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Larficle présente le comportement d'une argile trés
plastique {(w, = 170 %, I, = 110 %), compactée & I'optimum
Proctor normal, sur les chemins de drainage et
d’humidification. La pression de gonflement a été mesurée
par deux méthodes, avec des valeurs de 540 et 880 kPa.
Les essais de drainage-humidification effectués suer des
échantillons normalement consolidés, surconsolidés et
compactés mettent en évidence I'effet de 1'état initial. Sur
le chemin de drainage, I'échantillon compacié présente
un comportement surconsolidé tandis que, sur le chemin
d’humidificaticn, son gonflement est moins important
gque celui des matériaux normalement consolidés ou
surconsolidés séchés. Pour comprendre ces différences,
des mesures physico-chimiques ont £té effectuées afin
d'étudier le role des différentes catégories de pores

ainsi que I'évolution de l'organisation et de la texture

du matériau lors du gonflement. La porosimétrie au
mercure et Fanalyse thermique metient en évidence le rdle
prépondérant des pores interagrégats dans le processus
de gonflement alors que la diffraction des rayons X
indique que le nombre de couches d¢’eau adsorbées
change relativement peu. La comparaison des formes

des réflexions (001) permet en outre d’avoir une idée
qualitative sur I'orientation des particules. Ces différentes
analyses constituent un appor: trés important pour
expliquer les observations macroscopiques.

Mots-clés : retrait, gonflement, pression de gonflement,
compactage Proctor, texture, parosité, physico-chimie.

Contribution of physicochemistry to
the study of the swelling-shrinkage
behaviour of a compacted plastic clay

NDLR : Les discussions sur
cet article sont acceptées
Jusqu’au 30 avril 2008.

Abstract

The paper presents a study of the hydromechanical behaviour
of a very plastic (w, = 170%, [, = 110%) clay sample, compacted
to the Proctor optimum, on drying-wetting paths. The swelling
pressure value derived from two methods varies from 540 kPa
to 880 kPa. Drying and wetting tests carried out on normally
consolidated, overconsolidated and compacted clay samples
highlight the influence of the initial state. On drying path, the
compacted sample exhibits an overconsolidated behaviour
whereas, on wetting path, its swelling is smaller than that of
normally consolidated and overcansolidated dried specimens. To
understand these differences, physicochemical tests were carried
out to study the contribution of the different classes of pares to
the swelling process, as well as the changes in the organization
and fabric of the sample. Mercury intrusion porosimetry and
thermal analysis highlight the predominant part of the inter-
aggregate pores in the swelling process. X-ray diffraction shows
that the number of layers of adsorbed water does not change
very much during wetting. Furthermore, the compariscn of

the shapes of the (001) reflections gives a qualitative idea about
particle orientation. These different analyses bring out an
important contribution to explain the macroscopic observations.

Key words: Shrinkage, swelling, swelling pressure, Proctor
compaction, fabric, porosity, physicochemistry.
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Introduction

Les argiles suscitent beaucoup d'intérét dans diffé-
rentes applications. Leurs diverses propriétés, notam-
ment leur capacité de gonflement et de rétention, font
d'elles des matériaux intéressants dans de nombreux
domaines : fluides de forage pour le génie civil et le
génie pétrolier, additifs pour les industries pharma-
ceutique et cosmétique, barriéres étanches pour le
stockage des déchets, etc. En revanche, ces mémes
caractéristiques font que les argiles et les sols argileux
sont redoutés en tant que matériaux de fondation des
bédments ou matériaux de remblais. En particulier, la
construction des ouvrages sur des s50ls argileux néces-
site de caractériser le potentiel de retrait-gonflement de
ces sois. Ainsi, un sol argileux trés plastique humidifié
sous de faibles contraintes pourra gonfler fortement et
son séchage se traduira par une importante diminu-
tion de volume. Plusieurs études se sont intéressées
aux facteurs influengant les changements volumiques
des argiles : Chen (1988) relie le gonflement des argi-
les a leur limite de liquidité, Komine et Ogata (1994) et
Suratman {1995) montrent que le taux de gonflement
varie linéairement en fonction de la densité séche ini-
tiale tandis que la pression de gonflement décrit une
loi exponentielle en fonction de la densité séche ini-
tiale, IHachichi et Fleureau (1999) trouvent que le gon-
flernent augmente guand la teneur en eau initiale du
sol diminue, mais seulement lorsque celle-ci est supé-
rieure & la limite de retrait. lls montrent en outre que la
pression de gonflement suit une loi lindaire en fonction
de la teneur en eau. Plusieurs études réalisées dans le
domaine des sols non saturés (Biarez ef al,, 1993, 1994 ;
Fleureau et al., 1995 ; Modaressi et al,, 1896) ont permis
de développer des modéles globaux de comportement
basés sur le concept de contraintes effectives. Dans
une autre approche, Fleureau et al. (1993) ont éiudié
les courbes de drainage-humidification de sols de dif-
férentes minéralogies pris dans divers états de conso-
lidation en essayant de relier certaines caractéristiques
des sols comme la limite de retrait ou la pression de
désaturation & la limite de liquidité. Les auteurs ont
aussi montré que les courbes de drainage étaient sen-
sibles a I'état initial du sol et au mode de préparation
des échantillons.

