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RESUME L’industrie de la préfabrication du béton représente environ 20 % de la production
mondiale, et I'intégration de bétons bas carbone y est un enjeu majeur. Cette étude explore une
approche innovante combinant cure thermique et carbonatation pour améliorer les
performances mécaniques de ciments a fort taux de substitution tout en stockant du CO,. Trois
pates ont été testées a I'age de 2 jours, respectivement composées d'un ciment de référence
(OPC), d'un deuxieme ciment avec 60 % de laitier de haut fourneau (PSe) et un troisieéme ternaire
combinant laitier et argile calcinée (PCCl30Ss0). Comparée a une cure humide classique, la cure
combinée améliore la résistance a la compression de 16 % (OPC), 55 % (PSe) et 92 % (PCC130Ss0).
Le module de fluage mesuré par microindentation, reflétant la résistance du matériau au
chargement de fluage, augmente notamment de 78 % pour le liant ternaire. Le procédé permet
aussi une fixation de CO; atteignant 1 a 6 % de la masse cimentaire. Ces résultats prometteurs
ouvrent la voie a une préfabrication plus durable et performante, avec un potentiel d"application
a d'autres formulations bas carbone.

Mots-clefs jeune age, additions minérales, carbonatation, cure thermique, performance
mécanique, microindentation

I. INTRODUCTION

L’industrie de la préfabrication du béton occupe aujourd’hui prés de 20 % de la production
mondiale. L’adaptation des bétons bas carbone a faible dosage en clinker a la préfabrication
présente donc une préoccupation majeure des industriels, notamment dans la gestion de
I’amélioration de leurs propriétés mécaniques au jeune age. En effet, 'emploi de certaines additions
minérales affaiblit les propriétés (micro)mécaniques de liants bas carbone au jeune dge, surtout avec
des taux de substitution de ciment élevés.

La cure thermique est une pratique communément utilisée dans 1'industrie de préfabrication pour
I'activation de ces liants afin d’améliorer leurs résistances au jeune dge. Ce processus accélere
I'hydratation et améliore les performances mécaniques au jeune dge en augmentant la formation
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des CSH (Escalante-Garcia and Sharp, 1998; Lothenbach et al.,, 2007). Cependant, elle est tres
consommatrice d’énergie, ce qui peut paraitre « contradictoire » avec la philosophie bas carbone.

Face aux enjeux environnementaux, la cure par carbonatation s’impose comme une alternative
prometteuse, combinant développement mécanique et séquestration du carbone (Andrade and
Sanjuan, 2018). Ce procédé consiste a exposer les matériaux cimentaires jeunes a une atmosphere
enrichie en CO,, induisant la carbonatation des phases non hydratées du ciment ainsi que des
produits d'hydratation, notamment la portlandite et le C-S-H, avec formation ultérieure de
carbonate de calcium (Rostami et al., 2011). Par ailleurs, la carbonatation permet de réduire la
consommation énergétique globale du processus de cure, participant ainsi a un cycle carbone plus
vertueux (Koytsoumpa et al., 2018; Pan et al., 2018). Cependant, un taux élevé de substitution du
ciment pourrait limiter I'efficacité de la cure par carbonatation, en raison d’une hydratation plus
lente au jeune age (Zhang et al., 2021).

Bien que les effets de la cure thermique et de la carbonatation aient été largement étudiés
séparément, leur combinaison reste peu explorée. Cette étude propose un protocole innovant
associant ces deux régimes de cure, pouvant offrir une approche synergique, exploitant les
avantages complémentaires de chacun pour optimiser les performances du matériau. Pour cela,
trois liants cimentaires sont étudiés, le premier composé uniquement de CEM I, le deuxieme
remplagant le CEM I avec 60 % de laitier de haut fourneau et le troisieme avec une utilisation jointe
du laitier de haut fourneau et de 1’argile calcinée en 60 %. Nous comparons 1'effet de ce régime de
cure au jeune age avec une cure a l'eau conventionnelle en évaluant : i) la fixation de COy, ii) le
développement de la résistance a la compression en lien avec I'hydratation, et iii) les propriétés
micromécaniques évaluées par microindentation.

