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7 NTRODUCTION I~

*¥%

Congidéré d'un point de vue physigue, le sol est constitué
par un emnsemble de particules de taille variable et dont la distri-
bution dimensionnelle va des graviers. (0,5-2 rm), aux sables
(50-500 p), aux limons (2-50 1) et enfin aux argiles ( 72 u)
Ltassociation dé ces partiocules. en diverses proportions confere au
sol un certain nombre de propriétés physiques, qui se manifestent
sur lo terrain a l'examen du profil pédologique ou cultural, par

le développement d!un certain état structural.

Pour caractériser cet état, & cB8té de ltobservation morpho-
logique détaillée, un ocertain nombre de tests, comme les tests de
stabilité de S, HENII, ont été mis au point qui rendent assez bien
compte du comportement dﬁ sol .et en particulier de la stabilité de
la structure, Mais, nous avong aussi a notre disposition des métho-
des dtétudes globales, qui permettent de définir certains paramétres
physiques propres au sol j oce sont notamment la teneur en eau, la
densité apparente ‘et la porosité, Ces paramétres nous apportent
indéniablement des informations intéressantes en ce qui concerne
les oaractéristiques du systéme poreux., Toutefois, ceux~ci étant
&dtablis sur des matériaux granulométriquement complexes, ne permet-
tent pas dlaborder 1l!'étude dans le détail du mode dlarrangement des
particules constitutives et en particulier des partiocules argileusec

Clest donc sur oes dernidéres que nous avons déoidé de porter notre

effort,

~ I1 faut signaler que des travaux expérimentaux ont déja été
effectués dans ce domaine é partlr d'argllesgures, mals 1ls ne

concernaleqt que l’etude de suspen51ons t+ ceux-ci ont ainsi montré

que, -dans des cond;tions phys1coch1m1quea variées, los possibilités
' dlassociation entre les particules constitutives étaient multiples.
lais, ce genre de travaux sur des suspensions, outre qu'ils sont
tochniquement diffiociles & réaliser, ne sont pas directement trans-
posables aux teneurs en eau des sols, qui sont toujours beaucoup

plus faibles,

veofees
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Dtun autre c8té, des études expérimentales ont été entre-
prises sur la question des pronriétéds de surface ou sur le mécaniar
de ll'hydratation des argiles. L& encore les résultats obtenus qui
ne concernent pas les problémes dl'erganisation des particules sont
fort intéressaiits; mais ils portent sur des échantillons argileux

dont les teneurs en eau beaucoup plus faibles que celles des sols,

Infin, il reste a4 ajouter que les études mindralogiques
clasgiques, qui. se limitent & déterminer des types structuraux, ne
prennent pas non plus en compte, ni le probléme de l'hydratation
aux teneurs en eau qui nous intéressent; ni surtout 1ltorganisation

des argiles.

ALussi, ctlest pour cet ensemble de raisons que nous avons
été conduits i aborder 1ltétude directe do ces différents problimes
¢t ce, & des tenecurs en eau correspondant & celles rencontrées

habituellement dans les$ sols,

Les objectifs princinaux que nous nous sommes fixés a 1lloxi

gine peuvent se résumer de la maniére suivante

-~ améliorer nos comnneissances sur la aature morphologique
deeg particules argiléuses: et motamment chercher a identifier les

entités texturales qui jouent vn r8le moteur dans llorganisation ,

~ déorire llarrangement de. ces narticules dans toute la

gamme des teneurs en eau qui sont celles des sols ,

~ enfin, tenter dlen déduire un certain nombre de comsé-

quences sur le comportement des sols et matériaux argileux,

Lu départ, un travail congu de cette manidre présentait
doux difficultés particuliéres ¢ la premiére consistait a staffran-
chir de la complexité du systéme poreux sol, la seconde résultait
de la nécessité de mettre au point préalablement des méthodes
adaptées a 1l!'étude de llorganisation de partiocules dont la taille
est voisine du miocron ot qui se trouvent au sein de matériaux

relativement riches en eau,

coi/ens
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~ Pour stlaffranchir de la complexité du systd e poreux
sol, et pour éviter les effets dl'intéraction avec des particules
plus grossiéres, nous avons rectenus des modéles simples constituds

par des argiles pures. Ces argilos étant extraites d'échantillons

naturels, nous avons en m8me tomps supprimé llorganisation »réexis-
tante oconsécutive & 1l'histoire hydrique du matériau, Puis, aprés
avoir rendu les échantillons homoIoniques, ceux—~ci sont amenés
par paliers successifs A des teneurs en eau de plus en plus faibles;
chaque palier correspond a un état de contrainte déterminé qui ost