LU'cbjectif de Varticle est de présenter différents
aspects du retrait-gonflement d’'une argile trés plas-
tique compactée a "'optimum Proctor normal (OPNJ,
aux échelles macroscopigue et microscopique, Dans la
premiére partie, la pression de gonflement de I'argile
est mesurée par les méthodes d’humidification sous
différentes contraintes et de gonflement libre-rechar-
gement, sont étudiées les variations de volume et de
saturation de I"échantilion lors d'un cycle de drainage-
humidification. Cette premiére partie met en évidence
une différence de comportement entre le sol compacté
et les sols normalement consolidés et surconsolidés,
pris comme références, sur le chemin d’humidification.
Pour expliquer ce résultat, différentes technicues phy-
sico-chimiques ont été mises en ceuvre dans la seconde
partie de 1étude, en vue d’analyser les phénomeénes &
une échelle plus petite. Ces techniques, appliquées a
Félude du gonllement de 'échantillon d’argile com-
pacté & 'OPN, mefttent en évidence les transformations
subies par le matériau du point de vue de la porosité et
de la texture. Ainsi, la diffraction des rayons X donne
acces aux distances interfoliaires et & l'eau adsorbée,
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tandis que la comparaison des formes des réflexions
{001) permet d’avoir une idée qualitative sur I'orien-
tation des particules et 'anisotropie du matériau. La
porosimétrie au mercure et 'analyse thermique per-
mettent d'étudier la conlribution des différentes clas-
ses de macropores au processus de gonflement sous
leffet du réarrangement des particules.

e =t
Méthodes expérimentales

La mesure des limites d’Atterberg et les essais de
sédimentométrie sont réalisés selon les procédures
des normes P 94-051 et P 94- 057, respectivement. Les
essais de gonflement sous contrainte et de compres-
sion sont réalisés en compactant les échantillons &
I'optimum Proctor normal. La teneur en eau optimale
et la densité maximale de 'OPN ont été déterminées
en utilisant la méthode de compactage normalisée par
chocs décrite dans la norme P 94-093. Le compactage
des échantillons humides est réalisé par compression
dans des cellules cedométriques de 40 mm de diamé-
re sous une presse & la vitesse de 1 mm/min, jusqu’a
obtenir la densité séche fixée. A la fin du compactage
les échantilions ont une hauteur de 20 mm. La pression
de gonflement est mesurée dans les cellules cedomé-
triques en utilisant deux méthodes, la premiére par
humidification sous différentes contraintes imposées et
la seconde par humigdification & contrainte nulle suivie
d’'un chargement. Dans la premiére méthode, plusieurs
échantillons compactés & I’OPN sont humidifiés par
mise en contact avec un réservoir d’eau {u_ = 0), sous
des contraintes mécanigues verticales variant de 10
& 1000 kPa, selon la procédure de la norme P 94-091,
Dans la dewdeme méthode, I'échantillon, initialernent
compacté & I'OPN, est humidifié & pression capillaire
nulle sous le poids du piston (correspondant a une
contrainte de 10 kPa, désigné par la suite par « gon-
flement libre ») ; aprés stabilisation du gonflement, un
chargement par patiers successifs de 10 a 1 000 kPa est
appliqué & ’échantillon. Les essais sont suivis grice a
des capteurs de déplacement jusqu’a la stabilisation qui
est atteinte quand le capteur de déplacement présente
un taux de déplacement inférieur 3 0,01 mm/jour.

Les essais de drainage-humidication & pression
capillaire imposée u_ et contrainte nulle (¢ = 0) sont
réalisés sur des échantillons préparés dans différents
états infiiaux : (a) sous forme de péte & une teneur en
eau initiale de 1,5 w,, (b) consclidés sous une contrainte
de 100 kPa dans un cedomeélre et (¢) compactés & 'OPN.
Les pressions capillaires sont imposées en utilisant des
plagues tensiornétriques pour les pressions capillaires
variant de 0,1 kPa a 30 kPa, des solutions osmotiques
pour les pressions capillaires variant de 0,1 & 1,5 MPa
et des solutions salines pour les pressions capillaires
supérieures & 1,5 MPa (Biarez et al, 1988). Le principe
des plagues tensiométriques est de mettre les échan-
tillons en contact avec un réservoir d’eau maintenu en
dépression par une colonne d'eau. Cet essai nécessite
d'utiliser des membranes de séparation semi-perméa-
bles qui permettent le passage de 'eau tout en empé-
chant le passage de l'air, ce qui est réalisé en pratique
en utilisant un milieu poreux de faible porosité (verre
fritté). En ce qui concerne 'osmose, les pressions capil-
laires sont imposées en utilisant des solutions de polyé-
thyléne glycol (PEG de poids moléculaire 20 000). Dans
cette méthode, les échantillons sont mis au contact de



