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RESUME La valorisation des pales d’éoliennes en fin de vie, constituées de composites renforcés
de fibres de verre, représente un défi a cause de la nature thermodurcissable des résines utilisées
dans leur fabrication. Aujourd’hui, 1'enfouissement et 1'incinération sont les principales options
de fin de vie pour ces matériaux. Cette étude propose une nouvelle forme de valorisation peu
étudiée dans la littérature : il s’agit de l'intégration du composite en tant que remplacement
partiel du ciment, afin de tirer parti du potentiel pouzzolanique du verre broyé. En comparant la
résistance a la compression de deux mortiers dans lesquels le ciment est partiellement remplacé
par de la poudre de verre (20 % de verre) et par la poudre d’un composite renforcé par des fibres
de verre (20 % de verre + 10 % de résine), les résultats montrent que la poudre de composite
renforcé par des fibres de verre est moins efficace pour améliorer la résistance a la compression
que la poudre de verre. Cependant, nous avons constaté que les deux poudres présentent une
activité pouzzolanique quasi similaire. Ainsi, la moindre efficacité de la poudre de composite
renforcé par des fibres de verre dans I'amélioration de la résistance mécanique pourrait étre
attribuée a la présence de résine, qui ne participe pas a la réaction, crée de mauvaises interfaces,
se dégrade en milieu alcalin et libere des extractibles organiques affectant négativement
I'hydratation du ciment.

Mots-clefs recyclage, poudre de verre, résine thermodurcissable, interface, hydratation

I. INTRODUCTION

Le développement des énergies renouvelables est devenu fondamentale dans la lutte contre le
changement climatique. L'énergie éolienne est la deuxieme source d'énergie électrique
renouvelable et la troisiéme source de production d'électricité en France (France Energie Eolienne,
2022). Les éoliennes ont une durée de vie fixe de 20 a 25 ans, et au vu du démantelement des
éoliennes de premiére génération, leur traitement en fin de vie devient un enjeu de plus en plus
important. Les pales d’éoliennes sont constituées de composites, dont 60 a 70 % sont des fibres de
renforcement (verre/carbone) et 30 a 40 % des résines thermodurcissables (époxy, polyester).
(Fonte and Xydis, 2021; Tangler, 2000). La méthode de recyclage des polymeres par solubilisation
ou fusion n'est pas applicable aux polymeres thermodurcissables, ce qui rend difficile le recyclage
de ces composites (Ahmed, 2023). Les principales options aujourd’hui sont I'enfouissement ou
l'incinération avec ou sans récupération d'énergie (Gennitsaris et al.,, 2023; Tao et al., 2023). En
2022, le démantelement des pales d'éoliennes est estimé avoir généré jusqu'a 15 kt de déchets de
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matériaux composites. Ce chiffre devrait atteindre 25 kt d'ici la fin de 2025, puis pres de 60 kt d'ici
2030 (EuClIA, 2024).

La valorisation des pales d’éoliennes dans le béton a déja fait I'objet d'études. La valorisation
sous forme de granulats permet d’intégrer dans le béton une grande quantité de composite, mais
la littérature montre une diminution des performances mécaniques du béton lorsqu'une partie des
granulats naturels est remplacée par des granulats composites (Fox, 2016). Ce phénomene
s'explique principalement par une mauvaise qualité de l'interface entre la pate de ciment et les
granulats composites, en raison de la faible rugosité de ces derniers, qui limite l'ancrage
mécanique (Tao et al., 2023). Les composites déchiquetés peuvent également étre valorisés sous
forme de fibres de renforcement dans le béton. Plusieurs études montrent une amélioration de la
résistance a la flexion pouvant aller jusqu'a 15 % (Baturkin et al., 2021), et jusqu'a 52 % pour la
résistance a la traction (Fu et al,, 2021). Toutefois, les proportions introduites pour ce type de
renforcement vont de 1% a 6% du volume de béton, ce qui pose des problemes d'ouvrabilité et
limite la quantité de composite valorisées (Yazdanbakhsh et al., 2018).

Enfin, l'utilisation de composites renforcés de fibres de verre comme ajout cimentaire dans le
béton reste une option peu explorée (Tao et al., 2023). La réaction pouzzolanique du verre broyé,
qui constitue 70% de la masse du composite, peut contribuer aux propriétés mécaniques du béton
(Zhang et al., 2023). Cette alternative présente un double avantage : elle permet la valorisation des
déchets composites en plus grande quantité que lorsqu’ils sont déchiquetés sous forme de fibre,
tout en diminuant 'utilisation du ciment dans le béton, réduisant ainsi son empreinte carbone.