II. MATERIAUX ET METHODES

A. Matériaux et formulations

Trois formulations de pates cimentaires font 1'objet de la présente étude, fabriquées a base de ciment
Portland de type CEM 152,5 N, de laitier de haut fourneau (GGBFS) et d’argile calcinée CC1 dont
les compositions chimiques sont données dans le Tableau 1. Leurs masses volumiques respectives
sont 3,15 g/cm?, 2,90 g/cm3 et 2,20 g/cm3 et leurs surfaces spécifiques respectives sont 3979 cm?/g,
4450 cm?/g (BET) et 190000 cm?/g (Blaine). Le rapport eau/liant des pates (E/L) est fixé a 0,40. La
premiére est composée uniquement de CEM I et est appelée OPC, les deux autres par remplacement
de 60% du volume de CEM I par du GGBFS dans le PSeo et par du GGBFS et du CC1 dans le
PCCl1s0Ss0. Un superplastifiant a été ajouté a cette derniére pate pour garantir une consistance
similaire de tous les mélanges, étant donné la forte demande en eau de l'argile calcinée. Ces
formulations ont été choisies car le PSeo contient des liants CEM III/A, tout en aidant a comprendre
les effets combinés observés pour le PCCl130Ss0, qui, a son tour, ressemble étroitement au CEM VI
nouvellement normalisé en Europe. Des échantillons prismatiques de dimensions 4 x 4 x 16 cm?3, et
d’autres cylindriques de dimensions 32,8 x 5,8 cm? sont fabriqués. Leurs conditions de cure seront
détaillées par la suite.
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Tableau 1. Composition chimique du ciment, GGBFS et CC1 employés (% massique).
Matériau | SiOz | Al2O0s | Fe20s | CaO | MgO | SOs | K20 | Na2O | CI- S> | LOI

CEM1 20,4 44 23 | 640 | 39 | 29 066 | 015 |0,02|<0,02| 1,2
GGBFS | 37,7 | 10,2 06 | 438 | 64 | 01 (028 021 |002| 07 -
cCc1 53,95 | 3848 | 1,82 | 0,04 | 0,19 - 1,04 | 0,10 - - -

B. Conditions de cure

Chaque formule a subi deux conditions de cure pendant les premieres 48 h, schématisées dans la
Figure 1:

e Cure humide (HUM) : apres coulage, les échantillons sont stockés a I’air dans une chambre
humide a 20 °C et 95 % HR. Ils sont ensuite décoffrés a 20 h et immergés dans 1'eau saturée
en chaux jusqu’a I'dge de 44 h. Une période de séchage de 4 h est envisagée jusqu’a 1'dge
de 48 h.

e Cure combinée thermique et carbonatation (CT+CC) : les échantillons sont introduits dans
une enceinte et climatique exposés a un cycle a la vapeur d'une température maximale de
55°C et 95 % HR. Cette étape est suivie par une carbonatation qui inclut un pré-
conditionnement sous 20 °C et 65 % HR pendant 4 h, et la carbonatation ot les échantillons
sont placés dans une enceinte a 20 °C et 65 % HR, et une concentration de CO: de 20 %
pendant 20 h. Comme la cure humide, une période de séchage de 4 h est ensuite envisagée

jusqu’al’age de 48 h.
Oh 20h  24h 44h 48h .
' Cure humide (HUM)
Cure combinée (CT+CC)
Coulage Décoffrage Préparation Essais

des poudres

[JCure dans l'eau saturée en chaux a 20 °C [JCure a 20 °C, 65 % HR et 20 % de CO2
[JCure al'air 2 20 °C et 95 % HR [[]Cure a l'air a4 20 °C et 65 % HR
[ICure sous cycle thermique*

Figure 1. Chronologie des deux conditions de cure des pates cimentaires. *Le cycle thermique est décrit ci-
dessous dans la Figure 2.

C. Méthodes et techniques expérimentales

Tous les essais suivants sont réalisés a 1’age de 2 jours.