3

comparable dl'une argile a l'autre. Le but comsistait donc & suivze

la réagrégation spontande des particules sous lleffet de la dessic—

cation,

-~ liais une telle conception "historique!" des essais impli-
quait d'un autre c8té le contr8le de ll'organisation des matériaux
nour chaque état de contrainte et & 1'équilibre, Clest A& cet effet
que des méthodes anpliquées, directes ou indirectes, ont été utiii-
sées, en particulier contr8le du volume externe, étude dé 1'orien~
tation des particules & toutes les teneurs en eau et enfin obsor-

vation directe grfice au nicroscope électronique & balayage,

Clest & la synthése des résultats obitenus en s'appuyant
sur les conoceptions et méthodes qui viemment d!'&tre esquissées,

que co mémoirc est consacré,
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RISTIQUES GEMNIRALZD DES

MATERTAUX -

I -~ STRUCTURT ZT NOD& D,

AOCCCTATION DES FEUILLETS DYARGILE

Les argiles 3i7:.¢ nar ¢éfinition des matériaux fins
(¢¢< 2 q), chagque échanivilicn dlargile est oconstitué par un grand

nombre de particules, Dann

particules sont minéralegiquer

Tl

Schantillon homogéne, toutes les
ment identiques, en sorte que la

sur la connaissance dlune particule.

connaigsasance du matdriaa reposs

Or, on sait que les mindraux

famille des shyllosilicates, clest a

une structure bidimensionnelle, ces conditions,

Dans

argileux font partie de la
dire des silicates présentant

chaque parti-

cule est constituée nar la superposition dlun certain nombre de

fouillets éldmentaires de nature et d’épaiséeur bien déterminée,

Linsi, slavére-~t-il dind

1) préciser les

2) indiguex

feuillets au sein Cl'une particule

‘ID

< s’

Tl existe essentiell
- les feuillets 1/1
feuillet de

I

cinal est le

lement d'une couche tétraddrique sur

feuillet est alors mneutre,

~ %

~ lec feuillets °/7

tétraddriques encadrant unc
sont généralement chargds,

suite de i'lexisteuce,
norphicues, non dquivalantes

de

nrincipaux

emant deux types

lIraolinite 3

Les cha:g

au scin

] =
(81 Lhbid

isnonsable de procéder en 2 étapes @

types de feuillets élémentaires

le mode de superposition et dlassociation des

argileuse.

Structure du fouillet élémentaire
m

e B LTI

de feuillets simples

ou & 7 A”, dont le représentant prin-

il est constitué par 1'empi~-

une couche octaéddrique. Le

a4 10 4£°, qui présentent 2 couches

couche octadédrique et dont les feuillet:c

otL

o8 négatives sont crées par
du feuillet, de substitutions iso-

Gu point de vue électrique, Ces subs-—~

},_.v

sortes suivant qulelles sont locali-

Y A



o 1iT ———p Mg
ou en ccuche tétraddriaque

3+ Ly

~
3+ .
7 —r Si

. AL ou Te

Chaque substitution peut en effet Btre considérde corme lo
»oint de localisation dGlune charge négative morovalente,
Llensenmble des charges est neutralisé par 1l'intermnddiaire de catio
1

compensateurs disposés cntre les feuillets,

La valour de la charge exprinde par demi-maille cristallin
ainsi que sa localisation conférent au mindral ur certain nombreo
de propriétés 3 elles jouent notaument sur la cohésion des feuillc
entre eux et, par voie de consédquence, sur les nropnridtds d!hydra-

tation,

ILa classification des phyllosilicatos 2/1 est baséde princi
palement sur le déficit de charge nropre & chaque feuillet en
géndral sur la formule structurale (cf Tableau 1) ; nous nous

AT

sommes référés nlus particuliérement les travaux de .0 JJACKIIITTD

(1955), G, TRIUOLEY (1666) et &. PEDRO (1967).