la solution de PEG a travers une membrane de dialyse
(diamétre des pores inférieur & 50 nm) qui laisse passer
I'eau et empéche le passage des molécules de PEG.
L'eau est échangée entre la solution et le sol jusqu’a
ce qu’il s’établisse un équilibre pour lequel la pression
capillaire de 1'eau dans I"échantilion correspond a la
pression osmotique imposée par la concentration en
PEG de la solution (Indarto, 1991). Les solutions salines,
enfin, permettent d'imposer des pressions capillaires
supérieures & 1,5 MPa. Le principe de cette méthode
est d'utiliser des solutions salines qui, selon le sel utilisé
et sa concentration, permettent d’'irnposer une valeur
donnée d’humidité relative dans le récipient fermé ou
est placé I'échantillon. 11 s’établit alors un équilibre
entre 13 pression capillaire dans le sol et 1a pression de
vapeur du liguide (loi de Kelvin).

Les diffractogrammes de rayons X sont réalisés a
'air ambiant sur des échantillons lamellaires & faces
paralléles coupés dans la direction paralléle au sens
de la contrainte appliquée. Les diffractogrammes sont
enregistrés dans un intervalle d’angle qui varie de 2,8
a 70°, avec umn pas de 0,02° par seconde, ce qui corres-
pond a une durée d’'essai de 1 h. Les diffractogrammes
sont obtenus au moyen d'un appareil Siemens de type
D5000 comportant un générateur de rayons X alimenté
sous une tension de 35 kV et une intensité de 30 mA,
muni d’un tube de rayons X dont la cathode est en cui-
vTe (kCum =0,15418 nm). En ce qui concerne les courbes
d’analyse thermogravimétrique (ATG), les essais sont
réalisés avec un appareil de type Setaram TGA 92 dont
le gaz vecteur est I'argon et la vitesse de chauffage est
de 5°C/min, dans une plage de température de 21°C &
1000°C. La masse des échantillons utilisés est d’environ
50 mg. Les mesures de porosimétrie au mercure sont
effectuées sur des échantillons préalablement lyophi-
lisés, selon la technique décrite par Tessier et Berrier
(1879), de fagon a préserver leur texture lors de la des-
siccation. La porosimétrie au mercure est réalisée au
moyen d'un porosimétre Micromeritics Autopore IV
grace auquel on peut appliquer des pressions variant
de 0,0035 4 210 MPa, ce qui permet d'étudier des tailles
de pores variant de 350 1im & 0,0036 pm. La taille des
pores est déduite de la relation de Washburn (1821):

_ 2ycos(0)
P — f
ol P est la pression d'injection du mercure, v, la ten-
sion superficielle du mercure (484 mN/m), 8, I'angle de
contact mercure/solide/air (130°) et 1, le rayon d’entrée
des pores.

Identification géotechnique et
minéralogique des échantillons

Le matériau utilisé provient de I'lle volcanique de
Kimoilos dans la mer Egée (Grece). D’aprés Christi-
dis et Scott (1997), les couches d’argile dateraient du
Piéistocéne lentre le Pliocéne et 'Holocéne). Cet échan-
tillon, désigné ci-aprés par « argile grecque », a été
cormmercialisé par la société Sobrep. Du point de vue
minéralogique, le diffraclogramme de rayons X pré-
sente une premiére réflexion 3 1,5 nm caractéristique
d’'une montmorillonite calcique (Fig. 1). La bande (060)
a (0,148 nm est révélairice du caractére dioctagdrique
de Yargile.
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rG.1 Diffractogramme de rayons X de largile

grecque en poudre.
X-ray diffractogram of greek clay powder.

Les propriétés géotechniques de 'échantillon d'ar-
gile sont présentées dans le Tableau I (Fleureau et al.,
1892). Les résultats de sédimentométrie montrent que
le matériau a un pourcentage de grains inférieurs a
2 pm de 40 %. Les limites de liguidité et de plasticité de
cette argile sont respectivement égales & 170 et 60 %.
Ces données, reportées dans les abaques de Daksha-
namurphy et Raman (1973), Chen (1888), Seed et al.
(1962), Williams et Donaldscn (1980), Building Research
Establishment (1980) montrent que 'argile grecque est
une argile trés plastique a trés fort potentiel de gonfle-
ment et de refrait (Fig. 2). A I'OPN, la masse volumigue
séche, la teneur en eau et l'indice des vides sont res-
pectivement de 1,15 Mg/m?, 40% et 1,45. Ces valeurs
sont conformes a celles déduites des corrélations avec
la limite de liquidité de 'argile (Fleureau et al., 2002).