Pour évaluer l'état de carbonatation des pates sous les régimes de cure combinée, de la
phénolphtaléine a été pulvérisée sur la section a mi-hauteur des échantillons cylindriques, un
indicateur de pH coloré dont le changement de couleur se situe autour de pH 9. Les proportions de
zone carbonatée sont évaluées en calculant la section transversale correspondant au diametre non
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carbonaté (coloré, dnc) et en la soustrayant de la section transversale totale des cylindres de
diametre d, conformément a 1'équation :

d 2

Ratio de la section carbonatée (%) = (1 — (%C) ) x 100 1)
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Figure 2. Cycle utilisé pour la cure thermique.
Une analyse thermogravimétrique a été réalisée sur les trois échantillons sous différents régimes de
cure afin de quantifier leur teneur en portlandite et en eau liée, conformément a la norme ASTM
C1872-18. Ces deux quantités permettront de suivre I'évolution de la réaction pouzzolanique et de
la réaction d'hydratation. D'autre part, ' ATG permettra d'évaluer l'absorption de CO: par les liants
hydratés. A cette fin, 100 g de pates broyées a 80 um de diamétre maximal, en provenance d’une
fine lamelle coupée transversalement du cylindre, ont été soumises a un profil de température allant
de 20 °C a 1000 °C a un taux de 10 °C/min.

L'eau liée représente la quantité d'eau libérée par les produits d'hydratation pendant le chauffage
et est calculée en ajoutant la perte de masse entre 40 °C et 400 °C (en utilisant la méthode par étapes
sur la courbe DTG) correspondant a la déshydratation du C-S-H, de l'ettringite et d'autres produits
d'hydratation et la perte de masse entre 400 °C et 550 °C (en utilisant la méthode de Marsh sur la
courbe TGA) correspondant a la déshydroxylation de la portlandite. La perte de masse de la
portlandite est ensuite utilisée pour calculer la proportion massique réelle de portlandite dans la
pate. Quant a la fixation de CO,, il est quantifié comme la perte de masse entre 550 °C et 850 °C
divisée par la masse initiale de liant non hydraté muiant:

Mss50°c — Mgspoc

CO, stocké (%) = x 100 2)

Miiant

Les éprouvettes prismatiques préparées selon le protocole décrit précédemment sont soumises a
un essai de flexion. Ensuite, chacune des deux parties est testée en compression sur la section
4 x 4 cm?. La résistance a la compression est calculée en moyennant au moins trois valeurs sur trois
échantillons différents selon la norme NF EN 196-1.

Ensuite, des essais de microindentation ont été effectués sur toutes les pates sous les différentes
conditions de cure, afin d’élucider les effets de la cure sur la microstructure, ainsi que le role de
celle-ci dans le développement des propriétés macro-mécaniques. Avant de réaliser ces essais, la
surface des échantillons est bien polie afin de minimiser les défauts. La rugosité finale des
échantillons mesurée sur une surface de 50 x 50 um? est inférieure a 50 nm.

147



Cure thermique et carbonatation au jeune age NoMaD 2025

Pour ce faire, un microindenteur Fischerscope HM2000 est employé, équipé d'une pointe Vickers.
Une charge maximale Pmax de 2 N est employée, maintenue constante afin de mesurer le fluage. Des
indents sont réalisés le long du rayon des échantillons cylindriques a mi-hauteur de I'échantillon,
étant donné que la diffusion de CO: est radiale a hauteur fixe.

Le centre et un point du bord de l'échantillon sont donc visés sous le microscope du
microindenteur. La distance entre les deux points est évaluée, et un nombre d’indents est choisi de
telle sorte a avoir un espacement de 100 pm (+ 1,2 um car le nombre d’indents calculé n’est pas
toujours entier). Ensuite, une moyenne de 10 valeurs est calculée chaque 1 mm et tracée pour avoir
un profil de propriété (E ou C) selon le rayon.

