LABORATOIRE D' ENERGETIQUE ET DE
MECANIQUE THEORIQUE ET APPLIQUEE

UMR 7563

Influence des conditions
environnementales sur les propriétés
multi-échelles d'argiles compactées

Olivier Cuisinier

0

UNIVERSITE
DE LORRAINE




UNIVERSITE
DE LORRAINE

&= Bemba LEomome o iectniave o1 oe | @O
L' étude du comportement THMC des sols, une
problématique multi-échelles

Minéraux du sol, eau “h

Laboratoire

Gravel

Ouvrage

Lime treated
material

Assemblages §i@&”;
de particules M8

2 /38



UNIVERSITE
DE LORRAINE

y /“/;,-:L LABORATOIRE D’ ENERGETIQUE ET DE
KQ:S;;»QITIJ.G. MECANIQUE THEORIQUE ET APPLIQUEE

T——

Démarche

« Constat : des sollicitations externes, notamment liées a
I'environnement, peuvent modifier les caractéristiques et le
comportement d'un sol, a toutes les échelles

- Problématique : analyser, comprendre les processus couplés entre
sollicitations externes et comportement THM du sol micro et macro

« Objectifs
+ Quantifier les relations, couplages entre les différents processus
- Intégrer les differentes echelles dans I'analyse
« Modéliser le comportement de ces matériaux
 Prévoir le comportement des ouvrages
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Approche mise en ceuvre
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Les argiles gonflantes

Elément constitutif de base = feuillet TOT avec différents charges

T— «<—Face |latérale

Schéma d'un feuillet de smectite (Ferrage, 2004)
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Difféerentes échelles de porosité
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Définition de la structure des sols

- Deux composantes a la structure des sols (Burland 1990) :
 |'arrangement géométrique des particules
 |es cimentations / liaisons entre les particules

Burland 1990
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Comment les conditions environnementales
peuvent-elles altérer le comportement des argiles
gonflantes?

 Deux exemples pour illustrer le lien entre microstructure et
comportement des argiles gonflantes

« Influence de la nature du fluide hydratant sur la pression
de gonflement d’une argile

« Impact de cycles hydrigues sur le comportement macroscopique
d’une argile gonflante traitée a la chaux
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Le gonflement a I'échelle de la particule

Le gonflement cristallin

feuillet OW

Influence du cation interfoliaire :

mesures DRX sur bentonites
(a) sodiques et (b) calco-
magnésiennes
(Likos et Wayllace, 2010)

XRO basal spacing (A)

feuillet 1W

feuillet 2W

¥RD basal gpacing (A)

B5 b 2iayers ¢ BXp . »®
15.0 .-(
r
14.5 o F
’
140 Trendlinefor analysis of porosity evolution ,’ >
135 m
4
130 - ’
d - ot
125 14ayer (A== . +
12.0 xf + + ®\llar (2007) 1.3 glem®
5 aVilar (2007) 1.6 glem’®

13t 7 XCasasefal (1992)

®Ferrage efal (2005)
"o f i " ODevineau ef al. (2006), iree

i P ADevineau et al (2008), cenfined
105 / =Bererd ef al. (1995)
e 4 WChipeta stal (1897)
: C-layers “+Kerenand Shainberg (1975)
- E.l:..:‘ +Zettemayer of al (1955)
el | is Fripat ei al._ [1965)
2.0 I
0 20 40 B0 E0 100

Relative humidity (%)

140

135

130

125

120

Evolution discréte de

I'espacement interfoliaire

(Ferrage, 2004)

UNIVERSITE
DE LORRAINE

——— =i = A = =il ==
2ayers
T 1 ]
7 ®Ceballerc et al. (2004), Ca
| ) AFemrage ef al (2005), Ca
7 X Casesetal (1997), Mg
,ﬁ KCasesetal (1997), Ca
LA 7% ©@Omeredand Newman (1953)
] OVilar (2007), 1.5 glem®
4 \ wYillar (2007) 1.6 giem?
+ 'i’ =Ferrags ef all (2005}, Mg
7 Trendline foranalysis aChipara et af. (1997), Ca
y) of porosity evolution 12 Keren and Shainberg (1975), Ca
/ a +Mooney ef af. (1952)
n
L Hayer
0 20 40 &0 80