TaBteaull  Caracteristiques géotechniques de I'argile
grecgue,
Geotechrnical properties of the greek clay.
Compactage
Granulométirie Plasticité Proctor
- normal (OFN)
<80um [ <2pm | d, | W w, | L, W 1,
(%) (%) | (um) (%L) (%) | (%) | (%) {kN/m?)
100 40 4 170 | 60 | 110 | 40 11

—
Pression de gonflement des
échantillons compactés a I'OPN

Les mesures de la pression de gonflement sous
charge constante et par gonflement libre suivi de
rechargement sont présentées sur la figure 3. Les
valeurs obtenues sont de 540 kPa pour la premiére
méthode et de 880 kPa pour la seconde. Cet écart est
en accord avec les résultats trouvés par Guiras-Skan-
daji (1996) qui a montré que 'essal de gonflement libre-
rechargement conduisait & une valeur de pression
de gonflement plus importante que 1'essai & charge
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d’identification (a) Dakshanamurphy et Raman, 1973 et Chen, 1988 ; (b) Williams et Donaldson, 1980 ; {c]) Seed
ef al., 1962; (d) Building Research Establishment, 1980.
Classification of the swelling or shrinkage potential of the greek clay as a iinction of the identification parameters.

constante. Cette différence est évidemment liée aux
déformations plastiques subies par le sol lors de la
phase de gonflement libre qui entrainent une déstruc-
turation plus ou moins forte de celui-ci. Souli (2006) a
montré qu’au cours du gonflement libre, les particules
tendent a s’orienter parallélement les unes aux autres
{cf. § 6.1), phénomeéne qui s’accentue lors du charge-
ment du matériau quasi-saturé. En revanche, lors de
I’humidification d’un sol & volume constant, celui-ci
tend a conserver la méme texture que celle qu'il avait
dans son état initial compacté, c’est-a-dire un arran-
gement plus isotrope des particules. Par conséquent,
dans le premier cas, les forces de répulsion de double-
couche seront plus élevées que dans le second cas, ce
gui se traduira par une pression de genflement plus
forte. Pour la mesure sous charge constante, les condi-
tions de déformation sont intermédiaires entre les deux
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cas précédents, surtout au voisinage de la pression
de gonflement, ce qui explique la valeur mesurée de
540 kPa par rapport aux 880 kPa obtenus par gonfle-
ment-rechargement. Dans les essais de compression, il
est utile de tracer la droite « normalement consoclidée »
{NC) qui représente le comportement d’un matériau
initialement peu dense : il s'agit donc d'une référence
qui indique la compressibilité maximum que peut avoir
le malériau saturé. La pente C_ de la droite normale-
ment consolidée est une caractéristique intrinséque
du sol, reliée par exemple aux limites d’Atterberg. Bia-
rez et Favre (1975) ont montré qu’on pouvait la définir,
pour un sol saturé, & partir des points suivants :

w=w, soite={_w, pour c=7kPa;
w=wpsoite:Gswppourc:r:‘lOOOkPa;
ol G, est la densité des grains solides, w, et w, les limi-
tes de liquidité et de plasticité, respectivement.



On constate sur la figure 3 que, dans le cas de l'ar-
gile grecque, la contrainte appliquée & la fin de 'essai
de compression n'est pas suffisante pour que le maté-
riau rejoigne le comportement normalement consolida,
il reste dans un état légérement surconsolidé.

Indice des vides e
o
I

1.2 -
< 1 Contrainte imposee
A 2. Gonflement libre
- recompression
0.8 ] |u-||:|' T llllldll T T § 100
10 100 1000 10000
Contrainte o (kPa)
~ aa.a Mesure de la pression de gonflement de

I'argile grecque compactée a l'optimum
Proctor normal {1} par humidification sous
charge constante et (2) par gonflement libre-
recompression ; NC : Droite « normalement
consolidée ».

Measurement of the swelling pressure of the
greek clay compacted to Proctor optimumn derived
from the (1} wetting under constant stress and (2)
free swell-recompressiocn methods; NC: ‘normally
consglidated” line.
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Chemins de drainage-humidification

NG ¥
Echantillon normaiement consolidé

L’état normalement consolidé est utilisé dans la
présente étude comme référence pour comparer le
compoertement des échantillons compactés et surcon-
sclidés. La figure 4 présente le premier cycle de drai-
nage-humidification réalisé sur l'argile grecque sous
forme de péte 4 une teneur en eau égale a une fois et
demie la limite de liquidité Les chemins sont représen-
tés dans les plans [u, €], [w, €] et [u, 5], ol u_ repré-
sente la pression capillaire, e l'indice des vides, w la
teneur en eau et S_ le degré de saturation.