2° Ijode d'association des fouillets élémentaires entre oux

ITous avons défini un feuillet dlargile élémontaire, dont

1!épaisseur est soit de 7, soit de 10 A2, llais dans la nature, cos

P

) s

Teuillets ne sont jamais indépendants 3 1ls se superncsent les uns
aux autres au cours de la cristallogenése pour constituer des
particules dlunc cortaine épaisseur et dlune certaine taille, qu!

cn appelle des particules prinaires,

Le mode deo superposition de feuillet & feuvillet, qui dépexn
do la structure du minéral considéré joue un r8le important suxr

les prepriétés d'lzydratation

-~ Tout dlabord dans la kaolinite, le feuillet est mneu ire,
donc les espaces interfoliaires sont vides et non réactifs, Dans

ces conditions, llempilement des Feuillets au sein dlune particulo

eoe/eun



Tableau I - CLASSIFICATION DES PHYLLOSILICATES 2/1

dans lesquels la compensation est réalisée par

1tintermédiaire de cations

Ze par
L i11e| Série dioctaddrique (a13%ou Fe3*)| Série trioctaddrique(Mg®tou Fe>
Pyrophyllite * Talc (Mg) *
o .
Si ) 0 ., Al , (oH) , Si ) 0 4o Mg 4 (oH) 2
Montmorillonite Hectorite
T - I
i s .
0,2 _ Si, O 10(A12_yng)(OH)2’M v 1,940 (ng_yLly)(OH)z’M v
a 5 Beidellite
1,6 & - T I
g i i .
& i), _ Al_0 ., A12(0H)2,M x Si)_, AL, 04 Mg, (OH)Z’ M x
D,6 Illites Vermiculites
y Si, _ A1.0,. Al. _Fe>* (oH) si, _Al_ 0, Mg. _Felty(oH)
159 hex TTx 10 T2~y y 2, h-x""x “107°3-y ¥ 2,
Kx + y MIx—y
Muscovite * Biotite ¥
o . ' + 2+ +
| d Sig Al 04, Al, (OH)Z’ K Sig Al 0O, (Mg-Fe )B(OH)Z, K
or
=
g Margarite * Clintonite *
: o . 2+ 2+
o si, Al, 0., A1, (OH)Z’ Ca si, A1, 0,4 Mg, (OH)Z, Ca
8 .
)
=

phyllosilicates n'ayant pas le comportement des minéraux argileux



primaire sleffectuo jusqulau contact des anions oxygéne et dans
un ordre parfait (cf, figure 1), Ainsi, la scule surface acces-—
sible & ll!eau reste la surface extorne de la partioule ; ses

composantes étant les surfaces latérale et basale,

~ Dans le cas des mindraux 2/1 qui possddent un déficit
de charge, des cations viennent s'!'insérer dans les espdces inter-

foliaires, Plusieurs éventualités peuvent alors se préscnter :

~ Pour les illites (argiles micacées), le feuillet ost
fortement chargé ; d!un autre c8té, le cation interfoliaire, qui
est le potassium, est peu hydratable, Dans ces conditions, la
suporposition des feuillets se fait pratiquement jusqulau contacty,

et ce quelgue soit la quantité dleau présente au sein de 1lt!échan~

tillon (figure 2). Lthydratation ntaffecte donc que los surfaces
externes § notons toutefois que dans 1'illite, los surfaces basales

sont des surfaces chargées,

Pour les vermiculites ot les smectites, le cation intor-
foliaire est ou neut &tre hydraté suivant 1!''mumidité du milieu
ambiant, Dans ce cas, lthydratation intéresse non seulement la
surface extorne, mais aussi la surface intorne (entre les feuillots
Ainsi, comme de l'!'cau peut pénétrer ontre les fouillets, 1!'équi-
distance apparente prend une valeur supérieure & 10 A° (figure 3).

