été confirmée grace au calcimetre de Dietrich-Fruhling. Elle a montré
l'augmentation du taux de carbonate de calcium précipité pour une teneur en eau plus
importante. L'analyse microscopique par DRX révele la précipitation de cristaux de calcite dans
K100 traité avec MICP. La spectroscopie ATR-FTIR a été utilisée pour caractériser les groupes
fonctionnels moléculaires dans les échantillons de K100 humides, tels que le CaCO:s et I'acétate de
calcium. Elle ne spécifie pas la présence d’autres réactions chimiques observables.
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