Dans le plan {u,, e], I'indice des vides initial de la péte
correspond au point A, le chemin de drainage (augy-
mentation de u) correspond 4 la branche de courbe
AC. Cette partie de la courbe est elle-méme divisée en
deux parties, la premiére notée AR et la seconde BC.
La partie AB met en évidence une diminution impor-

tante de l'indice des vides alors que la courbe [u, S,
montre que, pour cette gamme de pressions capillaires,
I'échantillon reste saturé. A partir du point B, une faible
variation de 'indice des vides est observée, qui corres-
pond & une diminution importante du degré de satura-
tion comme le montrent les courbes [u, S et [w, S]. En
d’autres termes, lors du drainage, I'échantillon présente
une premiére phase dans laguelie il se déforme et se
réorganise de fagon importanie sans se désaturer, puis
une seconde phase ou il se désature fortement avec une
faible déformation. La branche de courbe AB corres-
pond & un comportement normalement consolidé du
sol saturé ou quasi-saturé, ce qui signifie qu’elle peut
&tre approchée par les corrélations en fonction de la
limite de liguidité présentées dans la section 4 (Fleureau
et al., 1993}, Les lignes normalement consolidées dédui-
tes des corrélations pour les différentes valeurs de w,
ont été tracées sur la figure 4 et 'on constate un ban
accord entre la courbe de l'argile grecque et la ligne
correspondant a sa limite de liquidité. La variation de
I'indice des vides en fonction de la pression capillaire
est analogue a la courbe de compressibilité du sol, mais
différe de celle-ci par la présence d’un palier représenté
par la branche BC. U'existence de ce palier permet de
définir une valeur caractéristique de la pression capil-
laire qui marque la transition entre deux types de com-
portement trés différents : un comportement saturé
ou quasi-saturé « classique » (Sr » 80% environ), dans
lequel les concepts des sols saturés restent largement
applicables, et un comportement non saturé sensihle-
ment différent du précédent. Dans le cas de cette argiie,
la pression capiliaire seuil est égale & 1 000 kPa. Fleu-
reau et al. (1992) ont montré gue cette valeur dépen-
dait de la minéralogie de I'échantillon et qu’elle é&tail
importante dans le ¢as des smectites. Pratiquement,
cette transition correspond & la limite de retrait, qui est
estirnée a 33 % en utilisant la courbe [w, e],

La courbe d’humidification (branche CE] est elle-
méme divisée en deux parties, notées CD et DE. Les
branches BC et CD sont pratiquement superposées.
Comme la branche BC, la branche CD est caractérisée
par une variaton importante du degré de saturation,
alors que la variation de Vindice des vides est trés fai-
ble. Dans ce domaine de pression, cn peut imaginer
qu’il existe des ménisques d’eau entre les particules ou
groupes de particules, qui se traduisent par des forces
d’attraction trés importantes et contribuent a l'aug-
mentation de la rigidité et de la résistance du matériau
mais sans provoquer de réorganisation puisque les for-
ces intergranulaires sont peu inclinées par rapport aux
plans de conlact entre les grains (Biarez et al,, 1893). On
remargue que sur les branches de courbes AR et DE,
les déformations sont fortement irréversibles. Sur cette
partie de !a courbe le sol est quasi saturé et 1'échan-
tillon présente un compoertement surconsolidé.

|e—
Echantillon compacté a 'OPN

La Figure 5 présente le chemin de drainage-humi-
dification du sol compacté a 'optimum Proctor nor-
mal. Dans ce cas, I"échantillon compacté posséde une
pression capillaire initiale qui augmente avec la limite
de liquidité du sol et qui, pour l'argile grecque, est de
I'ordre de 2 a 3 MPa (représentée par la ligne en tirets
épais sur la figure 5). Des corrélations ont également été
établies entre ce parameétre et toutes les caractéristiques
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Comparaison des chemins de drainage et
d’humidification du sol compacté et des sols
normalement consolidés et surconsolidés

La Aigure 6 monire 'effet de I'état initial sur le che-
min de drainage. Dans ce but, les échantillons ont été
préparés dans trois état initiaux : (a) sous forme de
péte & une teneur en eau initiale de 1,5 fois la limite
de liquidité, (b} consclidés sur chemin cedométrique
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sous 100 kPa de contrainte verticale et {c] compactés a
I’OPN. La pate consolidée & 100 kPa présente le com-
portement d’un sol surconsolidé. Son chemin de drai-
nage rejoint le chemin normalement consolidé dans
le domaine saturé et présente le méme palier et la
méme limite de retrait. En ce qui concerne I'échantillon
compacté a I'OPN, son chemin de drainage rejoint la
courbe normalement consolidée dans le domaine non
saturé mais on ne note pas de différence appréciable
entre le palier de retrait du sol compacté et celui de
I'argile normalement consolidée. On peut donc dire en
premiére approximation que le sol compacté a 'OPN
se comporte de fagon macroscepique comme un sol
surconsclidé.