Le mindral est dit alors exzpansible,

EZn définitive, nous voyons apparaitre trois grands groupes
de minéraux argileux suivant la position des déficits de charges
suscoptibles d!&tre compensés par des cations hydratés (cf.

tableau IT),

Ces différentes considérations, propreos & la structure des
argiles, vont nous aider & préciser notre choix quant & la nature
des matériaux A& utiliser dans ce travail, Toutcfois, ces seuls
critéres structuraux sont insuffisants pour aborder une étude
représentative du retrait des argiles § en effet, si l'on veut
appréhender de maniére convenable le comportement des sols argileux,
nos matériaux devront aussi constituer un modéle dont la validité

eat aussi satisfaisante que possibhle du point de vue statistique,

JesliEE"



Fig. 1 - Mode de superposition de 2 feuillets de
kaolinite au contact (d'aprés GRIM)

Fig. 2 - Mode de superposition au contact de 2 feuillets
j1litiques ou micacés (d'aprés GRIM)



Cations échangeables hydratés

ition de 2 feuillets de smectites

Fig. 3 - Mode de superpos

&s GRIM)

(dtapr
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Ceci étant, nous ne devrons pas oublier de noter toutefois que les
argiles des sols peuvent présenter des particularités et qulelles

sont souvent différentes des argiles de gisement,

1T ~ CHOIX DES MATERIAUX DTTUDIIS

i° Principales argiles rencontrées dans les sols

a2

Les'études minédralogicquos que nous avons été amendes a
réaliser dens le cadre deo l'etwbllssement de la carte nedologlqr
de France montrent qutil ex1stc trois U'rand:s groupes dlargiles,
aussi blcn duna les sols do co pays que dans tOLtes les autres

régions sous climat tempéré i

« los argiles kaoliniques
. los argiles micacées

. les smectites (vraies)

Ces minéraux peuvent 8tre présents en plus ou moins grande
quantité dans les divers types de sols, liais ils peuvent exister
en forte quantité, éoit 1orsqu'ils proviennent de sols développés
sur des formations typiquement argiieuses ¢ 8mectites du Thanétion
etdu Sparmacien lagunaire au nord et & ll'est de Paris, Kaolinites
duopanmacien détrlthue ¢ POIEROL (1987), smectites du Cénomanien
moyen du Bassin de Paris, ISAMBIRT, GOBILLOT et BOURLET (& paraitrez
soit encore lorsqulils proviemnnent de la dissolution sélective des

carbonates : certaines argiles a silex et argiles a meuliére

kaoliniques,

Toutefois, dans la plupart des -sols, les argiles provenan
de ltaltérdtion ‘des roches carbonatées et les argiles de sol
dével oppés sur limon des plateaux sont composédes de plusieurs
minéraux arzileux, Ainsi les argiles dtaltération du Jurassique
sont plus ou moins riches en vermiculite, illite, kaolinite ot
sont dépourvues de smectites, tandis que celles développées sur
crétacé sont souvent riches en smectites IATHIZEU et DL CONIIICII
(1972), Bnfin, les sols développés sur matériaux limoneux du nord
du bassin de Paris possédent un horizon Bt riche en argile consti-
tué par un mélange dlargiles micacdes (illites), de smectites et

de kaolinite anquel s'ajoute une certaine quantité dloxydes de fer

O A

pouvant aller jusqu'd 10 %,
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2° Caractéristiques générales de ces diverses argiles
_ A B Ll g2

o ol

g

Commo nous le savons, les argiles des sols sont souvent
impures : elles sont assocides & différents mindraux, dont le
quartz, les feldspaths, la calcite, Toutefois, l'!'essentiel des
argiles est contenu la plupari du-temps dans la fraction ¢ 2 Re
Lioxamen de cette fraction montre dlailleurs qus les agrégats
dissociég possédent une. dimension inférieure au micron, méme pouz
les kaolinites, Dans le cas de occ minéral, ce fait est dlailleurs
confirmé grice aux évaluations de la surface spécifique (voisine
de 20 m2 g~1). Hotons que cette finesse des particules va généra-
lement de pair avec un certain désordre dans 1llempilement des fet
lets, mis en évidence aux rayons X% : les kaolinites des sols sont
plutdt des argiles désordonndes du type fire—clay que des kaolin?

sensu stricto,

Dans ces conditions, si nous voulons étudier le comportern
& la déssiccation des argiles kaoliniques contenues dans les sols
argiloux des régions tompérées, notre choix devra so porter plutd
sur une zaolinite du type fire~clay, qui présente des particules
de petite dimension, que sur unc kaolinite bien ordonnée. Ainsi,
la plupart des argiles kaoliniques de gisement utilisées par les
céramistes ne conviennent pas, du fait qu'elléé sont trés bien
cristallisdes ot quo la dinension de leurs particules est trop

imnortante,.

