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Abstract
Cuvinte cheie: Beton, Levigare, Microstructura, Scara Locala a interfetei, Teste mecanice

ITZ (Interfacial Transition Zone) este o zona formata in pasta de ciment din interiorul betonului,
in jurul agregatelor si care prezintd proprietati fizice care influenteazd comportamentul
betonului supus la levigare. Pentru a evalua influenta ITZ asupra comportamentului chimico-
mecanic al betonului nedegradat si degradat la scara locala a interfetei pasta de ciment / agregat,
a fost utilizat un protocol experimental. Acest protocol se bazeaza pe probe de pastd de ciment
sl compozite pastd de ciment/agregat cu o sectiune patrata de 10x10 mm? pentru a permite
masurarea gradului de degradare chimica si a impactului acesteia asupra proprietatilor mecanice
ale ITZ. Degradarea chimica a fost efectuata intr-o maniera unidirectionald, utilizand o solutie
agresiva de azotat de amoniu. Cinetica degradarii, exprimata prin evolutia grosimii degradate
in timp, a fost determinata gratie analizei imaginii digitale pe sectiuni transversale, urmand
contrastul nivelului de gri dintre sunet si zonele degradate. Aceasta analiza a fost completata de
observatii la scara microstructurii, spectroscopie cu raze X prin dispersie de energie (EDS) si
micro indentare pentru analiza distributiei spatiale a dizolvarii si rigiditatii Tn zona degradata.
La scara locala, testele mecanice de ntindere si forfecare au fost cuplate cu corelarea digitala
de imagini pentru calculul deplasarii si deformarii. In ceea ce priveste cinetica degradarii, s-a
observat ca cea a pastei de ciment este proportionald cu radacina patrata a timpului, in timp ce
cea a ITZ este initial similara, dar suferd o usoara acceleratie dupd un prag critic. Analizele
chimice si mecanice la scara microstructurii aratd prezenta unei zone foarte degradate si a unei
zone degradate intermediare in pasta de ciment si ITZ. Cu toate acestea, decalcificarea in
interiorul ITZ este mai vizibila decat la nivelul pastei dupa dizolvarea portlanditei. La scara
locala, testele mecanice pe probe nedegradate dezvaluie rigiditate si rezistenta mai scazuta a
legaturii pastd de ciment/agregat in comparatie cu pasta de ciment, datoritd prezentei ITZ.
Masuratorile deformatiilor sunt confirmate in urma comparatiei dintre rezultatele diferitelor
tipuri de teste si printr-o scurtd simulare numerica care rezulti din rezultatele experimentale. In
ceea ce priveste probele degradate, s-a observat ca modulul lui Young, precum si efortul unitar
la ruperea pastei de ciment si a probelor compozite scad in functie de rata de degradare chimica,
dar cu amplitudini diferite. Modulul lui Young al compozitului scade mai mult decat cel al
pastei de ciment din cauza dizolvirii chimice semnificative care are loc la nivelul ITZ. In ceea
ce priveste efortul unitar la rupere, scaderea acestuia se accelereaza in cazul compozitelor, care
aratd, de asemenea, cd interfetele devin pre-fisurate dupa degradarea chimica si inainte de
incarcarea mecanicd. Cand ITZ este complet degradata, pierderea de aderentd intre pasta de
ciment si agregat este completd. In schimb, pasta de ciment degradati prezinta un efort
semnificativ la rupere, indicand o fisurare mai putin adanca. Astfel, in general, se poate observa
ca pierderea aderentei dintre pasta de ciment si agregatul din zona degradata are loc in urma
unui proces de dizolvare care este amplificat de fisurare, fara un efect fundamental al cineticii
degradarii. De fapt, protocolul experimental prezentat In aceasta lucrare a permis o explorare
globali a fenomenelor care pot fi investigate in continuare. in vederea extinderii cAmpului de
observatie asupra comportamentului mecanic al betonului degradat si nedegradat la scara
locald, au fost propuse sau discutate noi configuratii si dispozitive.
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1. Context. Durabilitatea betonului

Tn cazul structurilor previzute pentru durate de viata lungi, betonul este o solutie optima care
faciliteaza realizarea constructiei si un comportament mecanic adecvat pe termen lung. Cu toate
acestea, formularea materialului, precum si microstructura sa complexa, ingreuneaza studierea
durabilitatii sale, care implica multi factori si fenomene de diferite tipuri.

Conceptul de durabilitate, care isi propune sa garanteze functionarea optima a structurilor de-a
lungul duratei de viata prevazute, este amenintat de fenomene chimice care au efecte asupra
comportamentului mecanic al betonului. Aceste fenomene sunt generate de factori de mediu
interni, sau cel mai adesea externi, care favorizati de anumite specificitati ale betonului,
genereaza patologii ce duc la degradarea materialului.

Printre cele mai recurente cauze ale patologiilor putem cita carbonatarea, reactia alcalin-
agregata, reactia sulfatica interna, levigarea. Acest ultim tip de patologie se amorseaza la nivelul
microstructurii in urma reactiilor chimice care modifica echilibrele interne existente intre
diferitele faze (Adenot, 1992). Efectul lor este important deoarece, in urma fisurarii, pot genera
cedari locale si, in general, o reducere a rezistentei mecanice a structurilor.

De mult timp, comportamentul mecanic al betonului a fost studiat in principal la scara
Volumului Elementar Reprezentativ (VER). Cu toate acestea, betonul este un material compozit
format dintr-un schelet granular incorporat intr-o matrice de ciment (pasta de ciment), dand
nastere unei zone de tranzitie interfaciala (ITZ in engleza) care se formeaza in pastd in jurul
agregatelor (Ollivier et al., 1995; Scrivener, 1996). Aceasta zona are caracteristici care fac ca
legitura pastd/agregat sa fie vulnerabila la diversele patologii mentionate. In cazul durabilitatii,
studiile la scara VER nu sunt, prin urmare, suficiente, deoarece este necesar sa se ia in
considerare comportamentul materialului la scara locala a legaturii pastd / agregat. In acest
context, a fost dezvoltat un program experimental la LMGC din Montpellier pentru a modela
comportamentul mecanic al betonului afectat de diverse patologii, tinand cont de proprietatile
inter-faciale (Jebli, 2016). Acest program se bazeaza pe o abordare multi-fizica si multi-scara.
Acesta isi propune sa modeleze comportamentul mecanic al betonului degradat la scara VER,
prin integrarea proprietatilor mecanice la scara locala identificate experimental, pentru a
permite in cele din urma calculele structurale.



2. Levigarea betonului

Una dintre patologiile mentionate, cea produsa prin levigare, apare dupa contactul betonului cu
o solutie mai acidd decat solutia interstitiala bazica care ocupa porozitatea si care este in
echilibru cu pasta de ciment (de Larrard, 2010; Nguyen et al. , 2007). Astfel, asistaim la o
decalcifiere care progreseaza treptat In timp si genereazd degradarea proprietatilor mecanice ale
materialului ca urmare a cresterii porozitatii.

Mecanismul de degradare are loc prin doua fenomene principale: difuzie si dizolvare.
Propagarea frontului de levigare si cinetica acestuia sunt guvernate de difuzia solutiei agresive
in solutia interstitiala ce se gaseste la nivelul porilor. Dizolvarea (sau disolutia), Tn special a
calciului, are loc in pasta de ciment pentru a asigura echilibrul cu solutia interstitiala acidificata.

ITZ este o zona a pastei de ciment care se formeaza in jurul agregatelor la grosimi de ordinul a
cateva zeci de microni, avand proprietati fizice diferite In comparatie cu pasta de ciment
(Leemann et al., 2010, 2006). De obicei, aceasta are o porozitate mai mare si un continut diferit
de compusi chimici. Aceste caracteristici sunt de o importanta majora in contextul levigarii,
deoarece fac din ITZ un mediu mai difuziv si mai propice dizolvarii chimice. Prin urmare, exista
un risc obiectiv de accelerare locald a cineticii degradarii, dar si de o crestere puternica a
porozitatii, cu un efect semnificativ asupra aderentei pastei la agregat.

In contextul studierii comportamentului betonului la scara locala, in cadrul tezei lui Jebli a fost
creat un protocol experimental (Jebli, 2016). Acest protocol a constat in crearea unei legaturi
de pasta de ciment / agregat si determinarea proprietatilor mecanice. Teza lui Jebli a aratat, in
general, ca efectul levigarii este mai vizibil asupra proprietatilor mecanice ale legaturii pasta /
agregat decat asupra celor ale pastei. De asemenea, a ardtat necesitatea clarificarii anumitor
aspecte legate de ITZ. Obiectivul principal a fost efectuarea de masuratori mai localizate ale
cineticii degradarii si comportamentului mecanic in zona interfaciala, pentru a defini mai bine
rolul ITZ in mecanismul de degradare.



3.Studiu experimental al comportamentului chimico-mecanic al
betonului la scara locala a interfetei pasta de ciment/agregat

Pentru a realiza o identificare cantitativa a parametrilor mecanici ai betonului degradat la scara
macroscopicad locald a interfetei, este necesard o bund cunoastere a comportamentului sau
chimico-mecanic. Aceasta teza se situeaza in acest cadru si isi propune sa evalueze influenta
ITZ asupra comportamentului chimico-mecanic al legaturii nedegradate si degradate dintre
pasta de ciment si agregat, ludnd pasta de ciment ca referinta.