L'effet de 1’état initial sur les chemins d"humidifi-
cation des mémes échantilions est présenté sur la
figure 7. Les résultats montrent gue les trois maté-
riaux présentent des chemins légérement différents :
le gonflement le plus impertant est observé pour la
péite séchée et la pate consolidée séchée alors que la
déformation apparait sensiblement plus faible dans
le cas du sol compacté, humidifié a partir de son état
initial, c’est-a-dire n'ayant pas subi de séchage. On
retrouve & un résultat classigue selon lequel le gon-
flement est d'autant plus important que la contrainte
de consolidation du sol est plus forte. Dans le cas des

deux échantillons séchés, cette contrainte de consoli-
dation provient principalement de la pression capillaire
de séchage, c’est-3-dire de |'écrouissage hydrique. On
peut noter également que l'essentiel du gonflement
des sols séchés se produit lorsque les matériaux se
resaturent, c’est-a-dire pour des valeurs de pression
capillaire inférieures a 2 MPa, L’échantillon compacté,
en revanche, se resature beaucoup plus difficilement.
Les différences observées entre I'échantillon compacté
et les échantillons séchés, sur chemin d’humidification
mais aussi, dans une certaine mesure, sur chemin de
drainage, résultent probablement d’une texture diffé-
rente liée au mode de préparation des matériaux. Il est
en effet connu (Cui, 1893} que le mélange de particules
humides et leur compactage conduit a la formation
d’agrégats {ou « mottes »), tandis que la consolidation
d’une pdte se traduit par des particules plus petites
et une texture plus homogéne et plus continue. Pour
étudier plus en détail cet aspect, une étude associant
différentes méthodes physicoe-chimiques a été réalisée
en vue de caractériser les transformations texturales,
de porosité et de répartition de I'eau du sol compacté
lors de 'humidification. Des études similaires ont été
effectuées par Qi (1986) sur des sols normalement
consolidés,
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Effect of the initial state cn the wetting curves.

Evolution des paramétres texturaux
de I'échantillon compacté a I'OPN
lors de I'humidification

Etude de I'hydratation par la diffraction
des rayons X (DRX)

La figure B présente les diffractogrammes de
rayons X de I'argile grecque, 4 'OPN et humnidifiée en
gonllement libre et sous une conirainte de 1 000 kPa.
L’étude des diffractogrammes permet de suivre i'évo-
lution de I'état d’hydratation des échantillons par 1'in-
termédiaire des modifications de la distance entre les
feuillets dargile (distance interfcliaire). ’échantillon
compacté a I'0OPN présente une distance interfoliaire
de 1,58 nm. Aprés humidification en gonflement libre,
la distance interfoliaire se déplace & 1,90 nm, ce qui
correspond a l'insertion d’une couche d’eau par rap-
port a I'état initial. Seus la contrainte de 1 000 kPa, en
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revanche, la distance interfoliaire varie peu puisqu’elle
passe de 1,58 & 1,45 nm, mais il se produit une réor-
ganisation des molécules d’eau dans l'espace interfo-
ljaire. Le nombre de couches d’eau est estimé en consi-
dérant que l'espacement entre les feuillets est de 0,9
4 1,0 nm et I'épaisseur d'une couche d'eau, de 0,25 &
0,30 nm. L’étude de I'intensité des réflexions (001), cor-
respondant au premier pic de la courbe, permet d’avoir
une idée sur I'évolution de I'organisation du matériau
sous l'effet de la contrainte. En effet, 'échantillon est
d'autant plus ordonné que l'intensité de sa réflexion
(CO1) est importante (Guillot et al.,, 2001a). Dans le cas
de I'argile grecque, l'échantillon humidifié en gonfle-
ment libre présente une intensité de réflexion (001) plus
importante que celle de 'échantilion a I'OPN, ce qui
traduit une augmentation de l'crientation préférentielle
des particules, c’est-&-dire de 'anisotropie du maté-
riau, par rapport a celle de 'échantillon a 1"état initial.
Ce résultat peut s’expliquer par le fait qu’a ’état initial,
la pression capiliaire relativement forte qui régne dans
I'échantillon {2 & 3 MPa) crée des forces interparticu-
laires d’allraclion qui s‘opposent i la réorganisalion
du sol. Lors de Phumidification, la pression capillaire
et les forces dues & I'eau s’annulent, ce qui permet un
réarrangement des particules perpendiculairement
a la direction d’application de la contrainte. L'étude



des bandes {02, 11) permet de confirmer cette analyse.
Si 'on compare avec 1"échantilion humidifié sous la
contrainte de 1000 kPa, les particules de 1'échantillon
humidifié en gonflement libre sont plus ordonnées.

10 kPa
.90 nm
) OPN
3 ~ .58 nm
=
= 1000 kPa
) 1435 nm
o
(02, 11) (PN
e e ]
i 1000 k?al
(LY5 nin i Gonflement lihl—:
| L |
10 20 30

20 (degré)

. pea Diffractogrammes de rayons X de [argile
grecque compactée & loptimum Proctor

normal et humidifiée sans contrainte et sous

une contrainte de 1 000 kPa.