3° Argiles utilisées dans cc travail

Compte tenu des propriétés théoriques que nous avons
formulées auparavant et des différentes remarques que nous Vo nons

d!évoquer, nous avons retenu 3 sortes dlargiles :

. une laolinite du bassin de Provins
» une illite du Puy en Velay

» une montmorillonite de gisement

Cos trois argiles monomindérales vont nous permettre dlana

lyser le comportement spécifique de chacun des mindraux purs, qui

ultériesurement servira de base deo méférence lors de 1!'étude du

commortement des sols lourds, généralement développéds sur ces

argiles, /
. L B ] L N BN
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En outre, nour cerner de plus prés le comportement diun
mélange dtargiles, nous avons ajouté une argile extraite des sols
limoneux du Bassin de Paris et en particulier de 1!Horizon Bt
d'un sol lessivé sur limon des plateaux développé A Versailles -~

La Miniére ; nous l'appellerons argile H B (Horizon B),

Les argiles kaoliniques du Bassin de Provins ont é+é bien
décrites par FLEURENCE %t NICOLAS" (1966), Pour 1tillite du Puy en
Velay une étude de base a été réalisée par GABIS (1958). Un travail
complet a dlailleurs été eoffectud sur une argile de ce méme giso-
ment par différents laboratoires dens le cadre d'une opération
conjointe placée sous 1l'!'égide de 1'0.C.D.E. Quant a ltargile gon-
flante, nous avons utilisé une boenbeniic vendue par la

Société SOBPEP

III ~ CARACTERES GENERAUX DES MINERAUX ETUDIES

1° Ztude par diffraction des rayons X ot & ltlaide

des méthodes thermiques

Les courbes d!'analyse thermique différontielle ot dlanalyse
thermopondérale relatives aux quatre argiles retenues ont été

regroupées dans les figures 4 et 5.

a) Kaolinite do Provins

O e Sl e i P e P e Pt it e e e et A

Le matériau argileux que nous avons utilisé est en tout
point identique & celui étudié par FLEURENCE -ot' NTCOLAS. (1966).
Il est trés pur et ne contient qu'une trés faible quantité de

guartsz,

Sur le plan de la kaolinite & proprenent parler, le désor-
dre apparalt surtout au niveau des deoux rares (110) et (111), qui
se trouvent confondues & 1l'intérieur d'une bande diffuse allant de
L5 A° (020) & 4,18 A° (111), Cotte bande est la pweuve d'unc
absence partielle d!'intsrférences entre les rayons diffractés nar
les différonts feuillets supernosés, donc d'une tendance vors un

réseau de type bidimensionnol (figure 6).

sashns
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L20

Tllite

0980

Kaolinite

Horizon B

Montmorilloni te

160

Fig. 4 — Courbes dfanalyse thermique différentielle
relatives aux 4 argiles.
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Le départ d'eau avant 200°C représente 1,5 %, ce qui est
relativement élevé pour une kaolinite ; il va trés probablement

de pair avec ltexistence d'un mindédral désordonné,

Lt*étude précise dfun minéral de ce gisement réalisée par
les différents laboratoires mis en oeuvre par 1!'0.C,D.E., révéle

qutil stagit dlune illite trés pure du type 2 My o

llotons que le matériau £ 2 p contient aussi une trés petite
quantité de kaolinite ; mais celle-~ci n'a pu 8tre mise en évidence
que sur des diagrammes trés bien orientés et notamment sur des

spectres photos réalisés par transmission (of photo 1,

0 vt e ek Gh By i e e P S Pt ey et

Les smectres de diffraction Z montrent qulil stagit dtune
smectite pratiquement pure, contenant trés pou de quartz ot carac—

térisée par uno absence totale de mindraux micacds et de kaolinite

(cf figure 7).