Strategia adoptata este de a efectua analize chimice si Tncercari (teste) mecanice la scara
microstructurii si la scara locala pe probe (esantioane) cu o geometrie adecvatd. Mai precis, cele
doua cai de studiu alese se refera la cinetica degradarii si proprietatile mecanice ale betonului
la scara locala a interfetei. Pentru a putea studia aceste aspecte, a fost favorizatd o geometrie
simpld, dar compatibila. Aceasta implica utilizarea de esantioane din pastd de ciment si
compozite pasta de ciment / agregat cu sectiune transversala patrata. Aceste probe sunt utilizate
pentru a evalua progresul degradarii chimice si starea de efort generald sub incarcare mecanica.
Progresul degradarii chimice va fi masurat Tn pasta si la nivelul ITZ pentru a determina cinetica
degradarii acestora.

In ceea ce priveste comportamentul mecanic al probelor la scara locald, o prima parte va fi
dedicata starii nedegradate si va implica diferite configuratii si tipuri de solicitari mecanice.
Evolutia proprietatilor mecanice ale probelor degradate la scara locala va fi analizata in functie
de progresul degradarii, intr-o singura configuratie. Pentru a finaliza principalele cai de studiu,
vor fi efectuate doua tipuri de observatii pentru a sustine rezultatele si a incerca sa explice natura
degradarii.

Acestea sunt observatii privind dizolvarea chimica si proprietatile mecanice la scarad
microstructurala. Pe de o parte, analiza dizolvarii este necesara pentru a accesa evolutia spatiala
a degradarii chimice, dar si pentru a valida masurarea grosimii degradate. Pe de alta parte,
observarea proprietdtilor mecanice la nivelul microstructurii permite comparatii cu alte
observatii care au puncte comune (fie scara de observare, fie marimile in cauza).



4. Influenta ITZ asupra comportarii betonului

Cercetarea bibliografica evidentiaza caracteristicile fizico-Chimice ale ITZ care au consecinte
asupra comportamentului mecanic al betonului levigat. S-a demonstrat ca compozitia chimica
a ITZ difera de cea a pastei de pastd de ciment (Crumbie, 1994; Diamond si Huang, 2001;
Scrivener et al., 2004; Yuan si Odler, 1987).

In stare proaspati, prezenta boabelor de ciment anhidru este rarefiata la contactul cu agregatul
datorita efectului de perete si sdngerare. Prin urmare, in starea finald hidratata, ITZ difera de
pasta de ciment printr-o porozitate mai mare si un continut mai mare de specii chimice care au
proprietati de coeziune slabe (portlandita si etringita) (Larbi, 1991; Monteiro si Mehta, 1985;
Monteiro et al. ., 1985).

Sub solicitare mecanica, interfata pastd de ciment / agregat reprezintd adesea un punct de
plecare pentru fisurare (Mehta si Monteiro, 2006). Cu toate acestea, in cazul betoanelor de Tnalta
performanta, pot fi luate mai multe masuri pentru a imbunatati comportamentul mecanic al
legaturilor pastd de ciment / agregat. Printre aceste masuri, putem cita reducerea raportului a/c,
utilizarea micro-fillerurilor (in special praf de silice), utilizarea fluidifiantilor si alegerea
agregatelor de calcar. In stare degradata prin levigare, dizolvarea principalului element chimic
din pasta de ciment, calciul, produce o crestere a porozitatii si o scadere a proprietatilor
mecanice (Carde, 1996; Carde si Frangois, 1997a). Din punct de vedere chimic, levigarea se

manifesta prin dizolvarea completa a portlanditei si decalcifierea progresiva a C-S-H (Mainguy
et al., 2000; R. Berner, 1988).

ITZ poate afecta durabilitatea betonului prin doua mecanisme:

* accelerarea locald a degradarii chimice datoritd porozitatii sale mai mari $i, prin urmare, a
difuzivitatii sale mai mari (Delagrave et al., 1997),

» pierderea mai mare a proprietatilor mecanice ale legaturii pasta/agregat comparativ cu miezul
pastei de ciment (Carde si Francgois, 1997b)

Acest lucru se datoreaza concentratiei mai mari de specii chimice complet solubile (portlandita)
n starea nedegradata a ITZ, ceea ce duce la o dizolvare mai mare fata de pasta de ciment dupa
levigare. Rezultatele din literatura provin in principal din studii efectuate la scara VER si arata
efectul ITZ asupra pierderii proprietatilor mecanice ale betonului (sau mortarului, care poate fi
considerat ca un caz special al betonului).

In ceea ce priveste cinetica degradarii, efectul ITZ asupra betonului la scara VER este
nesemnificativ, deoarece incetinirea datorata tortuozitatii induse de agregate prevaleaza asupra
acceleratiei induse de difuzivitatea mai mare a ITZ (Delagrave et al., 1997, Marchand si
Delagrave, 1999 ). In schimb, ITZ suferi o dizolvare chimici mai mare, iar interfata reprezinta
o zond preferentiald pentru aparitia fisurilor (Burlion et al., 2007; Rougelot et al., 2010). Pentru
aceeasi grosime degradata (sau ratd de degradare chimicd), pierderea rezistentei la compresiune
a mortarului este mai mare decat pierderea rezistentei la compresiune a pastei, din cauza unei
mai mari dizolvare la nivelul ITZ (Carde si Frangois, 1997b).

Prin urmare, observam ca majoritatea studiilor par sa convearga asupra influentei ITZ asupra
durabilitatii betonului. Cu toate acestea, observatiile asupra cineticii degradarii ITZ si asupra
comportamentului mecanic al legaturii pasta de ciment / agregat sunt deduse indirect. Ele provin
in principal din analize pe elemente la scara VER. Prin urmare, prezentul studiu propune
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evaluarea experimentald, din masuratori directe la scard macroscopica locala a interfetei, a
mecanismului prin care levigarea genereaza scaderea proprietatilor mecanice ale betonului. Prin
urmare, se va acorda o atentie deosebita ITZ-ului si legaturii pasta / agregat. Pentru a realiza
acest lucru, a fost dezvoltat un protocol experimental specific.



5. Materiale si metode

Dupa cum s-a mentionat 1n capitolul 4, studiul la scara legaturii pasta / agregat este necesar
pentru a analiza fenomenologia complexa care se dezvolta la nivelul ITZ si influenteaza
comportamentul mecanic al betonului. Astfel, pentru a face posibil un astfel de studiu, a fost
dezvoltat un protocol experimental pentru a evalua efectul levigarii asupra proprietatilor
mecanice ale legaturii pasti / agregat si asupra celor ale pastei. In realizarea acestui protocol,
sunt utilizate mai multe metode experimentale adaptate la contextul cercetarii. Aceste metode
experimentale diferite sunt corelate, ceea ce face posibild si verificarea, cu comparatii ale
rezultatelor obtinute separat prin diferite metode. Pentru a putea evalua efectul levigarii asupra
comportamentului mecanic al betonului la scara locala, este necesar sa se evalueze cinetica
degradarii si efectul degradarii chimice asupra proprietatilor mecanice ale legaturii pasta /
agregat si ale pastei. In acest sens, se utilizeaza probe (esantioane) cu geometrii specifice:
paralelipipedice si cu forma de Y rasturnat din pasta de ciment si compozite (Figura 1)

a) b)
10 & 10 mm
mm e +0,1 mm
o o O &L N
\\\_(C;o‘(\ > ‘it},l ™ N X/Q}
x};\ . P4
i Pasti de
i .
15 mm ciment
Pasti de 0,1 mm
30 mm ciment }
+0,1 mm Agfcgﬁt
15 mm
+0,1 mm
!
!
c) d)
S Pasti de ciment ! S Agregat !

N 5 mm N7 Pastd Pasta > mm
X" ‘ +0,1 mm X" ‘ +0,1 mm
v / 10 mm v 10 mm

+0,1 mm +0,1 mm
5 mm 5 mm
| 0,1 mm | 0,1 mm
i i
10 mm 10 mm 10 mm 10 mm 10 mm 10 mm

+0,1 mm +0,1 mm +0,1 mm +0,1 mm +0,1 mm +0,1 mm
— —— e - — —— e -—

Figura 1 Probe (esantioane) paralelipipedice din pasta de ciment a) si compozit b); probe
(esantioane) In forma de Y rasturnat din pasta de ciment ¢) si compozit d)

Deoarece geometriile acestor probe nu sunt standardizate, se va discuta despre pregatirea
probei, in special in timpul fabricatiei, si despre metoda de degradare. Pe aceste probe
nedegradate si degradate, analizele efectuate pot fi clasificate in doud categorii: analize la scara
microstructurald si teste mecanice la scara locala.



Analizele la scara microstructurii sunt orientate in principal spre caracterizarea degradarii
chimice, pentru a face posibila interpretarea efectului sau asupra comportamentului mecanic al
betonului la scard locald. Principalele aspecte abordate prin aceste analize sunt cinetica
degradarii, precum si dizolvarea chimica si efectul acesteia asupra proprietatilor mecanice la
scara microstructurii.

Testele mecanice la scara locala a interfetei sunt destinate sa determine proprietitile mecanice
ale legaturii pasti/agregat si ale pastei. In acest context, un aspect primordial este reprezentat
de achizitia de deplasari si deformatii, care sunt greu de masurat din cauza ordinelor lor mici
de marime. Prin urmare, testele mecanice sunt efectuate n mai multe configuratii, pentru a
putea verifica si compara rezultatele obtinute.