X-ray diffractograms of the greek clay compacted

to Proctor optimum and hydrated without stress

and under a sress of 1,000 kPa.
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Etude de I'hydratation par analyse thermo-
gravimétrique (ATG)

La figure 9a présente les courbes d’analyse thermo-
gravimétrique de l'argile grecque compactée a 'OFPN.
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On remarque sur la courbe qu‘il existe majoritairement
deux types d’'eau :

— l'eau hygroscopique qui est éliminée a une tempé-
rature comprise enire 110 et 600 °C. Cet intervalle de
température correspond & I’élimination de ['eau faible-
ment liée entre 110 et 150 °C et de I'eau plus fortement
liée entre 150 et 600 °C. La quantité d’eau correspon-
dant au dernier intervalle de température étant faible,
elle a été intégrée dans le calcul 4 la quantité d'eau fai-
blement liée;

- I'eau structurale dont I'élimination correspond a la
déshydroxylation des feuillets, a4 partr de 800 °C.

l.a figure 9b monire 'évolution des pourcentages
d’eau faiblement liée et de deshydroxylation en fonc-
tion de la contrainte mécanique. Les résultats indi-
quent que la quantité d’eau faiblement liée, localisée
dans les espaces interagrégats, varie sensiblement
avec la valeur de la contrainte mécanique. La compa-
raison des pertes d’eau, pour les températures infé-
rieures 4 200 °C, aux teneurs en eau des échantillons
montre qu'une grande partie de la teneur en eau totale
ast constituée d'eau faiblement liée. Ainsi, pour les
échantillons compactés & 'OPN, {’'eau faiblement liée
censtitue 46,9 % de la teneur en eau totale de I'échan-
tillon pour la contrainte de 1 000 kPa et 54,4 % pour le
gonflement libre. En ce qui concerne l'eau de déshy-
droxylation, elle varie peu et ne semble pas influencée
par la contrainte mécanique.

=~ aal|
Porosité en fonction de la contrainte

La variation des volumes cumulés en fonction de la
taille des pores est présentée sur la figure 10. La courbe
montre que l'augmentation de la contrainte sous
laguelle s'effectue 'humidification se traduit globale-
ment par la diminution du volume poreux. En réalité,
le gonflement sous contrainte entraine une réorganisa-
tion de la distributicn des pores ; ainsi, les échantillons
compactés 3 'OPN présentent une répartition continue
des tailles de pores. Aprés le gonflement libre, deux
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total water contents at SPO and after hydration without stress and under a stress of 1,000 kPa.
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familles de pores apparaissent, la premiére avec des
diameétres proches de 100 pm et la seconde, autour de
1 pm. Pour 1'échantiilon humidifié sous la contrainte de
1 000 kPa, il apparait une seule famille de pores, cen-
trée sur 0,3 pm. Le tableau II présente la contribution
de la porosité déduite des essais de porosimétrie au
mercure 3 la porosité totale calculée a partir de I'indice
des vides. Pour les différents essais réalisés, il apparait
que la porosimétrie au mercure permet d’accéder a 55
& 60 % du volume des pores.

© TasEAun

Tableau H. Pourcentage de la porosité totale
mesurée par porosité au mercure 3 'OPN

et aprés hydratation en gonflement libre ou

sous une contrainte de 1 000 kPa.

Percentage of Lolal porosily measured by mercury
intrusion porosimetry at SPO and after hydration
without stress or under a stress of 1,000 kPa.

N0

Etat initial 0,54 0,22 41
Argile
Gonfle-
grg;clxque ment libre 0,83 0,45 55
1 4 1000 kPa 0,44 0,26 60
REVUE TRANGAISE O SEOTECHMIGUE
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Synthése des résultats des mesures
physico-chimiques

Les résultats obtenus par la diffraction des rayons X,
la porosimeéirie an mercure et I'analyse thermique
mettent en évidence la complexité d'interprétation du
gonflement a "échelle microscopique. En effet, il res-
sort nettement de la porosimétrie au mercure et de
I'analyse thermique que, dans l'argile compactée, ce
sont essentiellement les macropores interagrégats qui
contribuent au processus de gonflement. Par ailleurs,
les résultats de la diffraction des rayons X suggérent
qu’il existe des pores dont le diamétre est de ordre
du nanométre, qui jouent un réle important dans le
phénomeéne mals ne sont pas pris en compte par la
porosimétrie au mercure. Ces pores sont influencés
par la variation de la contrainte et de |'état d’hydrata-
tion des échantillons. Ainsi, 'eau s'organise dans l'es-
pace interfoliaire en fonction de 'état d’hydratation
des échantillons : pour les faibles contraintes, la quan-
lité de pseudo-couches d’eau dans I'espace interfoliaire
augmente par rapport a I'état initial, alors que, pour
I'échantillon humidifié sous des coniraintes plus fortes
(1 000 kPa dans le cadre de cette étude), les molécules
d’eau se réorganisent dans ’espace interfoliaire puis-
qu’a I'état initial et sous la contrainte de 1 000 kPa, les
distances interfoliaires, respectivement égales a 1,58 et
1,45 nm, correspondent au méme nombre de couches
d’eau.