Relative humidity (%)



/“/ﬁl; LABORATOIRE D’ ENERGETIQUE ET DE
(& ?&I’“]'.G. MECANIQUE THEORIQUE ET APPLIQUEE

UNIVERSITE
\§ DE LORRAINE

. Le gonflement a I'échelle de la particule

Le gonflement osmotique en solution diluée au-dela de 20 A (3-4W)
avec influence du cation interfoliaire
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Le gonflement a I'échelle macroscopique

Dispositif assurant un volume constant des éprouvettes avec suivi de la
pression de gonflement Pg

Evolution caractéristique de Pg a volume constant lors d'une
hydratation par un fluide
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(Komine et Ogata, 2003)
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Le gonflement a I'échelle macroscopique
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Influence de la masse volumique seche sur le profil de gonflement
Augmentation de l'intensité du pic et du plateau lorsque la masse volumique seche augmente
Augmentation du temps pour atteindre un valeur de Pg stabilisée lorsque la masse volumique
seche augmente
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Profil de gonflement a différentes masses volumiques séche d'éprouvettes d'argile FoCa
(Imbert et Villar, 2006)
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Modélisation du gonflement
Deux types d'approches :

Pg a I'échelle macroscopique calculée a partir de la pression de gonflement entre 2 feuillets
Evolutions de Pg et de la microstructure évaluées a partir du comportement THM du matériau
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Prise en compte des différentes forces d’interaction
entre feuillets et particules permettant de discriminer
(Liu, 2013) :

1. gonflement cristallin

2. gonflement osmotique

n, stacked
unit layers

Diffuse double layer

Hydrated cations/water layers Modéele de Barcelone BExM : (a) surface

L S— ns stacked de charges, (b) fonctions d'interactions(Ye

Hydrated cations/water layers unit layers et al ’ 2009)
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Modélisation du gonflement

Exemples de résultats :
Modele de Liu : bonne corrélation entre Pg calculée en fonction de la masse volumique seche et
résultats expérimentaux, forte dépendance du modele avec le nombre de feuillets par particule
BExM : bonne corrélation entre résultats calculés et expérimentaux (Pg et évolution de la porosité
inter-agrégats), forte dépendance du modele avec la fonction d'interaction semi-empirique
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Approche
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Problématiques

Gonflement d’ eprouvette a volume constant : phénoméne mutli-échelles
Etudes effectuées a différentes échelles et sur différents échantillons - artéfact
Observations qualitatives

Contribution relative osmotique / cristallin en lien avec la réorganisation structurale ?

Objectifs des travaux
Etude multi-échelle du gonflement & volume constant

Travailler sur un nombre limité d'éprouvettes pour limiter les artéfacts - développement d’'un
nouveau dispositif expérimental permettant :

Suivi de Pg macroscopique

Caractérisation porosité inter-agrégats par UCT et au MEB (post-mortem)

Caractérisation porosité inter-particulaire au MET et par adsorption de gaz (post-mortem)

A

Etat final

¢ Tomographies intermédiaires

tat initial )

- Temps +

- Pression de gonflement +
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Dispositif de mesure, cedo-tomometre

Cahier des charge de | cedo-tomometre
suivi de Pg = résistance mécanique
suivi de la porosité inter-agrégats par uCT = cellule adaptée aux conditions
dutilisation du tomographe + atteindre un résolution des images satisfaisante
compatibilité de la cellule avec différents fluides
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—
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Matériau d’étude : Kunipia G

Type

Teneur en smectite
Phases accessoires

Masse volumique des particules (Mg/m?)
CEC (mequiv/100g)
Cations échangeables

Potentiel de gonflement

Smectite sodique

95%

1-2% carbonates

2-3% quartz

2,71

115,0

91% Na, 8% Ca, 1% K
590%

Pression de gonflement (MPa)
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o MX80 (Villar et al., 2012)
O FEBEX (Villar et al., 2012)
X Kunipia-F (Suzuki et al., 1992)
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Couplage entre Pg et porosité inter-agrégats

Pg vs. porosité inter-agrégats (>5um) suivie par uCT (NaCl 104 M)
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Couplage entre Pg et porosité inter-agrégats

Pg vs. porosité inter-agrégats suivie par uCT (NaCl 104 M)
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Stratégie expérimentale