Tn prezentarea acestui protocol, sunt discutate toate metodele experimentale utilizate, luand in
considerare faptul cd natura particulard a protocolului experimental necesitd anumite adaptari
specifice. Aceste metode sunt utile si in contextul mai larg al unui program de cercetare care
trateaza efectele diferitelor patologii asupra comportamentului mecanic al betonului.
Comportamentul mecanic al betonului degradat prin levigare este influentat de existenta ITZ
care afecteaza proprietatile interfetelor dintre pasta si agregate. Cu toate acestea, magnitudinea
acestei influente este dificil de estimat datorita dificultatii de a izola legaturile pasta-agregat
pentru a studia proprietatile acestora. Cu toate acestea, este necesarda o cunoastere mai
aprofundata a proprietatilor mecanice ale acestor legaturi pentru a aprecia comportamentul
mecanic al betonului pe termen lung. In aceste conditii, prezentul protocol experimental a fost
utilizat pentru a analiza influenta degradarii asupra proprietatilor mecanice ale legaturii pasta /
agregat si asupra celor ale pastei.

De fapt, pentru a evalua comportamentul mecanic al betonului degradat la scara locald a
legaturii pastd / agregat, este necesard analiza degradarii chimice in prealabil. Ca rezultat, au
fost abordate mai multe aspecte conexe pentru a face observatiile posibile si reprezentative.
Scopul general este de a pregati si conditiona probele cu configuratii adecvate pentru a permite
analize la scard microstructurald si teste mecanice la scara locala.

Analizele la nivel de microstructurd sunt destinate sd determine cinetica degradarii si sa
evalueze starea dizolvirii chimice, precum si efectul acesteia asupra proprietatilor mecanice. In
ceea ce priveste testele mecanice, acestea sunt efectuate pentru a analiza rigiditatea si rezistenta
legaturii pasta / agregat si a pastei. O adaptare a sistemelor de testare la nivel local a fost
efectuatd pentru a extinde campul de observatie si pentru a creste reprezentativitatea
rezultatelor. Abordarea tuturor acestor aspecte cumulative, dintre care protocoalele individuale
au fost adaptate in timpul acestei lucrari, trecand prin mai multe versiuni intermediare, a cerut
o parte semnificativa din volumul total de munca.

Probele utilizate pentru analizele avute in vedere sunt de forma paralelipipedica si Y rasturnat,
in pasta de ciment si compozite pastd / agregate. In zona de interes, sectiunile lor transversale
sunt patrate de 10x10 mm?, permitand la acest nivel calcularea progresului degradarii chimice
si a stdrii de solicitare mecanica.

Aceste probe au fost realizate in matrite din silicon flexibile pentru a facilita turnarea si
decofrarea, dar si pentru a minimiza interferenta metodei de fabricatie cu masurarea
proprietatilor probelor. Aceste argumente au facut aceastd metoda de fabricatie preferabila
variantelor conventionale bazate pe utilizarea matritelor rigide. Dupa fabricare, probele au fost



conservate ntr-o baie de var-apa timp de 40 de zile pentru a permite o hidratare optima si pentru
a preveni fisurarea. Dupa perioada de hidratare, o serie de probe au fost supuse individual
degradarii accelerate unidirectionale in solutie de azotat de amoniu. Alegerea acestei metode
de levigare este justificata de rata de degradare ridicatad si de natura scenariului de degradare
generat, care este similar cu scenariul initial.

Degradarea chimica a probelor este analizata prin observatii la nivelul microstructurii pentru a
face posibila si analiza efectului levigérii asupra proprietatilor mecanice. Principalul punct de
interes al acestor observatii la scara microstructurii este reprezentat de cinetica degradarii,
definita de evolutia grosimii degradate in functie de timp, determinata din analiza imaginilor
sectiunilor transversale. Utilizarea analizei imaginii pentru masurarea grosimii degradate este
facilitata de contrastul dintre nivelul de gri al zonei degradate si cel al zonei nedegradate (Figura
2).

Zona nedegradati

Zone degradate

Figura 2 Sectiune transversala a unui esantion degradat

Ulterior, valorile grosimilor degradate obtinute prin analiza imaginii sunt verificate prin
comparatie cu rezultatele unei analize chimice EDS, efectuata intr-un mediu MEB (Microscop
electronic cu baleiaj), care ofera acces la concentratii chimice punctuale. Accesul la evolutia
spatiald a concentratiilor chimice punctuale la nivelul ITZ si pastei oferd, de asemenea,
posibilitatea de a evalua starile lor de dizolvare prin profiluri de concentratie liniard
perpendiculare si paralele cu interfata (Figura 3). Aceste analize chimice efectuate de EDS sunt
efectuate numai pentru o perioada de degradare, din cauza timpului destul de lung acordat
efectuarii lustruirii necesare pentru optimizarea masurarii concentratiilor chimice.

a) b)

15 mm
=15mm

EDS Profiles Profile EDS

Paste
Pasta

15 mm
15 mm

Aggregate
Agregat

Figura 3 Profiluri de concentratii chimice perpendiculare a) si paralele cu interfata b)

10



Acelasi gen de lustruire a fost, de asemenea, necesar pentru a face posibila realizarea
observatiilor de microindentare care au fost efectuate pe aceleasi probe ca cele analizate de
EDS. Micro indentarea este utilizata pentru a determina evolutia modulului lui Young la scara
microstructurii in zone degradate si nedegradate ale pastei de ciment. Utilizarea acestei metode
este justificata pe de o parte de posibilitatea de a evalua efectul degradarii chimice asupra unei
proprietati mecanice la scara microstructurii. Pe de alta parte, permite o comparatie cu valorile
modulului lui Young obtinute prin incercari mecanice la scara locala.

Aceste teste mecanice la scara locald au fost efectuate in trei configuratii diferite si cuplate cu
corelatia de imagini numerice sau digitale (CIN) pentru calcularea deplasarilor si a tensiunilor.
Masurarea deplasarilor si a tensiunilor prin CIN a fost efectuata folosind o camera de inalta
rezolutie, cu scopul de a obtine o precizie satisfacatoare a campurilor de deplasari si deformatii
locale si globale. Utilizand aceastd metoda se obtin curbe de efort / deformatie din care sunt
determinate proprietatile mecanice ale probelor, precum si campurile de deplasare si de
deformatie. In ceea ce priveste testele mecanice, tipul principal utilizat este de de Intindere, care
se efectueaza pe probe paralelipipedice din pasta de ciment si compozite. Principiul testului este
de a aplica sarcina de intindere pe 4 placi lipite pe 2 laturi opuse ale probei, care sunt
perpendiculare pe cea observata prin CIN. O atentie deosebita a fost acordata acestui test de
intindere, cu scopul de a imbunatati si standardiza conditiile experimentale de incarcare.
Strategia adoptata a fost de a controla conditiile la limita impuse probelor prin efectuarea unui
dispozitiv de asamblare a lipirii placilor de incarcare si prin utilizarea unui dispozitiv de
incarcare bi-articulat (Figura 4).

Figura 4 Sistem bi-articulat de incarcare folosit pentru incercarea de intindere
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Versiunile finale ale acestor doua instrumente au fost alese din mai multe proiecte. Dispozitivul
de asamblare a lipirii a fost conceput pentru a minimiza defectele geometrice si pentru a garanta
paralelismul satisfacator al axelor de incarcare. Ulterior, bi-articularea dispozitivului de
incdrcare a ajutat la uniformizarea distributiei sarcinii pe placile de incarcare, minimizand
efectul defectelor geometrice ale lipirii. Aceste doua aspecte au permis astfel o imbunatatire
semnificativd a repetabilitdtii rezultatelor. Celelalte doud tipuri de test, forfecare directa si
forfecare pe probe in forma de Y rasturnat, au fost efectuate pentru a largi campul de observatie
sl pentru a verifica rezultatele testelor de intindere. Aceste rezultate se refera la efectul ITZ
asupra comportamentului mecanic al legaturii pastd / agregat, precum si la mdsurarea
deformatiilor de catre CIN. In ceea ce priveste testul de forfecare directd, dispozitivul de
incarcare este cel proiectat si utilizat in timpul tezei lui Jebli (Jebli, 2016), a carui forfecare se
obtine intre doua cutii rigide in urma translatarii uneia dintre ele. Pentru esantioanele in forma
de Y rasturnat, dispozitivul de incarcare a fost conceput pentru a asigura o uniformitate
satisfacatoare a sarcinilor distribuite la cele doud interfete, situate in dreapta si in stanga
blocului central.

Deci, prin rezumarea aspectelor prezentate, acest protocol experimental are o vocatie de baza,
aceea de a permite evaluarea efectului levigarii asupra comportamentului mecanic al betonului
la scard localda. Cu toate acestea, in contextul unui scenariu experimental inedit, necesitatea
aprofundarii si dezvoltarii tehnicilor experimentale a generat o vocatie secundara. Acesta este
reprezentata de un efort de adaptare si optimizare a metodologiei experimentale, necesar in
contextul mai larg al programului de cercetare in vigoare la LMGC. Acest program de cercetare
exploreaza, la diferite scari, comportamentul mecanic al betonului in conditii de mediu severe.
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6. Analiza proprietatilor chimico-mecanice ale betonului la scara
interfetei pasta de ciment/agregat

Proprietatile mecanice ale betonului degradat prin levigare depind de fenomenele care apar la
scara locala a legaturii pasta / agregat. Cu toate acestea, o explorare la aceasta scara necesita o
metodologie experimentald orientatd spre relatia care existd intre degradarea chimicd si
proprietitile mecanice ale materialului. In acest sens, un protocol experimental a fost definit in
capitolul anterior. Prin urmare, in acest capitol, vor fi prezentate rezultatele obtinute folosind
acest protocol experimental.