Le module d'indentation M et le module d'Young E peuvent étre calculés comme suit, selon
I'approche d’Oliver et Pharr (Oliver and Pharr, 1992) :

1 |m 1 1-v* 1-v2
M=2 /—S 3 — = + @)
2 [A. ) M E Eina

S est la pente de la courbe de déchargement a la charge maximale, v est le coefficient de Poisson du

matériau qui est égal a 0,24 pour la pate de ciment (Constantinides and Ulm, 2004) et vine=0,07 et
Eina=1141 GPa sont respectivement le coefficient de Poisson et le module d'élasticité de la pointe
diamantée.

En ce qui concerne le module de fluage C, il est proportionnel a la variation de la dérivée de la
complaisance de fluage L(t) exprimée dans I'équation (5), avec h(t) la profondeur de pénétration
pendant la phase de maintien de charge.

0,8

0 Il Lol Il Lol Il L1

0,1 1 10 100
At (s)

Figure 3. Fluage logarithmique d'une pate de ciment obtenu par microindentaion.

Etant donné que le fluage des matériaux cimentaires est bien représenté par une évolution
temporelle logarithmique a cette échelle, C est obtenu par ajustement de la profondeur de
pénétration pendant la phase de maintien de charge qui peut s’écrire sous la forme h(t) =
x;1n (x,t + 1), avec x1 et x2 les deux parametres d’ajustement. La Figure 3 montre un exemple de
cette fonction sur une pate de ciment. Enfin, C est obtenu par la formule (6).

. A h(t) 1 _ Prax | T
=2 |— =— 5 C=—-|— 6
L) =2 ’n PGt (5) 2, }Ac (6)
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III. RESULTATS ET DISCUSSION

A. Sections carbonatées et capture de CO:

Les sections carbonatées des pates cimentaires, apres 2 jours d’hydratation, ont été identifiées par
utilisation de phénolphtaléine, et les résultats sont résumés dans la Figure 4. Nous pouvons
remarquer que 'OPC présente le taux de carbonatation le plus faible des trois formulations. Le
remplacement de 60% du ciment Portland par du laitier entraine une augmentation de la
carbonatation, qui est encore plus importante avec l'utilisation jointe de laitier et d’argile calcinée.

Le taux de CO: fixé par les liants sous cure combinée a été quantifié et les résultats sont résumés
dans le Tableau 1. Comme I'objectif est de quantifier le CO: fixé uniquement a la suite du processus
de carbonatation, les quantités de CO: dérivées de l'équation (2) pour la cure humide
(correspondant aux carbonates de calcium naturellement présents dans ces mélanges) sont
doéduites des quantités calculées sous cure combinée. La substitution de ciment favorise la fixation
de CO: dans les liants pour aller de 0,9 % dans I'OPC a 4,6 % dans PSe« et finalement atteindre 5,2
% dans PCCl1s0Ss0, ce qui est corrélé a la quantification des sections carbonatées précédemment
présentées.

(a) (b)

25,4 35,3 % 418 %

Figure 4. Ratio des sections carbonatées (zones incolores) sous cure combinée apres 2 jours d’hydratation de

la pate (a) OPC, (b) PSeo et (c) PCC130Ss0.
Tableau 1. Fixation de CO: des trois liants sous cure combinée (% par rapport a la masse des liants).

OPC PSeo PCC130S30
CO:: fixé (%) 0,9 4,6 5,2

B. Effet de la cure combinée sur le comportement mécanique au jeune ige

Le comportement mécanique des pates au jeune age, sous conditions de cure humide et combinée,
a été identifié en mesurant la résistance a la compression immédiatement apres la fin des cycles de
cure (48 h) sur les échantillons prismatiques, comme le montre la Figure 5. Tout d’abord, on peut
remarquer que I'OPC a une résistance a la compression plus importante que les mélanges binaire
et ternaire, signalant sa meilleure performance au jeune age grace a la forte hydraulicité. Ceci justifie
aussi le recours a l’activation au jeune age des liants bas carbone pour améliorer leur performance
mécanique. En ce qui concerne le régime de cure combinée, on peut remarquer une augmentation
de la fc2 des mélanges ayant subi une cure combinée par rapport a la cure humide, surtout pour les
binaire et ternaire d’environ 55 % et 92 % respectivement.