Cette étude porte sur la valorisation des déchets de composite provenant des pales
d’éoliennes en fin de vie dans les matrices cimentaires. Tout d’abord, l'intégration du composite
en tant que remplacement partiel du ciment dans des mortiers est évaluée. Une optimisation du
broyage a été réalisée afin d’obtenir une poudre micronisée qui pourrait réagir avec la matrice
cimentaire. Ensuite, une étude des propriétés mécaniques des mortiers contenant le composite
broyé a été réalisée, en prenant comme référence une série des mortiers formulés avec une poudre
de verre couramment employée dans lindustrie comme ajout cimentaire. Afin de mieux
comprendre |'origine microscopique du comportement mécanique, une analyse physico-chimique
du composite dans la matrice cimentaire est réalisée. L’activité pouzzolanique du composite est
évaluée par I'essai Chapelle modifié, et le role de la résine dans la matrice cimentaire est analysé a
travers l'observation des fractures fraiches des mortiers et a travers ses conséquences sur
I'hydratation du ciment.

II. VALORISATION DU COMPOSITE COMME AJOUT CIMENTAIRE

A. Broyage des pales d’éoliennes
La premieére étape de cette étude a été le broyage du composite provenant des pales d’éoliennes
en fin de vie. Plusieurs panneaux de composite mesurant 20 cm x 20 cm ont été découpés en
carrés de 10-20 mm de cdté, a 'aide d’une scie a I'eau. Ensuite, les carrés ont été mis dans un
broyeur a boulets. Le matériau a été broyé pendant deux cycles de 45 minutes, avec une pause de
30 minutes entre chaque cycle, puis la poudre obtenue a été tamisée a 630 pum, et les morceaux
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restants ont de nouveau été soumis aux cycles de broyage, jusqu'a ce que 1'ensemble du composite
soit transformé en une poudre dont la taille des particules est inférieure a 630 pum.

La granulométrie de cette poudre a été ensuite optimisé a ’aide d’un broyeur a jets d’air. Le
gaz de broyage est de l'air comprimé a 20°C et a une surpression de 6 bars. Les collisions entre
particules dans les jets d'air et dans la zone centrale provoquent le broyage. La vitesse de broyage
détermine la finesse de la poudre (Hosokawa Alpine Group, n.d.). Une optimisation de la
granulométrie du composite a été faite, en étalonnant la vitesse de broyage. Un granulometre

laser Sync by Microtrac MRB est utilisé a cet effet. Les particules sont dispersées dans 1'eau
distillée, et I'indice de réfraction utilisé pour tous les échantillons est celui du verre (1,51).
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Figure 1. A Gauche : Granulométrie de la poudre composite a différentes vitesses de broyage. La
granulométrie de la poudre de verre est mise comme référence. A droite : morphologie de la poudre de
composite broyée a 4000 rpm.

Les distributions granulométriques obtenues pour chaque vitesse de broyage sont illustrées dans
la Figure 1. La vitesse choisie a été 4000 rpm car elle permet d’obtenir une granulométrie
semblable a celle de la poudre de verre utilisée dans I'industrie comme ajout cimentaire.

La Figure 1 montre également les particules du matériau composite aprés le broyage
optimisé. L'image a été prise avec un microscope électronique a balayage FEI/Philips XL-30, sous
vide, a 20kV. La poudre a été métallisée au préalable avec une couche fine de carbone. Bien que la
taille moyenne des particules obtenues soit d’environ 15 pm, on observe qu'il n'y a pas de
séparation entre la résine et la fibre de verre, du fait d"une tres bonne qualité de l'interface fibre —

résine. Par conséquent, les particules de verre broyées présentent des résidus de résine a leur
surface.

B. Caractérisation des poudres

Pour disposer d'un matériau de référence dont l'activité pouzzolanique est connue, une poudre de
verre VCASTM de type E produite par Vitrominerals a été choisie. Un ciment Portland a usage
général (OPC, type GU conforme a la norme CSA A3000) est utilisé tout au long de I'étude.

Les propriétés physico-chimiques de la poudre de verre, le composite broyé, et le ciment sont
résumés dans le Tableau 1. Pour les deux premiers matériaux, leur composition chimique a été
analysé avec un spectrometre a fluorescence X Panalytical Axios. La perte au feu a été
préalablement déterminée en introduisant les échantillons dans un four a 650°C pendant 4 heures.