Pentru a sustine aceste rezultate si datoritd unei anumite metodologii experimentale, utilizarea
metodelor experimentale conexe permite verificarea rezultatelor obtinute. In primul rand,
degradarea chimicd a probelor, precum si efectul acesteia asupra proprietatilor mecanice sunt
examinate prin analize la nivelul microstructurii. Obiectivul de baza este de a determina, pentru
mai multi timpi de degradare, rata de degradare chimica a ITZ si a pastei de ciment, care este o
variabila caracteristica pentru progresul degradarii. Dincolo de acest aspect, natura degradarii
chimice este analizata in urma observarii nivelului de decalcifiere la ITZ si pasta de ciment.
Apoi, primele informatii despre efectul degradarii chimice asupra modulului Young al pastei
de ciment sunt obtinute la scara microstructurii. Pentru a accesa proprietatile mecanice ale
pastei / legaturii agregate si ale pastei, se efectueaza mai intai teste mecanice locale pe probe
de sunet. Proprietatile mecanice sunt obtinute prin curbe de efort unitar / deformatie, in timp ce
informatii suplimentare sunt dezvaluite de cAmpurile de deplasare si de deformatie. Compararea
rezultatelor obtinute prin diferitele tipuri de teste face posibild si evaluarea fiabilitatii
rezultatelor obtinute.

Dupa aceasta etapa, efectul degradarii chimice asupra proprietatilor mecanice ale legaturii si
ale pastei este evaluat intr-o singura configuratie de test, in raport cu rata de degradare chimica.
In acest sens, evolutia proprietitilor mecanice in functie de rata de degradare chimica este
analizatd cu referire la alte aspecte conexe, cum ar fi dizolvarea chimica sau aparitia fisurilor.
Prin urmare, analiza rezultatelor obtinute sugereaza explorarea legaturii care exista intre
fenomene de natura diferita, chimice si mecanice, dar si verificarea fiabilitatii rezultatelor prin
utilizarea mai multor metode.

6.1. Analize la scara microstructurii

La scara microstructurii, au fost utilizate analize de imagine pentru a masura grosimea
degradata a pastei de ciment si a ITZ. Masuratorile efectuate la interfata, pe partea pasta, au fost
considerate reprezentative pentru ITZ. In total, misurarea adancimii degradate a fost efectuata
pentru fiecare dintre cele cinci timpi de degradare pe 5 probe de pasta de ciment si 5 probe
compozite. Apoi, concentratiile chimice ale ITZ si ale pastei de ciment au fost evaluate prin
analize chimice EDS, in urma masurdrii concentratiilor chimice elementare. Dupa aceea,
evolutia modulului Young in zona degradata a pastei de ciment a fost analizatd prin micro
indentare. Comparatia rezultatelor acestor trei tehnici mentionate - analiza imaginii, analiza
chimica EDS si micro indentare - a facut posibila verificarea existentei corelatiilor intre
rezultatele obtinute. In ceea ce priveste analiza dizolvarii chimice si a microindentrii, acestea
au fost efectuate pe 3 probe compozite pentru o singurd perioadd de degradare - 4 zile, pe
sectiuni lustruite. Observatiile la scara microstructurii au fost utilizate pentru a determina
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cinetica degradarii si starea de dizolvare chimicd a pastei si a ITZ, precum si modificarile
proprietatilor chimice si mecanice din zona degradata.

Cinetica degradarii a fost masurata in urma analizei nivelurilor de gri in zona degradatd a ITZ
si a pastei de ciment. Masurarea grosimii degradate a ITZ (la interfata) si a pastei de ciment a
permis determinarea unei dimensiuni mai caracteristice pentru starea de degradare - rata de
degradare chimica 6 obtinuta ca raport intre aria zonei nedegradate si aria totald a sectiunii
transversale. Evolutia grosimii degradate si a ratei de degradare chimica a pastei de ciment este
proportionald cu radacina patratd a timpului. La inceput, evolutia ratei de degradare chimica a
ITZ coincide cu cea a pastei de ciment. Dupa un prag critic (care corespunde unei rate de
degradare de 40%), cinetica degradarii ITZ accelereaza usor, pentru a atinge o crestere relativa
maximad de aproximativ 10%, probabil datoritd cresterii porozitatii iIn urma dizolvarii
portlanditei din ITZ (Figura 5).
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Figura 5 Cinetica degradarii ITZ si a pastei de ciment

Caracterizarea degradarii chimice in ITZ si in pasta de ciment a fost efectuata de SEM pentru
un singur timp de degradare - 4 zile (rata de degradare de 56%). In starea nedegradati, a fost
dezvaluita existenta unei zone care corespunde ITZ, cu o grosime de aproximativ 15 pm in
vecindtatea agregatului cu o compozitie chimica diferitd. Apoi, evolutia dizolvarii a fost studiata
in zona degradata a ITZ si a pastei de ciment. In ciuda faptului ci diferenta dintre grosimea
degradata a ITZ si pasta este redusa, diferenta de dizolvare este semnificativa. ITZ, bogata n
portlandita este supusa unei dizolviri semnificativ mai mari decét pasta de ciment. In partea
degradata, raporturile Ca / Si sunt similare in ITZ si in pasta de ciment datoritd existentei
acelorasi substante chimice reziduale (Figura 6). Prin urmare, faptul ca dizolvarea chimica este
mai mare la nivelul ITZ si, prin urmare; in contact cu agregatul, poate avea repercusiuni
semnificative asupra proprietatilor mecanice ale legaturii pasta de ciment / agregat.

14



—_
3]

] Fronturi de degradare principale
grosime degradata ITZ (ITY. si Pasta de cimgnt)
s

grosime degradatd Pastd

x

Front secundar

(ITZ $i Pastd) _

—-ITZ

---Pasta de ciment

Raport molar Ca/Si,

o N B N o O

<

1 2 3 4 5

Distanta fatd de fata atacatd [mm]
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pastei

Dupa caracterizarea degradarii chimice, micro indentarea a fost utilizatd pentru a evalua
evolutia modulului Young al pastei de ciment in zona degradata. Aceastd metoda a demonstrat
existenta a doua zone 1n zona degradata a pastei in care evolutia modulului Young este similara
cu cea a nivelurilor de gri si a raportului Ca / Si (Figura 7).
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Figura 7 Evolutia modulului lui Young, a raportului molar Ca/Si si a nivelului de gri in
functie de distanta fata de fata atacata

Ulterior, corelatia dintre modulul lui Young, raportul Ca / Si si nivelul de gri, permite
extrapolarea existentei zonei foarte degradate si a zonei degradate intermediare la toate probele
de pastd de ciment si compozite pastd de ciment/ agregat. Cu toate acestea, pierderea rigiditatii
poate fi mai mare la legatura pasta/agregat decat la pasta, deoarece ITZ prezinta o dizolvare de
calciu semnificativ mai mare decét pasta de ciment.
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6.2. Studiu la scara interfetei asupra proprietiatilor mecanice ale
materialului nedegradat

In aceasta sectiune, ne concentram asupra comportamentului mecanic al probelor nedegradate
din pasta de ciment si compozite de pastd de ciment / agregate. Comportamentul mecanic al
acestor probe se reflecta in proprietitile mecanice obtinute prin teste mecanice de Tntindere si
forfecare. In ceea ce priveste testele de forfecare, acestea sunt efectuate in doud configuratii
diferite, care includ o geometrie mai simpla, paralelipipedica si alta, mai complexa, in forma de
Y rasturnat. Rezultatele obtinute in urma testelor mecanice mentionate, pe pasta si pe compozite
, sunt apoi comparate in termeni de modul de elasticitate, eforturi unitare la rupere si campuri
de deformare.

Aceste teste au fost efectuate folosind un protocol dezvoltat pe baza unui protocol deja existent,
stabilit de Jebli (Jebli, 2016). Datorita naturii relativ inovatoare a abordarii, o atentie deosebita
sa concentrat asupra dezvoltarii protocolului. In acest sens, adaptarea dispozitivelor de testare
precum si adaptarea metodei observatiei DIC ocupat o parte semnificativd a volumului de lucru
care s-a prelungit peste 12 luni. Tn cadrul acestui protocol experimental, unul dintre obiective a
fost obtinerea unei reprezentativitati suficiente a rezultatelor. In acest sens, testele de intindere
si forfecare in configuratia Y rasturnat au fost efectuate pe 10 probe diferite pentru fiecare tip
de proba (pastd si compozit turnat cu 2 orientiri diferite). Intr-adevir, utilitatea efectudrii a
minimum 10 probe pentru fiecare tip diferit de test a fost indicatd de Lhonneur si colab.
(Lhonneur si colab., 2019). El a indicat ca acest numar de teste a fost necesar pentru a obtine 0
valoare medie reprezentativa a fortei de rupere in testul de tractiune. Pentru probele Y inversate,
s-a efectuat acelasi numar de teste pentru a permite compararea rezultatelor cu cele obtinute
prin testul de intindere (tractiune). Pe de alta parte, testele de forfecare in configuratia
paralelipipedica au fost efectuate pe 3 esantioane de fiecare tip, deoarece prin acest test se are
in vedere doar o observatie generala a proprietatilor mecanice.