Afin de lier ce comportement a la réactivité du liant, nous avons quantifié la teneur en portlandite
et]’eau liée des trois pates sous les deux régimes de cure, et les résultats sont montrés dans la Figure
6. Tout d’abord, nous pouvons remarquer que 'OPC présente une teneur en portlandite et en eau
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liée plus élevées dans les deux régimes de cure par rapport aux mélanges binaire et ternaire,
appuyant ainsi les résultats de la résistance mécanique. La teneur en portlandite de I'OPC reste
pratiquement invariable vers les 10 % dans les deux régimes de cure, tandis que cette quantité
diminue de 66 % et 59 % sous cure combinée par rapport a la cure humide, respectivement dans les
liants binaire et ternaire. Cette diminution est due au processus de carbonatation, en accord avec
les observations des sections carbonatées dans la Figure 4.

En ce qui concerne la quantité d’eau liée, celle-ci diminue de 13 % pour 'OPC, ce qui peut étre du
soit a la précipitation de carbonates qui entourent les particules de ciment et qui les empéchent de
s’hydrater, ou a la compétition entre I'hydratation et la carbonatation. Ceci est le cas aussi pour
PCCl130Sso, en plus de la diminution de la quantité de portlandite par carbonatation, dont I'eau liée
diminue de 28 % par rapport a la cure humide. Pour PSe, cette quantité reste pratiquement
invariable, malgré la diminution de la quantité de portlandite. Ceci peut étre expliqué par le fait
que la cure thermique des systémes cimentaires a base de laitier favorise I'hydratation de I'alite et
accélere celle de la bélite au jeune age (Escalante-Garcia and Sharp, 1998). A partir de ces données,
on peut expliquer 'augmentation de résistance des liants bas carbone par la précipitation des
carbonates de calcium renforcant la composition chimique et microstructurale des pates (Liu et al.,
2021; Zhang et al., 2017) et réduisant la porosité.

50 LB HUM OCT+CC
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o
T
R
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Figure 5. Résistance a la compression des trois mélanges sous les quatre régimes de cure a 1’age de 2 jours.

C. Effet de la cure combinée sur le comportement micromécanique au jeune ige

Les propriétés micromécaniques des liants étudiés ont été mesurées suivant le rayon des
échantillons cylindriques d’hydratation afin d’explorer Ieffet radial de la cure combinée, comparée
a la cure humide pour laquelle les propriétés (lignes continues) sont constantes suivant le rayon, et
sont montrées dans la Figure 7. Il est important de noter que compte-tenu du grand écart-type sur
les module de fluage, une analyse ANOVA a été réalisée et a montré que les différences entre les
moyennes des différents échantillons sont statistiquement significatives. Nous pouvons remarquer
que sur I'OPC, les propriétés micromécaniques sont en général invariantes suivant tout le rayon et
sont un peu en-dessous de la moyenne calculée sous cure humide, jusqu’a la derniere valeur ayant
des propriétés plus élevées atteignant les 24,4 GPa pour le module élastique et 216,8 GPa pour le
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module de fluage. En revenant sur la Figure 4 montrant les sections carbonatées, nous pouvons
remarquer que c’est la partie coincidant avec le rayon carbonaté, ce qui est conforme avec les
résultats de la littérature (Kaddah et al., 2022), et peut étre expliqué par la formation des carbonates
de calcium, ayant des propriétés mécaniques plus importantes que les C-S-H carbonatés (Han et
al., 2012). Ensuite, il s’avere que les propriétés de PSe sont aussi invariantes selon le rayon, et sont
plus importantes que la moyenne calculée sur les échantillons qui ont subi une cure humide.

(a) (b)
14 25
2, |FHUM DCTHCC EHUM OCT+CC
éBlO - TTT1 201 1 Erreur représentative
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Dg L <15 I
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OPC PSg PCC15,55 OorcC PSq PCC15,S5

Figure 6. (a) Teneur en portlandite et (b) eau liée des trois mélanges sous les quatre régimes de cure a 1'age
de 2 jours.
Cependant, les propriétés du liant ternaire semblent diminuer aprés une distance du centre de
10 mm, qui coincide avec le rayon carbonaté. En effet, le module élastique diminue de 15,9 GPa a
12,6 GPa et le module de fluage de 141,0 GPa a 107,4 GPa, avec des propriétés généralement plus
élevées par rapport a celles mesurées sur 1'échantillon sous cure humide.