1394



RUGC 2025 - Prix René HOUPERT AJCE, vol. 43 (1)

La surface spécifique des poudres a été calculée selon la méthode BET et les mesures ont été
effectuées avec un analyseur d'adsorption ASAP 2020 Plus.

Tableau 1. Propriétés physico-chimiques des matériaux étudiés.
Analyses chimiques (%) Poudre de verre (PV) Composite (CP) Ciment GU

SiO, 61,8 39,4 20,3

CaO 21,3 11,2 63,4

AL Os 12,4 10,4 4,8

MgO 2,9 3,7 1,6

Na,O 1,2 1,2 0,35

Fe;O5 0,3 1,6 2,9

Perte au feu (650°C) 0,3 31,8 2,2
Surface spécifique [m?/kg] 755 £26 1310 +25 408
Masse volumique [kg/m?] 2698 £ 8 1970 + 14 3100
dso [um] 14,9 14,7 15,2

C. Evaluation de la résistance a la compression des mortiers
Un mortier standard a été préparé conformément a la norme ASTM C109 (ASTM, 2024), avec du
ciment Portland, du sable de riviere et de l'eau du robinet a température ambiante (23 °C). Deux
séries de mortiers ont été préparées : PV20, ol un taux de remplacement massique du ciment de
20% par de la poudre de verre a été appliqué, et CP30, ou1 30% du ciment a été remplacé par la
poudre composite (environ 20% correspond au verre broyé et 10% correspond a la résine). Le
rapport eau/liant (liant = ciment + ajout cimentaire) a été gardé constant a 0,485, ainsi que le

volume de pate de liant, en tenant compte de la masse volumique des matériaux.

Les quantités de chaque gachée en kg/m3 sont résumées dans le Tableau 2. Le processus de
fabrication des mortiers et l'évaluation de la résistance a la compression ont été réalisés
conformément aux normes ASTM C305 et ASTM C109, respectivement.

Tableau 2. Proportions de mélange des mortiers (en kg/m? de mortier).

Gaché  Taux Eau Ciment Sable Poudre de verre Composite broyé
e  massique (Kg/m3)  (Kg/m?3) (Kg/m3) (Kg/m?) (Kg/m3)
Réf 0% 264 545 1498
PV20 20% 260 430 1498 108
CP30 30% 247 356 1498 153

La Figure 2 montre I'évolution de la résistance a la compression a 7, 28, et 91 jours pour le mortier
de référence, ainsi que pour les mortiers contenant 20% de masse de poudre de verre (PV20) et
30% de masse de poudre composite (CP30), en remplacement du ciment. Il faut garder a l'esprit
que dans le mortier avec le composite, la masse de remplacement correspond a environ 20% verre
broyé et 10% correspond a la résine.
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Figure 2. Résistance a la compression des mortiers avec un taux de remplacement du ciment de 20% de
poudre de verre (PV20) et 30% de composite broyé (CP30) a 7, 28, et 91 jours.

A jeune age (7 jours), les deux mortiers fabriqués avec les ajouts cimentaires présentent une
performance notablement inférieure a celle de la référence, atteignant 67 % et 46 % de la résistance
a la compression du mortier de référence, pour les mortiers avec la poudre de verre et le
composite, respectivement. Cependant, a 28 et 91 jours, le mortier avec la poudre de verre atteint
plus de 95% de la résistance a la compression de la référence. Pour le mortier avec le composite
broyé, cette évolution n'est pas si importante, puisqu'apres 28 et 91 jours, la résistance a la
compression du mortier représente toujours environ 60 % de celle du mortier de référence.

De nombreuses recherches ont été menées sur l'utilisation de la poudre de verre en tant que
pouzzolane. Un mélange de béton contenant 20 % de verre broyé peut avoir une résistance a la
compression supérieure a celle d'un béton classique, mais les bénéfices de la réaction
pouzzolanique ne sont visibles qu'a partir de 28 jours, car cette réaction prend plus de temps que
I'hydratation du ciment Portland (Chen et al., 2006; Soliman and Tagnit-Hamou, 2016; Thomas et
al., 2021). Cela explique le role de la poudre de verre dans la résistance mécanique des mortiers.

Bien que 70% de la masse du composite broyé soit un verre de la méme nature, la poudre
composite est moins efficace pour améliorer la résistance a la compression que la poudre de verre.
Dans un premier temps, cela peut s'expliquer par le dosage en ciment plus faible des mortiers
CP30, mais cela n'explique pas pourquoi leur résistance a la compression ne suit pas la méme
évolution que celle des autres mortiers. Afin de mieux comprendre les potentielles causes des
faibles résistances mécaniques obtenues pour les mortiers contenant les composites, I'impact de
celui-ci sur la réactivité du ciment a été étudié.