Testele de tractiune pe pasta de ciment si probe compozite au permis compararea in termeni de
Young Modulus si de tensiune la rupere prin curbe de efort unitar/deformatie. Aceste curbe au
fost obtinute prin aproximarea liniara a semnalului initial afectat de zgomot, deoarece
comportamentul esantionului a fost fragil.
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Figura 8 Curbe efort unitar/deformatie obtinute in urma incercarilor de intindere pe esantioane
din pasta de ciment a) si compozite b)

In ceea ce priveste rigiditatea, comparatia experimentald a modulului lui Young al compozitelor
cu cel teoretic in cazul unei legaturi perfecte face posibild evidentierea influentei prezentei ITZ.
Modulul Young al compozitelor reale este mai mic decat cel corespunzator cazului ideal al unei
legaturi perfecte. Aceastd observatie este Tn acord cu ideea generald dedusa la scara
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macroscopicd conform cdreia imperfectiunea legaturii pastd / agregat are un efect negativ
asupra modulului lui Young global al betonului (Lee si Park, 2008; Sun si colab., 2007). De
asemenea, se remarcd faptul ca rezistentele la tractiune ale compozitelor obtinute in prezentul
studiu sunt mai mari decat cele obtinute in alte studii care au utilizat formulari similare
(Nguyen, 2013; Yuan si Odler, 1987; Zimbelman, 1985). Aceasta diferenta poate fi explicata
prin alegerea protocolului de fabricatie care favorizeaza o legaturd puternicd pasta / agregat,
precum si prin efectul de scard generat de dimensiunile mai mici ale probelor utilizate in acest
studiu comparativ cu celelalte. O diferenta vizibild i1n modulul de elasticitate si tensiune la
rupere a fost observata intre compozite turnate vertical si compozite turnate orizontal, urmand
o fenomenologie similara cu sangerarea intalnita in betonul real.

In ceea ce priveste testele de forfecare, probele paralelipipedice, au evidentiat efectul ITZ
asupra proprietatilor mecanice ale legaturilor pasta de ciment / agregat. Acest efect se manifesta
prin rigiditate mai redusa si rezistenta mai mica a legaturii pasta de ciment / agregat. Cand
comparam compozitele si pasta de ciment, observdm mai intai ca cele doua tipuri de compozite
au solicitdri de rupere mai mici decat pasta de ciment, din cauza fragilitatii legaturii pasta /
agregat. De asemenea, s-a observat ca compozitele turnate orizontal prezintd o tensiune medie
la rupere, care este de aproximativ jumatate din cea a compozitelor turnate vertical, probabil
datoritd unui fenomen similar sangerarii. In plus, un efect de slibire al ITZ asupra legaturii
pasta / agregat este remarcat pe probele compozite turnate orizontal care prezinta moduli de
forfecare mai mici decét cele ale pastei.

Tntr-adevar, acest tip de test poate fi considerat reprezentativ pentru rezistenta la forfecare a
legaturilor pastd/agregat, deoarece ruperea are loc la interfata, intr-o zona in care forfecarea nu
este perturbatd de tensiunea parazitara semnificativa. Rezistenta la forfecare a compozitului
turnat vertical este de doua ori mai mare decat a compozitelor turnate orizontal, aratand o
influentd puternica a sensului de turnare.

In plus fatd de aceste rezultate, se observa o dispersie mare in masurarea modulelor lui Young.
Aceasta dispersie poate fi atribuitda masurarii deplasarilor foarte mici, care sunt aproape de
limita metodei, elementelor de discretizare mari care poate amplifica efectul defectelor locale
si defectelor de verticalitate a probei. Doua tipuri de teste de forfecare au fost efectuate pe probe
de pastd de ciment si compozite: pe probe paralelipipedice si in forma de Y inversate. Aceste
doua tipuri de test releva o stare complexa de solicitare / deformatie in care forfecarea raméane
predominanta.
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Figura 9 Comparatie intre campurile de deformatie de forfecare ale esantionului compozit in
forma de Y rasturnat real (experimental) si modelat numeric
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Analiza rezultatelor obtinute pe probele in forma de Y a permis, de asemenea, o comparatie a
rezultatelor obtinute pentru celelalte teste, pentru a verifica fiabilitatea acestora. Valorile medii
ale modulelor de elasticitate obtinute in urma diferitelor teste sunt fiabile, Tn ciuda unei anumite
dispersii a valorilor legate de conditiile specifice generate de scara redusd de observare. Aceasta
afirmatie este sustinuta de similaritatea fortelor experimentale de incércare cu cele rezultate
dintr-o simulare a comportamentului elastic al probelor din pasta sub forma de Y inversat, unde
modulul de elasticitate a fost considerat egal cu cel misurat in urma testelor de tractiune. In
plus, efectul de slabire al ITZ este confirmat de acelasi tip de simulare pe probe compozite,
deoarece modelul numeric care considerd legitura pastd de ciment agregat perfectd prezinta
deformatii mai mici decét proba reala, pentru conditii limita similare (Figura 9).

Peste toate testele de tractiune si forfecare, s-a observat o diferentd vizibila intre compozite
turnate vertical si compozite turnate orizontal in ceea ce priveste efortul unitar la rupere n
intindere si modulul de elasticitate. Compozitiile turnate vertical s-au dovedit a fi mai puternice
si mai rigide. Tinand cont de aceastd remarca, a fost mentionata posibilitatea studierii efectului
orientarii esantionului asupra proprietatilor mecanice ale interfetei prin ajustarea orientarii
directiei de turnare. Prin testele mecanice efectuate pe probe nedegradate, vulnerabilitatea
materialului la Tntindere ne-a determinat sa alegem acest tip de test pentru studiul probelor
degradate.

6.3. Influenta levigairii asupra proprietitilor mecanice ale betonului la scara
interfetei

In aceastd subsectiune, efectul levigarii asupra proprietitilor mecanice ale pastei de ciment si
ale compozitelor din pasta de ciment / agregate a fost investigat prin teste de intindere. Efectul
degradarii chimice asupra rigiditatii si rezistentei probelor va fi evaluat prin curbe de efort unitar
/ deformatie. Aceasta analiza va fi completata de o discutie a influentei fisurilor care se observa
asupra acestor probe degradate. Tn acest sens, pentru fiecare rati de degradare asociati cu cei 5
timpi de degradare, au fost analizate 10 probe de pasta de ciment si 10 compozite. Se
mentioneaza ca probele compozite turnate vertical au fost utilizate pentru testare datoritd unei
legaturi pasta / agregat mai puternice decat in cazul compozitelor turnate orizontal. Alegerea
acestui tip de compozit a facut posibild pastrarea aderentei suficiente intre pastd si agregat
pentru rate de degradare ridicate, pentru a putea observa pierderea de aderenta la interfatd pe o
zona suficient de mare.

La fel ca in cazul probelor nedegradate, proprietatile mecanice ale celor degradate au fost
obtinute prin curbe de efort unitar / deformatie (Figura 10). Cu toate acestea, spre deosebire de
esantioanele nedegradate, curbele efort unitar/deformatie ale esantioanelor degradate nu sunt
simple liniare si au fost aproximate prin curbe polinomiale.

Neliniaritatea este o consecinta a fisurarii pe fata observatd. Se poate observa, de asemenea, ca
partea neliniard a curbelor creste odatd cu rata de degradare chimica, ca aparitie a fisurilor
pentru eforturi din ce in ce mai mici. De fapt, pentru o ratd de degradare chimica mai mare de
60%, curbele de efort unitar / deformatie nu au mai fost afisate, deoarece probele au devenit
prefisurate.
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Figura 10 Curbe efort unitar/deformatie pentru esantioane degradate din pasta de ciment a) si
compozite b)

Deci, testele de intindere cuplate cu CIN pentru masurarea eforturilor si vizualizarea fisurilor
au permis observarea generald a comportamentului mecanic al legéturii pasta de ciment/agregat.
Aceasta observatie globala poate fi rezumata printr-un grafic care ilustreaza evolutia in functie
de rata de degradare chimica a trei marimi caracteristice pentru comportamentul mecanic al
legaturii pasta de ciment/agregat. Acestea sunt raportul dintre eforturile unitare la rupere o, al
compozitului si cel al pastei de ciment, raportul dintre modulurile lui Young, al compozitului
real si ideal si procentul de compozite care prezinta ruperi la interfeta (Figura 11). Pentru rate
de degradare chimice mai mici de aproximativ 25%, aderenta dintre pasta de ciment si agregat
poate fi calificata ca fiind buna, deoarece scaderea modulului Young este mica si compozitele
prezinta ruperi in pasta de ciment pentru solicitari similare cu cele ale pastei de ciment. Faza
urmatoare, pana la 60%, se poate distinge printr-o scadere a aderentei, deoarece modulul Young
scade mai repede si mai multe esantioane incep sa prezinte ruperi la interfata. Cu toate acestea,
efortul unitar mediu la rupere ramane aproape de cel al pastei de ciment. Dar pentru rate de
degradare chimica mai mari de 60%, esantioanele devin prefisurate, compozitele prezinta ruperi
la interfete, pentru solicitari care ajung aproape la zero atunci cand interfata este degradata in
integralitatea sa, indicand o pierdere completa de adeziune.
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Figura 11 Progresul pierderii adeziunii dintre pasta de ciment si agregat in functie de rata de
degradare chimica

In urma acestor observatii, In cadrul acestei sectiuni, a fost evidentiatd natura efectului
degradarii chimice prin levigare asupra proprietatilor mecanice ale pastei de ciment si a
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compozitelor paste / agregate la scara locald. Diferentele observate intre degradarea chimica a
pastei de ciment si cea a ITZ s-au reflectat in comportamentul mecanic al probelor de pasta de
ciment si al compozitelor. Degradarea chimica a ITZ a fost mai pronuntata decat cea a pastei
de ciment datorita dizolvarii chimice importante a portlanditei care se gaseste in exces in ITZ
sanatoasd. Dizolvarea puternica la ITZ a dus la o crestere a porozitatii care a generat o usoara
accelerare a cineticii degradarii. In ceea ce priveste comportamentul mecanic, levigarea
genereaza o scadere semnificativdi a modulului Young si a efortului unitar de ntindere a
compozitelor. Printre alte aspecte, aceasta este in principal o consecintd a dizolvarii chimice
semnificative care are loc in ITZ. Scaderea proprietatilor mecanice ale compozitului este mai
mare decat cea a pastei de ciment si culmineaza cu o pierdere completa a aderentei interfetei in
zona degradata.