Une différence de comportement est remarquée entre les différents liants dans la zone carbonatée
des échantillons sous traitement combiné. En général, on remarque que la cure combinée permet le
renforcement de la microstructure des liants bas carbone, pour s’approcher de celle de 'OPC.

Nous regardons plus en détails les propriétés dans les zones non-carbonatées des trois liants, sur
10 mm de rayon depuis le centre de I'échantillon OPC, et sur 6 mm pour PSeo et PCC130S30 compte-
tenu des profils de sections carbonatées (Figure 4). Les propriétés calculées sont résumées dans le
Tableau 2. Pour I'OPC, ces propriétés s’approchent de celles mesurées sur la méme formule sous
cure thermique seule, comme nous le démontrons dans (Bekrine, 2024). En revanche, les propriétés
calculées sur les parties non-carbonatées des liants binaire et ternaire sont plus importantes que
celles mesurées sur ces mémes liants que ce soit ceux sous cure thermique ou sous cure humide
(Bekrine, 2024). Ceci appuie le fait que 'augmentation de la résistance mécanique est due au
renforcement de la microstructure.

Il est intéressant de noter qu’en particulier, la résistance au fluage du mélange ternaire est nettement
plus importante que celle mesurée sous cure thermique de 49 %, ce qui montre l'intérét de la cure
combinée pour I'amélioration de la microstructure des liants ternaires.
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Figure 7. Evolution du (a) module élastique et (b) module de fluage des mélanges étudiées avec la
profondeur de pénétration de CO2 sous cure par carbonatation a 2 jours d’hydratation. Les lignes horizontales
présentent la moyenne des propriétés sous cure humide, les marqueurs présentent les propriétés sous cure combinée. Les
lignes en pointillés verticales présentent les fronts de carbonatation.

Tableau 2. Propriétés micromécaniques (moyenne * écart-type) des sections non-carbonatées dans les trois
pates cimentaires sous cure combinée apreés 2 jours d’hydratation.

Eir (GPa) Cir (GPa)
OPC 18,9+1,9 131,9+19,7
PSeo 19,6 £2,1 105,4+16,3
PCC130S30 16,8 +1,3 161,7 +23,2

IV. CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

Dans cette étude, nous avons exploré l'effet au jeune age d’un régime de cure innovant, combinant
cure thermique et carbonatation, sur les propriétés de trois formulations : un ciment Portland
classique (OPC), un liant binaire avec 60 % de laitier de haut fourneau (PS«), et un liant ternaire
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contenant 30 % de laitier et 30 % d’argile calcinée (PCCls0Ss0). Les résultats montrent que la
substitution du clinker par des matériaux alternatifs favorise la fixation de CO,, atteignant jusqu’a
5,2 % pour le liant ternaire contre seulement 0,9 % pour I'OPC, en corrélation avec les profondeurs
de carbonatation mises en évidence par I'indicateur pH.

Sur le plan mécanique, la cure combinée améliore significativement la résistance a la compression
au jeune age (48 h) pour les formulations PSeo et PCC130S30, avec des gains respectifs de 55 % et 92 %
par rapport a une cure classique humide. Cette amélioration est liée a la précipitation de carbonates
de calcium, qui renforce la microstructure. L’analyse chimique confirme une diminution marquée
de la portlandite, signe d"une carbonatation active.

Les mesures micromécaniques révelent également un renforcement localisé des propriétés dans les
zones carbonatées, en particulier pour le liant ternaire, dont le module de fluage augmente

significativement.

Cette étude ouvre de nouvelles voies de recherche pour améliorer les propriétés des matériaux
cimentaires modernes a jeune age, ce qui pourrait étre particulierement utile pour 1'industrie de la
préfabrication. Afin d'explorer plus avant I'impact du régime de cure proposé, son effet sur d'autres
formulations a faible teneur en carbone utilisant d'autres additions minérales pourrait étre testé.
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