Différents fluides pour I'hydratation :
NaCl 104 M et NaCl 101 M agissent sur la composante osmotique du gonflement
Méthacrylate de méthyle (MMA) agit sur la composante cristalline uniguement , il est choisit pour ses
propriétés proches de celles de I'eau (moment dipolaire, épaisseur notamment) qui engendre un gonflement de
I'espace interfoliaire (Blumstein et al., 1970 ; Tabtiang et al., 2000)

Méthacrylate de méthyle

Eau (MMA)
Moment dipolaire (D) 1,85 1,7
Epaisseur (A) 2,65 3,8
Viscosité (mPa.s) 1,002 0,584
Masse volumique (g/cm?) 0,998 0,94
Constante di¢lectrique (F/m) 80 6,32

Tension de surface (N/m) 72.10° 28.107
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Couplage entre Pg et porosité inter-agrégats

Evolution de Pg en fonction du fluide hydratant (NaCl 104 M, NaCl
101 M, MMA)
Plus la force ionique est faible et plus la pression de gonflement est faible, par
contre pas d’influence sur I'amplitude pic/creux/plateau

MMA (gonflement cristallin uniquement) : pression de gonflement supérieure aux
solutions de NaCl
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Impact du fluide hydratant

Comparaison NaCl
104 et 101 M

.................. NaCl 10-4 M
_— NaCl 10-1 M

Distance a partir de la surface hydratée (mm)
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Analyse MEB

Porosité inter-agrégat a I'état final au MEB (NaCl 104 M)
structure en nid d'abeille (amas d'agrégat) avec absence de gel au sein
rayon des pores de l'ordre de 0,2 um
- Limite de résolution en uCT
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Synthese (macroporositeé)

NaCl MMA
a : b .
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Conclusion
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- Développement d’un oedo-tomometre
 Suivi de la pression de gonflement au cours du temps
 Analyse de la porosité inter agrégats (> 5 pm)
« Compatible avec différents types de fluide

« Analyse du lien entre pression de gonflement et
meécanismes de gonflement
« Pic de pression = disparition pores interagrégats
 Associé au gonflement osmotique

« Perspectives
 Analyses a I'échelle de la particule (adsorption de gaz, MET)
« Impact de variations de densité
« Cas d'un fluide alcalin



LABORATOIRE D’ ENERGETIQUE ET DE_
MECANIQUE THEORIQUE ET APPLIQUEE

UNIVERSITE
DE LORRAINE

Comment les conditions environnementales
peuvent-elles altérer le comportement des argiles
gonflantes?

 Deux exemples pour illustrer le lien entre microstructure et
comportement des argiles gonflantes

« Influence de la nature du fluide hydratant sur la pression de
gonflement d’'une argile

« Impact de cycles hydriques sur le comportement
macroscopique d'une argile gonflante traitée a la chaux
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Cas des sols traités a la chaux

(5] T —
Characteristics of the silt
1.55 -
Geotechnical properties Value
Water content (%) 20.0 <
> 150 | i
Vo (—) 1.6 E
Liquid limit LL (%) 312 S
Plastic limit PL (%) 78 £ 0T !
Plasticity index Pl (%) 234 &
Particle density ps (Mg.m~—3) 2.66 1.40 |- —e— Tsotropic - 0%
—a— [sotropic - 0.5%
a
USCS ML —— [sotropic - 1%
2USCS: Unified Soil Classification System. 1.35 L———

ik
Mean effective stress p’ (kPa)
- Ajout de chaux : 1 [Ca2+] et 1 pH (12,4)

- La modification du comportement est due a des réactions pouzzolaniques
qui conduisent a la formation de composés cimentaires
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Comment quantifier le degré de cimentation ?