III. ETUDE PHYSICO-CHIMIQUE DU COMPOSITE DANS LA MATRICE CIMENTAIRE

A. Activité pouzzolanique
Tout d’abord, I'activité pouzzolanique du composite a été évaluée avec 'essai Chapelle modifié.
Cet essai est décrit dans la norme francaise NF P18-513 (annexe A). Il permet de quantifier
l'hydroxyde de calcium fixé grace a la réaction pouzzolanique, en combinant 1 g de 1'ajout

1396



RUGC 2025 - Prix René HOUPERT AJCE, vol. 43 (1)

cimentaire avec 2 g de CaO dans 250 ml d'eau distillée. La suspension est mise en agitation a 90°C
pendant 16 heures. La quantité d'hydroxyde de calcium fixée par la pouzzolane est déterminée
par extraction de saccharose et titrage acide (Ferraz, 2015). Cet essai a été réalisé également sur la

poudre de verre, pour avoir une valeur d’activité pouzzolanique de référence.
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Figure 3. Activité pouzzolanique de la poudre de verre et du composite broyé selon I'essai Chapelle modifié.

La Figure 3 montre l'activité pouzzolanique (exprimée en mg de Ca(OH):/g de poudre) de la
poudre de verre et du composite broyé. L'activité du quartz (Li et al., 2018) est également
présentée a titre de référence, afin de situer les matériaux par rapport a un produit inerte.

Il est constaté que l'activité pouzzolanique de la poudre de verre est légerement supérieure a
celle du composite. Néanmoins, il convient de noter que les valeurs sont calculées sur la base de la
masse totale de poudre utilisée dans l'essai. Dans le cas du composite broyé, cette masse contient
environ 30 % de résine inerte sur le plan pouzzolanique, ce qui diminue la valeur d’activité totale.

Si I'on recalcule l'activité pouzzolanique du composite, mais en ne tenant compte que de la
fraction massique correspondant au verre broyé, on constate que l'activité pouzzolanique du
verre contenu dans le composite est comparable a celle de la poudre de verre, comme l'illustre la
Figure 3.

En revanche, les résultats des essais mécaniques (Figure 2) suggerent que, dans les mortiers
composites, la réaction pouzzolanique du verre est moins développée, ce qui se traduit par une
résistance a la compression plus faible. D'une part, cela s’explique par le fait que 10% du ciment
est remplacé par la résine, ce qui réduit la quantité de chaux produite par I'hydratation du ciment,
et donc la réactivité pouzzolanique potentielle du verre dans le composite. D'autre part, comme le
montre la Figure 1, des résidus de résine restent présents a la surface des particules de verre,

limitant ainsi leur surface réactive disponible.

B. Effet de la résine dans la matrice cimentaire
La présence de la résine dans la matrice cimentaire peut aussi affecter les propriétés mécaniques
des mortiers. Chen et al., (2022) ont constaté qu'un inconvénient de l'utilisation de résines
thermodurcissables dans le béton est que la qualité de I'interface entre les thermodurcissables et le
ciment est faible. Pour étudier cela, des fractures fraiches du mortier contenant des composites ont
été prélevées a 91 jours, puis elles ont été observées a l'aide d'un microscope électronique a
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balayage (MEB). Un microscope Phenom XL ThermoFisher a été utilisé, a vide partiel, et a 10 kV
pour les observations des échantillons qui n’ont pas été métallisés au préalable.
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Figure 4. Images au MEB de fractures fraiches de mortiers fabriqués avec de la poudre composite.
La Figure 4 montre les fractures fraiches des mortiers fabriqués avec le composite. Des porosités
et des cavités (entourées en jaune) sont observées autour des particules de résine dans la matrice
cimentaire. Ces défauts peuvent provenir d'un manque de compatibilité entre la résine et les
produits d’hydratation du ciment, entrainant une réduction des résistances mécaniques (Chen et
al., 2022).

D'autres études menées sur la durabilité des barres d'armature composites renforcées de
fibres de verre en milieu alcalin ont révélé des interfaces semblables a celle de la Figure 4. Les
auteurs ont attribué ces défauts a la dégradation chimique de la résine en milieu alcalin
(Benmokrane et al., 2017). Pour déterminer si notre composite subit aussi cette dégradation, une
mesure de Carbone Organique Total (Shimadzu TOC-V CSH) a été prise dans une solution
alcaline avant et apres 4 heures d'immersion de la poudre composite, suivant la méthode décrite
par Bessaies-Bey et al., (2021). Les résultats sont résumés dans le Tableau 3.