11 faut nuancer ces conclusions par le fait que les
techniques utilisées dans cette étude ne permettent
pas d’avoir accés a tous les pores du milieu, comme
on le constate en calculant la somme des porosités
déduites de la DRX el de la porosimétrie au mercure,
qui reste inférieure 3 la porosité totale déduite de I'in-
dice des vides glebal. En effet, il existe dans les argiles
des mésopores, dont ia taille est inférieure 4 2 nm, qui
ne sont accessibles que par d’autres techniques phy-
sico-chimiques comme la BET (Brunauer et al., 1938).
D’ailleurs, les courbes de porosimétrie des échantilions
ne présentent pas de palier au niveau des petits pores
{au dessous de 6,3 nm), ce qui semble confirmer 'exis-
tence de mésopores dont la taille est inférieure 4 6 nim.
Certains auteurs (Guillot et al., 2001b) ont également
émis des critiques sur la technique de lyophilisation
utilisée pour la préparation des échantillons pour les
mesures de porosimétrie au mercure, qui ne permet-
trait pas d’extraire toute I'eau, ce qui peut paraitre logi-
que compte tenu de la complexité de la texture des
smectites. Il faut aussi tenir compte des pores occlus,
qui ne sont pas accessibles mais qui pourraient consti-
tuer une part non négligeable de la porosite.

—
Conclusion

L'article présente quelques aspects du compor-
tement d’une argile trés plastique compactée sur les
chemins de drainage et d’humidification, en consi-
dérant a la fois les déformations macroscopiques et
les changements a I’échelle micrescopique. Dans une
premiére partie, les variations d'indice des vides et de
degré de saturation de 'argile corpactée sont compa-
rées 2 celies d’échantillons sous forme de péte ou de
péte consolidée. Sur le chemin de drainage, 1"échan-
tillon compacté a 'optimum Proctor normal présente
un comportement analogue & celui d’'un échantillon
surconsolidé, avec un palier de retrait identique
celui de la pate ou de I'échantillon consolidé sous une
contrainte de 100 kPa. Lors de I'humidification, le che-
min de |'échantilion compacté se distingue nettement
de ceux de la péte ou de la pite consolidée séchées et
I’échantillon présente des déformations plus faibles.

Cette différence peut probablement étre attribuée a
la texture « en agrégats » de I’échantillon compacté,
trés différente de la texture plus continue des autres
échantillons.

Dans la seconde partie, une étude microscopique
utilisant différentes techniques physico-chimiques a été
réalisée sur 'évolution de la texture du matériau com-
pacté pendant I'humidification afin d’expliquer le com-
portement observé macroscopiguement. La diffraction
des rayons X indique que I'humidification entraine
une variation de la distance interfoliaire en gonflement
libre et la réorganisation des molécules d’eau adsor-
bées dans ['espace interfoliaire sous une contrainte de
1 000 kPa. Du point de vue de la texture, la comparai-
son des intensités des réflexions (001) montre que, lors
de 'humidification, les particules s'crientent de fagon
préférentielle, d’autant plus gue la contrainte est faible.
On note ainsi une forte augmentation de l'anisotropie
de I'échantillon lorsgue la pression capillaire diminue.
Les mesures d’analyse thermique et de porosiméirie au
mercure révélent que, dans le sol compacté, 'essentiel
de 'eau se trouve dans les espaces interagrégats. Ainsi,
les résultats de 'analyse thermigue suggérent que la
quantité d’eau libre varie linéairement en fonction de
la contrainte appliquée et que la quantité d’eau libre
constitue environ 50 % de la porosité totale des échan-
tillons. Par ailleurs la porosité interagrégats peut occu-
per jusqu'a 60 % de la porosiié totale des échantllons.
Le rble important joué par les pores inter-agrégats au
sein de l'argile compactée permet de comprendre les
différences observées entre les échantillons compactés
et cansolidés. Toutefois, les conclusions doivent &tre
nuanceées par le fait que les techniques utlisées ne per-
metitent pas de mesurer toute la porosité des échan-
tillons comme les pores occlus ou les mésopores.

En conclusion, les méthodes physico-chimigques
apportent des éléments complémentaires essentiels
pour la compréhension de phénoménes complexes
comme le retrait-gonflement des sols argiieux. Elles
permettent notamment d’avoir accés & I"évolution des
différentes classes de porosité des échantillons, de la
répartition de l'eau 2 l'intérieur de ces pores et de la
texture (anisotropie) du matériau.
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