« Mesures directes pour quantifier les transformations minéralogiques

Qs 29Si NMR

. '
\
4 \
4 N
¢ ~
- ~ P
- ~ rs \\
NN L e - -

Difference between untreated and 28 d%ﬂ/é i

(-) Ausuel,uwgopesueu.uoN
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“ Chemical shift (ppm)

T
- 110
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’
Yy

Yield stress p
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2000 T | T =S
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1000 + |
500 .
s ® Experimental Data
Interpolation
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Approche de modélisation

Pa ram ete rs: 1rl Structured Soil

Stress state

p)I, : Primary yield stress

p)I,I : Degradation stress

Specific volume v (-)

"Amount” of structure

Aej: Additional void ratio at p

Ae.: Residual void ratio for All these parameters have a

/
pr— 0 physical meaning

and can be determined from a

Control of the degradation single isotropic test

[3: Rate of degradation
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Traitement d'une argile gonflant

 Le traitement permet de réduire le gonflement d’une argile gonflante et
de modifier la compressibilité

——
[0)]
N
o
o
o

(@)

(b)
—M—-2% /
—O0—5%
2500 - /
2000 -

1500 — /

1000 —

il
\ 500 g /5

— R~
r=r=% i :
1

—
s
|

—
N
|
w w
o a
o o
o o
4 |

Résultats obtenus
aprés 28 jours de cure

@)

-
o
|

o
|

o
1 I |

N
I
»

Potentiel de gonflement (%)
1
Pression de préconsolidation apparente (kPa)

N
|

o

I I
0

2 3 4 5 1 10 100
Dosage en chaux (%) Temps de cure (jour)



UNIVERSITE
DE LORRAINE

Durabliteé : impact de cycles hydriques
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Comment caractériser la relation avec la microstructure du sol ?



UNIVERSITE
DE LORRAINE

o0

/—//AI; LABORATOIRE D’ ENERGETIQUE ET DE
ERamla v ' '
K@» MECANIQUE THEORIQUE ET APPLIQUEE

Analyse de la microstructure

 Microscope €électronique a balayage (géométrie + chimie)

éw HerClay

- &h N

wira

5 cycles hydriques
(0-8,5 MPa)

Traitement avec
5 % de chaux,
28 j de cure
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Analyse de la microstructure

 Analyse de l'effet du sechage par porosimétrie au mercure : aspect
quantitatif de la porosité

5% CaO 28days (b)

5%Ca0 28days (c)
0.3
—e—s=0MPa Oe
s=0.9MPa 1.2 e B eMACRO
1% 0 —
—o—s=2.8MPa o 5% =l emicro
c i g ~ % s=8MPa 3]
0 0.2 . ‘ = €0MACRO 11%
B | —+—s=113MPa £ | -14%
< i q’.. 0'8 1% €omicro
2 1 S ° e -4%
o ) | e el 6% ,
a 2 I o
a 0.1- " % o A% | e o :
) ,',"'v O “" q," 0.47 / ‘ : 4% | I |
o “ £ o8 e I : l ; I | fow
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entrance pore radius (um) suction (MPa)



UNIVERSITE
DE LORRAINE

/‘//ﬁt LABORATOIRE D’ ENERGETIQUE ET DE
{ \g_:\;@_;?e_mla. MECANIQUE THEORIQUE ET APPLIQUEE

“;-—.

Analyse de la microstructure

 Analyse de l'effet des cycles par porosimétrie au mercure : aspect
quantitatif de la porosité

5% CaO 28days 2% CaO 28days

0.3 = 0.3
° s=0MPa —e—s =0MPa
¢ e s=0MPa_n=5_8/0MPa
° =0--s=0MPa_n=5_8/0MPa
E, 0.2 - § 0.2 -
7] k7]
c c
2 2
? a
o 2
0.1 - 0.1 -
0 T T T T T TrTTT T T T T T T T UL NI | T T T T T Ty T T L 0 T T T T rorrTg T T rrorrrg T TTTT T T L T T rorrrT
0.001 0.01 0.1 1 10 100 0.001 0.01 0.1 1 10 100

entrance pore radius (um) entrance pore radius (pm)

Limite : quel est le degré de cimentation ? Peut-on le quantifier ?
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Comment quantifier le degré de cimentation ?

« Approche mécanique macroscopique avec pour réference = le
comportement du matériau remanié (1,5 x wL)

21

18 = .
15 - =
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9 |
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Remarques

» Les conditions environnementales peuvent
 induire des modifications de la microstructure
e porosité
« évolution de la minéralogie
- altérer profondément le comportement sans impact directement
quantifiable

 |'analyse de la microstructure doit inclure une analyse
« de la distribution de la porosité a plusieurs échelles
« des transformations minéralogiques
 des conséquences macroscopiques (gonflement / compressibilite,
etc.)
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