6.4. Discutie asupra rezultatelor experimentale

Au fost utilizate analize la scard microstructurd si teste mecanice la scard localda pentru a
interpreta comportamentul mecanic al pastei si legaturii pastd / agregat. Strategia adoptata a
fost evaluarea efectului ITZ asupra comportamentului mecanic al pastei de ciment si al legaturii
cu agregatul in stare nedegradata si degradata, luand pasta de ciment ca referinta.

In acest sens, configuratia de bazi este reprezentati de probele paralelipipedice in pasta si
compozite turnate vertical. Restul esantioanelor au fost utilizate numai pentru teste mecanice
ntr-o stare nedegradata, pentru a verifica anumite aspecte observate in configuratia de baza sau
pentru a adauga informatii suplimentare utile in interpretarea problemei generale. Primul aspect
abordat a fost cinetica degradarii pastei de ciment si a ITZ, datorita masurarii grosimii degradate
prin analiza imaginii pentru mai multi timpi de degradare. Acest lucru a permis calcularea
ratelor de degradare chimica, utilizate ca variabila caracteristicd pentru starea de degradare
chimica. Datorita naturii difuzive a propagarii degradarii chimice, cinetica degradarii pastelor
de ciment este proportionala cu radicina patrati a timpului. In schimb, cea a ITZ coincide initial
cu cea a pastei, dar accelereaza usor dupd un prag critic pentru a atinge o diferenta relativa
maxima de 10%. Accelerarea cineticii degradarii ITZ relativ la pasta de ciment este probabil o
consecinta a difuzivitatii crescute generate de porozitatea mare care s-a format ca urmare a
dizolvarii chimice a portlanditei.

Pentru a completa caracterizarea degradarii chimice, determinarea cineticii degradarii a fost
insotita de o analizd a dizolvarii chimice, prin masuratori efectuate de EDS. Dizolvarea chimica
a fost evaluata prin distributia spatiala a raporturilor molare Ca / Si in microstructura pastei de
ciment si ITZ pe probe compozite pentru un singur timp de degradare. Prin urmare, prin
observarea distributiei spatiale a raporturilor Ca/ Si in zonele nedegradate si degradate, valorile
grosimii degradate masurate prin analiza imaginii au fost confirmate. In afara de aceasta, prin
aceeasi distributie spatiala a rapoartelor Ca / Si, in zona degradata a pastei de ciment si ITZ, s-
a relevat existenta unei zone intermediare si a unei zone puternic degradate. in ceea ce priveste
amploarea dizolvarii chimice, s-a constatat ca decalcificarea pronuntata in zona degradata a ITZ
este consecinta dizolvarii extinse a portlanditei.

Dupa caracterizarea degradarii chimice, Incd la scara microstructurii, a fost utilizatd micro
indentarea pentru a investiga efectul levigarii asupra modulului Young in zona degradata a
pastei de ciment. Rezultatele arata o corelatie clara intre nivelul de gri masurat prin analiza
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imaginii, raportul Ca / Si si modulul lui Young. Deci, prin analogie cu nivelurile de gri, se
considera ca zona degradata a ITZ si a pastei de ciment este formata dintr-o zona intermediara
cu rigiditate medie descrescdtoare si 0 zona puternic degradata cu rigiditate redusa.

La scara locala, au fost efectuate teste de intindere si forfecare pentru a evalua efectul 1TZ
asupra comportamentului mecanic al pastei de ciment si al legaturii pasta/agregat, prin curbe
efort unitar / deformatie. Acest efect al ITZ se manifestd prin existenta legaturilor mai putin
rigide si mai putin rezistente in comparatie cu pasta de ciment. Aceastd afirmatie are o natura
destul de calitativa si nu poate fi cuantificata in prezent, deoarece in unele cazuri sunt necesare
masuratori suplimentare pentru a accesa modulele de elasticitate si eforturile la rupere ale pastei
de ciment si ITZ. In acest context, luand in considerare dificultatea de a masura deformasii
foarte mici, a aparut problema fiabilititii rezultatelor. In ciuda unei dispersii destul de mari,
fiabilitatea valorilor medii ale modulelor elastice a fost confirmata pe probele paralelipipedice
supuse la forfecare si prin teste pe probe Y inversate. Informatii suplimentare sunt reprezentate
de diferenta vizibild dintre calitatea legaturii pentru compozite turnate vertical si pentru cele
turnate orizontal.

In ceea ce priveste probele degradate, au fost efectuate numai teste de intindere pe pasta si
compozite turnate vertical. Evolutia comportamentului mecanic al probelor a fost analizata in
functie de rata degradarii chimice. Aceasta ratd de degradare chimica este raportul dintre aria
zonei degradate si aria totald a sectiunii transversale. In ceea ce priveste rigiditatea, influenta
ITZ s-a concretizat prin slabirea legaturii pasta de ciment / agregat care devine mai pronuntata
in urma degradarii chimice. Acest aspect este dezvaluit de evolutia modulului lui Young al
compozitului in functie de rata de degradare chimica, care suferd o scadere mai mare decat cea
a pastei de ciment din cauza dizolvirii semnificative in cadrul ITZ. In afard de aceasta, luand
n considerare faptul cd modulul Young a fost masurat prin micro indentare si teste mecanice,
s-a ficut o comparatie intre valorile obtinute prin cele doua metode. in ciuda faptului ca valorile
medii obtinute de cele doud tipuri de teste sunt apropiate, dispersia mai mare a valorilor obtinute
prin testul de intindere indica o supraestimare generati de incertitudinile asociate instalatiei. In
ceea ce priveste eforturile la rupere, s-a observat ca cele ale compozitelor scad mai rapid in
functie de rata de degradare chimica decat cele ale pastei de ciment. Pentru probele de pasta de
ciment, evolutia efortului la rupere arata o dependenta aproape liniara de rata de degradare
chimici, care este probabil favorizati de fisurarea superficiali. In schimb, pentru probele
compozite, stresul mediu la rupere este apropiat de cel al pastei de ciment pand la o anumita
rata de degradare criticd. Aceasta ratd de degradare chimica critica corespunde debutului pre-
fisurarii si localizarii ruperii la interfata pasta / agregat. Dupa aceasta rata de degradare chimica
critica, pierderea efortului le rupere in intindere a compozitului accelereaza mai mult decat cea
a pastei de ciment, posibil datoritd unei addncimi mai mari de fisurare. in cele din urma,
pierderea aderentei pasta / agregat este completa atunci cand ITZ este complet degradata.
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7.Concluzii generale

Levigarea betonului, ca si alte fenomene chimice, produce modificari ale microstructurii si da
nastere unei patologii care reduce durabilitatea structurilor. In beton, in special degradat, ITZ
care se formeaza intre pasta de ciment si agregat este o zona care afecteaza proprietatile
mecanice ale legdturii pastd/agregat. Cu toate acestea, din cauza dificultdtii de concentrare
asupra acestei zone, comportamentul mecanic al betonului la scara locald a interfetei
pastd/agregat raimane insuficient explorat.

O mai bund cunoastere a comportamentului mecanic al structurilor din beton necesita, prin
urmare, o0 mai buna intelegere a fenomenelor care apar la scara locala a legaturii pasta de ciment
/ agregat. In acest context, aceastd tezd si-a propus si exploreze efectul levigarii asupra
comportamentului mecanic al betonului la scara locald, analizand si metodele experimentale de
investigatie utilizate.

Aceastd problema de cercetare nu este totusi complet neexploratd, deoarece caracteristicile de
baza ale scenariului de levigare au fost deja evidentiate, in principal prin observatii la scarad
macroscopica. De fapt, levigarea implica dizolvarea partiald a matricei de ciment. Consecintele
acestei degradari sunt amplificate de ITZ care promoveaza accelerarea cineticii degradarii si
dizolvarea chimica semnificativa.