Tableau 3. Carbone Organique Total de la solution alcaline avant et aprés immersion du composite.

Carbone organique extrait (g/L)

Avant immersion 0,014
Apres 4 h d'immersion 23,962

La forte augmentation de la quantité de carbone extraite en solution indique que l'exposition du
composite au milieu alcalin entraine une dégradation de celui-ci, libérant des extractibles
organiques en solution. Ainsi, les porosités observées entre la résine et la pate cimentaire peuvent
étre également liées a une hydrolyse partielle de la résine. De plus, pour déterminer si ces
extractibles organiques libérés lors de I'hydrolyse affectent 1"hydratation du ciment nous avons
évalué par microcalorimétrie 1'évolution du flux de chaleur d'une pate de ciment en présence de
ces extractibles.

C. Suivi de I'hydratation du ciment par microcalorimétrie
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Afin d’analyser uniquement l'effet des produits de dégradation relargués en solution, la poudre
composite n’a pas été mélangée avec le ciment dans cette partie de 1'étude. En revanche, nous
utilisons la solution d’extractibles obtenue apres 1'exposition du composite en milieu alcalin.

Pour le suivi de I'hydratation du ciment, deux pates de ciment avec un rapport eau/ciment de
0,5 ont été préparées. Une pate de référence a été préparée avec la solution alcaline, et une
deuxieme pate de ciment a été fabriquée en mélangeant le ciment avec la solution d’extractibles.
La concentration de ces extractibles représente un taux de remplacement de 30 % des déchets
composites. Un calorimetre isotherme de TA Instruments est utilisé pour déterminer 1'évolution
du flux de chaleur pendant 24 heures a 23 °C, en introduisant des flacons scellés avec 4 + 0,5 g de
pate de ciment.
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Figure 5. Evolution de I'hydratation des pates de ciment.

La Figure 5 montre I'évolution de 'hydratation de la pate de ciment de référence, et de la pate de
ciment fabriquée avec la solution d’extractibles du composite broyé (CP30). Il est constaté que,
malgré que le flux total de chaleur reste inchangg, les extractibles du composite broyé entrainent
un retard significatif dans le temps de prise du ciment. Cela montre que la résine contenue dans le
composite broyé peut affecter I'hydratation du ciment a court terme. Cependant, les conséquences
de ces extractibles sur les performances mécaniques a long terme doivent étre explorées
davantage.

Des phénomenes similaires ont été observés dans la littérature des bétons biosourcés
(Delannoy et al., 2020; Diquélou et al., 2016; Nalet and Nonat, 2016; Xu et al., 2024). Les lixiviats
organiques tels que les polysaccharides, les dérivés de saccharides ou les composés phénoliques
ont un impact sur I'hydratation du ciment, retardant surtout le temps de prise. Delannoy et al.,
(2019); Diquélou et al., (2016, 2015) démontrent que les effets négatifs sur 'hydratation du ciment
affectent considérablement les propriétés mécaniques des bétons.

IV. CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Ce projet a étudié la valorisation des composites renforcés de fibres de verre en tant que
remplacement partiel du ciment. Les valeurs de résistance a la compression a 7, 28 et 91 jours des
deux séries de mortiers dans lesquels le ciment est partiellement remplacé par de la poudre de
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verre (20 % de verre) et par la poudre composite (20 % de verre + 10 % de résine) montrent que la
poudre de composite de fibres de verre est moins efficace pour améliorer la résistance a la
compression que la poudre de verre.

L’essai Chapelle nous a permis de constater que les deux poudres présentent une activité
pouzzolanique quasi similaire. Ainsi, la moindre efficacité de la poudre de composite renforcés
par des fibres de verre dans l'amélioration de la résistance mécanique peut étre attribuée a la
présence de résine.

Les fractures fraiches des mortiers contenant le composite montrent que la résine crée des
mauvaises interfaces, dii a la dégradation chimique de celle-ci en milieu alcalin. De plus, ce
phénomene libere des extractibles organiques en solution, qui affectent I'hydratation du ciment,
ce qui se manifeste dans les premieres heures d'hydratation par un retard dans le temps de prise.

Ce projet développe une nouvelle voie de valorisation des déchets de composites renforcés
de fibres de verre issus de différentes industries telles que le transport, 1'éolien et le sport. Il
permet également de réduire la quantité de ciment utilisée, réduisant ainsi I'empreinte carbone de
l'industrie du ciment.
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