In ciuda faptului ci aceasta fenomenologie generala este cunoscuti, este necesard o investigatie
concentrata asupra legaturii pasta de ciment / agregat pentru a arunca o privire mai locald asupra
influentei acestor efecte asupra proprietatilor mecanice. A fost creat un protocol experimental
pentru a permite caracterizarea degradarii chimice si a comportamentului mecanic al
materialului. Acest protocol experimental a fost implementat Tn timpul tezei lui Jebli (Jebli,
2016). In studiul de fata, acest protocol a evoluat pentru a extinde domeniul de investigatie la
relatiile care exista intre progresul degradarii chimice si scdderea proprietatilor mecanice ale
pastei de ciment / legdtura agregata si ale pastei.

Acest obiectiv a fost facilitat de utilizarea esantioanelor cu o geometrie specificd pentru a
permite masurarea zonei zonei degradate, precum si a efortului mecanic mediu pe sectiunea
transversald. Acestea sunt probe de pasta de ciment si compozite pasta de ciment / agregate cu
o sectiune transversald patrata de 10x10 mm?, in doua forme diferite: probe paralelipipedice si
probe in forma de Y inversate. Probele compozite paralelipipedice au fost fabricate cu doua
orientari diferite in raport cu directia de turnare: compozite turnate n pozitie verticala si in
pozitie orizontala. A doua orientare a fost utilizatd pentru a simula sangerarea in beton real.
Degradarea chimica a fost realizata utilizand azotatul de amoniu ca solutie agresiva pentru a
permite accelerarea degradarii in comparatie cu scenariul real, dar si o raspandire similara.
Aceastd degradare a fost aplicatd unidirectional, doar pentru configuratia paralelipipedica, pe
pasta de ciment si probele compozite turnate in pozitie verticala.

Tn cadrul general al exploririi comportamentului chimic si mecanic al betonului la scara local,
primul aspect abordat a fost cinetica degradarii pastei si a ITZ. Determinarea cineticii degradarii
a fost posibila prin masurarea adancimilor degradate pe sectiuni transversale pentru mai multi
timpi de degradare. Acest lucru s-a facut datorita contrastului dintre nivelurile de gri observate
ntre zona nedegradata si cea degradata, care a permis masurarea adancimilor degradate pentru
mai multi timpi de degradare In urma analizei imaginilor sectiunilor transversale. Acest tip de
analizd a fost completat de analiza concentratiilor chimice, efectuata prin MEB EDS si care a
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permis confirmarea adancimilor degradate obtinute prin analiza imaginii, precum si evaluarea
dizolvarii calciului in ITZ si in pasta de ciment. Apoi, pentru a evidentia efectul degradarii
chimice asupra unei proprietdti mecanice a pastei de ciment, micro-indentarea a fost utilizata
pentru a determina evolutia modulului Young in zona degradata.

Analiza testelor de microindentare este utila si in perspectiva abordarii multi-scara, deoarece
permite calculul unei marimi, modulul Young, obtinut si in urma tratamentului testelor
mecanice la scara locala.

Aceste teste de tractiune si forfecare la scara locala au fost efectuate pe probe de pasta de ciment
si compozite si cuplate cu corelatia digitala a imaginii (CIN) pentru a calcula deplasarea si
campurile de deformare. Masurarile de deplasare si deformare prin CIN au fost efectuate
folosind o camerd de 1naltd rezolutie, pentru a obtine o precizie suficientd in mdsurarea
deformatiilor locale. O atentie deosebitd a fost acordatd testarii la tractiune pentru a reduce
dispersia rezultatelor, folosind accesorii suplimentare pentru a reduce defectele geometrice si a
minimiza impactul acestora asupra rezultatelor experimentale.

Testele de forfecare pe probe paralelipipedice si testele de forfecare pe probe in forma de Y
inversate au fost efectuate n principal pentru a compara rezultatele lor cu cele obtinute prin
teste de intindere. Rezultatele obtinute in urma analizelor mentionate mai sus au fost interpretate
in principal prin compararea proprietdtilor pastei de ciment si a legdturii pastd de ciment /
agregat.

In ceea ce priveste rezultatele experimentale, primul aspect abordat a fost cinetica degradarii.
In ceea ce priveste pasta de ciment, grosimea degradati urmeazi o evolutie proportionali cu
radacina patratd a timpului; factorul de proportionalitate fiind in concordantd cu valorile
indicate in literaturd. In ceea ce priveste ITZ, adincimea degradati aratd initial o evolutie
similara cu cea a pastei de ciment, dar care se accelereaza dupa un prag critic. Diferenta relativa
maxima dintre adancimea degradatd a pastei de ciment si cea a ITZ este de aproximativ 10%
atunci cand ITZ este complet degradata. Aceasta accelerare a cineticii degradarii ITZ este
probabil un efect al difuzivitatii crescute generate de porozitatea ridicata creata ca urmare a
dizolvarii importante.

Analiza dizolvarii chimice a fost efectuatd pentru a compara amploarea si distributia dizolvarii
calciului In zona degradata a ITZ si a pastei de ciment. Aceastd analiza a fost efectuatd pe probe
compozite turnate vertical pentru un singur timp de degradare, primul pentru care s-au observat
diferente intre grosimile degradate ale pastei si cele ale ITZ. Indicatorul ales pentru a ilustra
starea de degradare chimica a fost raportul molar Ca / Si, a carui distributie a fost obtinuta de-
a lungul profilurilor liniare. Tn principiu, s-a observat ci zonele degradate ale ITZ si ale pastei
sunt formate dintr-o zona foarte degradati si o zond degradati intermediara. In zona foarte
degradata, raporturile Ca / Si sunt reduse, in timp ce in zona intermediara, raporturile Ca / Si
aratd o variatie pronuntata intre valorile reduse intalnite in zona foarte degradatd si valorile
ridicate Tntalnite In zona nedegradata.

Folosind aceste informatii, in primul rand, delimitarea celor trei zone de degradare a permis
confirmarea grosimii degradate masurate prin analiza imaginii. In al doilea rand, distributia
valorilor locale ale raportului Ca / Si a indicat o dizolvare mai mare a portlanditei la ITZ
comparativ cu pasta de ciment. Ulterior, o prima ilustrare a efectului degradarii chimice asupra
proprietatilor mecanice ale pastei a fost obtinuta prin compararea evolutiei nivelurilor de gri, a
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raportului Ca / Si si a modulului lui Young obtinut prin micro indentare. Prin compararea
evolutiilor acestor trei cantitati, s-a observat o corelatie evidenta Intre ele. Acestea prezintd
tendinte similare in zona foarte degradati si in zona degradati intermediara. Intr-adevar,
datoritd corelatiei dintre nivelul de gri si modulul lui Young, analiza imaginii indicd pentru
toate esantioanele, atdt in pastd, cat si in ITZ, existenta unor zone foarte degradate si
intermediare degradate. Cu toate acestea, scadderea modulului Young al ITZ este probabil mai
mare decat cea a pastei de ciment, din cauza dizolvarii chimice mai mari. Acest aspect poate fi
verificat in urma testelor mecanice locale pe probe de pasta si compozite. In ceea ce priveste
testele mecanice, acestea au fost efectuate mai intai intr-o stare nedegradata in toate
configuratiile pentru a investiga la nivel global particularitatile comportamentului mecanic al
legaturii pasta de ciment/agregat si a pastei de ciment. Determinarea modulurilor elastice si a
solicitarii la rupere a probelor a fost efectuata din curbele de efort unitar/ deformatie obtinute
in zonele de interes solicitate in ntindere sau forfecare. Ca regula generala, efectul ITZ se
manifesta la interfetele pastd / agregat prin moduluri mai mici (Young si forfecare) si eforturi
unitare mai mici la rupere decat pasta. Efectul orientarii turnarii este vizibil deoarece legatura
pastd / agregat a compozitelor turnate orizontal este mai putin rigida si mai putin rezistenta
decat cea a compozitelor turnate vertical. Aceste observatii au fost completate de analiza starii
de deformatie pe intreaga fatd analizata a probei. Aceste campuri de deformatii au indicat
prezenta deformatiilor asteptate in zonele de interes, dar si concentratii de deformatii
semnificative in zonele de incarcare care, in unele cazuri, accelereaza ruperea.

In ceea ce priveste testele de forfecare pe probe inversate in forma de Y, rezultatele lor au fost
utilizate pentru a le confirma pe cele obtinute prin alte tipuri de teste. Modulele de forfecare
masurate pe pasta in forma de Y si probele compozite sunt in concordantd cu cele masurate pe
alte tipuri de teste, confirmand initial valorile obtinute folosind CIN. Tn plus, pe probele
inversate In forma de Y, valoarea medie a modulului Young al pastei de ciment obtinutd in
tensiune, precum si efectul de slabire al ITZ asupra legaturii pasta de ciment / agregat au fost
confirmate printr-o simulare in domeniul elastic.

Ulterior, efectul levigarii asupra comportamentului mecanic al pastei de ciment si al legaturii
pasta / agregat a fost analizat in urma testelor de intindere pe probe paralelipipedice de pasta de
ciment si compozite turnate vertical. Aceastd configuratie a fost aleasd pentru a aplica cea mai
agresiva solicitare mecanicd asupra materialului (intindere). In ceea ce priveste compozitul
turnat vertical, acestea au fost ales pentru a putea pastra aderenta dintre pasta si agregat pentru
stari de degradare ridicatd. Evolutia proprietatilor mecanice a fost analizatd in functie de
progresul degradarii chimice pentru mai multi timpi de degradare. Cantitatea aleasa pentru a
caracteriza progresul degradarii este rata de degradare chimicd. Aceasta cantitate este egald cu
raportul dintre aria zonei degradate si aria totala a sectiunii transversale. Determinarea sa a fost
posibild datorita cunoasterii adancimii degradate. Pentru esantionul compozit, rata de degradare
chimica corespunzdtoare a fost calculata la interfatd si consideratad reprezentativa pentru ITZ.
Astfel, evolutia modulelor si a tensiunilor lui Young la ruperea pastei de ciment si a probelor
compozite au fost obtinute in functie de rata de degradare chimicd. Scdderea modulului
compozit al lui Young in functie de rata de degradare chimica este mai mare decat cea a pastei
de ciment, datorita dizolvarii chimice semnificative in cadrul ITZ. O comparatie intre modulele
Young ale pastei nedegradate si degradate obtinute prin micro indentare si teste de intindere
confirma valorile medii obtinute, care sunt apropiate (diferentd mai mica de 10%). Pe de alta
parte, dispersia modulului Young obtinuta prin teste de intindere este amplificata de influenta
incertitudinii asupra conditiilor de instalare.
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In ceea ce priveste eforturile la ruperea pastei de ciment si a compozitelor, modificarile acestora
in functie de rata de degradare chimicd au fost analizate cu referire la fisurare, care se observa
pe campurile de deplasare. Pe esantioanele de pasta de ciment, efortul unitar in momentul
initierii fisurii aratd o scadere accentuata in functie de rata de degradare chimica care ajunge
chiar la zero dupa momentul in care esantioanele devin pre-fisurate inainte de incarcare. Cu
toate acestea, faptul ca evolutia stresului la ruperea pastei de ciment aratd o scadere mai putin
pronuntati si cvasi-liniard sugereaza ca fisurarea este limitata la o zona superficiala. In cazul
compozitelor, eforturile unitare la rupere urmeaza initial o tendinta similara cu cea a pastei de
ciment, atunci cand ruperea apare mai ales 1n pasta de ciment, dar care se schimba atunci cand
pre-fisurarea apare la interfatd. Dupa rata de degradare chimica care corespunde debutului pre-
fisurarii, ruperea apare la interfata pentru eforturi care scad semnificativ, pana la zero pentru o
ratd de degradare chimicd de 100%. In acest stadiu, decoeziunea legaturii pasti / agregat in zona
degradata este completd. O observatie generald a comportamentului mecanic al probelor indica
faptul ca pierderea aderentei dintre pastd si compozit are loc intr-o manierd treptata, dar
acceleratd. Acest lucru este promovat initial prin dizolvarea chimica semnificativa in ITZ si
apoi prin fisurarea interfetelor pasta / agregat.

In general, concluzia principali se referd la mecanismul prin care ITZ influenteazi
comportamentul interfetei de ciment / agregat dupa levigare. In primul rand, apare o accelerare
a cineticii degradarii ITZ in raport cu pasta de ciment datorita cresterii porozitatii generate de
dizolvarea portlanditei. Cu toate acestea, diferenta relativa rimane mica. In contrast, degradarea
chimicd mai pronuntatd a ITZ are ca rezultat o scidere mult mai mare a proprietdtilor mecanice
ale legaturii pastd / agregat comparativ cu pasta de ciment. Acest lucru confirma pierderea
aderentei dintre pasta de ciment si agregat in zona degradata.

O a doua parte a studiului a vizat adaptarea metodelor de investigare a parametrilor de origine
chimicd si mecanicd a betonului la scara locald a legaturii pastd / agregat. Cuplarea dintre
analiza imaginii digitale si EDS a fost utilizata pentru a determina grosimea degradata si
distributia dizolvarii calciului in zona degradata. Inca la scara microstructurii, micro indentarea
a permis sa se sublinieze o evolutie similarda a modulului Young al pastei de ciment cu cel al
cantitatilor masurate prin analiza imaginii si EDS. La scara locala, a fost propus un nou mod de
a simula efectul sangerarii betonului pe legatura pasta / agregat prin variatia orientarii probei in
timpul fabricarii. In plus, analiza cAmpurilor de deplasare a evidentiat aparitia fisurilor in timpul
testarii mecanice si nivelul de efort la care apare. Perspectivele legate de identificarea
parametrilor mecanici la scara locala pentru alimentarea modelelor numerice la scara
macroscopica vor fi discutate in paragraful urmator.
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8. Perspective

In perspectiva, se preconizeazi adaptarea protocolului experimental pentru a determina
relatiilor constitutive ale betonului la scara locala (pasta, agregat, legatura pasta / agregat) in
diferite scenarii (formulari diferite si patologii diferite). Acest lucru este necesar pentru a
permite implementarea acestor relatii constitutive in modele numerice, odatd ce parametrii
mecanici au fost caracterizati.

In plus, utilizarea tehnicilor de observare optici pentru a estima modificirile proprietitilor
mecanice ale pastei de ciment si ITZ poate ajuta la simplificarea procedurii experimentale, dar
necesitd validare prin analize suplimentare. Aceastd perspectiva se bazeazd pe observatia,
facutd in acest studiu, cd evolutia nivelului de gri in zona degradata a pastei de ciment este
similard cu cea a modulului Young. Avantajul acestei abordari ar fi posibilitatea de a utiliza o
masurare tehnica simpla, observarea optica, pentru a estima cantitati a caror masurare implica
de obicei semnificativ mai multe constrangeri. Validarea pe loturi reprezentative de esantioane
ar putea permite extrapolarea rezultatelor la o gama mai larga de cazuri.

La nivel local, se are in vedere pe termen mediu determinarea relatiilor constitutive ale pastei
de ciment si ale legaturii pasti / agregat in tensiune si forfecare. In acest context, o provocare
ar fi obtinerea rupturilor prin stari simple de tensiune (tensiune sau forfecare). O astfel de
configuratie ar permite determinarea rezistentelor mecanice ale pastei de ciment si ale legaturii
pasta de ciment / agregat. Ca parte a programului de cercetare actual, sunt in curs de desfasurare
alte tipuri de teste care implica o stare de efort complexa. Obiectivul acestor teste este de a
determina criteriul de rupere al pastei de ciment si al legaturii pasta de ciment / agregat, precum
si energia de fisurare. Tn timpul acestui studiu, s-a observat ca dificultatea de a efectua teste
mecanice fiabile rezidi mai presus de toate in controlul conditiilor la limita experimentale. In
acest context, pentru a facilita efectuarea testelor mecanice, a fost proiectat un nou dispozitiv
de testare. Dispozitivul conceput pentru a satisface cerintele mentionate este un cadru de testare
modular.

Principiul acestui dispozitiv consta In posibilitatea de a efectua mai multe tipuri de teste pe
acelasi cadru de baza prin adaptarea suportului si a sistemului de incarcare. Avantajele acestui
dispozitiv sunt controlul conditiilor limita (incarcare si suporturi) si observarea esantionului in
ansamblu. In afard de incircarea verticald activa de-a lungul axei yy, este posibila inchiderea
orizontala pasiva de-a lungul axei xx. Acest dispozitiv permite efectuarea testelor de incovoiere,
forfecare si compresie si monitorizarea fisurilor in diferite configuratii geometrice. Acest
dispozitiv este utilizat in prezent pentru incercari de incovoiere in pozitie variabild pentru a
studia fisurarea si rupere probelor in modul mixt de intindere si forfecare.

In ceea ce priveste implementarea legilor de comportament obtinute experimental in modele
care simuleazd comportarea betonului la scari mai mari, aceasta depinde de calitatea
materialului si a gradul de conformitate cu materialul real. Pentru a compara cele doua cazuri,
se pot efectua analize la scara microstructurii.

O altd modalitate de a reduce decalajul dintre proprietdtile probelor utilizate pentru studiul
experimental si cele ale betonului propriu-zis este realizarea de probe in mortar si compozite de
mortar / agregat. Acest tip de probe ar face posibild obtinerea unei distributii spatiale a pastei
de ciment si a agregatului mai apropiatd de cea a betonului, utild pentru validarea observatiilor
facute in cazul mai simplu al pastelor de ciment si a probelor de pasta de ciment / agregat.
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O alta perspectiva luata in considerare este reprezentata de imbunatatirea si adaptarea tehnicilor
de corelare a imaginilor digitale (numerice) pentru a determina parametrii elastici ai legaturii
pastd / agregat. Acest aspect este problematic in cazul betoanelor de inaltd performanta care au
grosimi ITZ reduse si, prin urmare, gradienti in proprietiti mecanice care sunt greu de
caracterizat. Tehnici de analizd inversd bazate pe interpretarea campurilor de deplasare si
deformatie pot fi utilizate pentru a identifica acesti parametri. Intr-adevir, o scurti simulare a
comportamentului mecanic In domeniul elastic al esantioanelor sub formd de Y inversat
reprezinta o abordare a problemei care este orientatd in aceasta directie. Abordarea prezentata
poate fi utila si pentru masurarea contractiei, care este un aspect esential in comportamentul
mecanic al legaturii pasta / agregat, dar si in cel al pastei.

In cele din urma, prin perspectivele avute Tn vedere, obiectivul pe termen mediu este validarea
modelelor de comportament ale betonului la scara volumului elementar reprezentativ. De
asemenea, se urmareste integrarea in aceste modele a parametrilor mecanici identificati la scara
locala. In aceastd perspectivd, o primid validare intermediard a modelelor numerice este
planificata la scara mezoscopica.
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