Le départ dleau correspondant aux hydroxyles de constitution
se situe aprdés 600°C, ce qui corrospond effectivoment & une montmoZ |

rillonite au sens strict.

L

La diffraction de rayons X fait apparaftre que le mélange
est congitué ¢ ~ dlune kaolinite treés désordonﬁée,
-~ dtune argile micacée (illite)
—~ ot de phyllites expansibles dont plus de la

moitié gonfle en présence de glycérol (figure 8),

Le test X-éthyléne glycol préconisé par ROBERT (1972) pour
différencier les smectites de transformation (venant des illites)
des smectites vraies,ne provoque pas une expansioxn du minéral,
Aussi, peut-~on dire qu'il stagit on réalité dl'une smectite de

transformation associde a une vermiculito,

PR S



(003) 1 8=

(o02) K
(0o02) 1

(001) K

(0o1) T

Photo 1 - Spectre de rayons X indiquant la présence au sein de
1'illite, d'une faible quantité de kaolini te.

@)

M mlycdrol

L]
132 109

Fig. 7 — Spectres de rayons X réalisés
a) Mg normal - (b) Mg glycérol

sur la montmorillonite
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Les résultats obtenus a l'aide des autres méthodes : ana-—
lyses thermiques, évalation de la capacité d!'échange on cations e
mesure des surfaces, ont permis de préciser la. composition du

mélange, qui se présente de la fagon suivante 3

~ 60 & 65 % de phyllites 2/1, dont

« 35-40 ¢ de mindéraux gonflants (smactite 2/3,
vermiculite 1/3)
. 25 ¢ dvillite

-~ 25 % de kaolinite
- 10 % dloxydes et d!hydroxydes de fer

- une netite quantité de quartz difficile & préciser,

2° Ttude de la constitution chimique ! établissement de la

formule structurale et évolution de la capacité

d1échange en cations (*)

a) Kaolinite

L‘analyse-chimique fait apparaitre que la teneur totale en
fer de 1lt!échantillon est de 1,5 %, Mois l'utilisation de la méthode
DE ENDREDY (**) permet en pratique dlextraire tout le fer contenu
dans le matériau, De ce fait, le fer présent est trés labile, eon
sorte qu'il est logique de considérer gu'il ntentre pas dans la
constitution de la kaolinite, La formule structurale est donc 1la

formule classique 5i,0, Al, (03)4.

La capa01té dléchange est relat1VGmenu élevée ;3 30 m.c.

pour 10C .g de minéral déshydraté,

-

La forrmile staxmetnerslo qui a été établie & partir de

1t'échantillon sous sa forme calcique st!éerit @

. ' . 3+ 2+ or
5i3 ng #19,52 %0 (A11,23 “1g,03 "¢ 0, 20) (P ,03 80, 38) (om),

20,07 3 %o,71 ; "0,03

La capacité dléchange en cations est de 30 milliéquivalents pour

100 g de minéral déshydraté. . o eeefunn

*¥) les 1nalyses chimiques ont été effectuées par G, VIHEAU

é**) méthode dlextraction selectlvo du fer considéré.commoc no
faisant nas partie du réseau cristallin des arglles. Utilis
un mélange acide oxalique.oxalate dl'ammonium a pH 3,5




18 =

e B Gy e ey g e U G B R e

La formule structurale de 1l'échantillon rendu calcique est
la suivante 3

81,0, (41 3, Tiy g F93+0’18)(Hgb’42ﬁn0’01)(0H)2’0a0’18Na0,02KC

Le déficit de charge interne au fouillet est ainsi évalud
4 0,4 charge négative par demi-maille cristalline, Comme celui-ci
ost entidérement dtorigine octaédrique, cela confirme llexistence
dlune montmorillonite vraie.
_ La; capacité dtéchangsd 'est de 82 m.e. pour 100 g dlargile

déshydratde & 300°C, .

Du fait que ce matériau est un mélange5d!argiles de diffd-
rentes matures mlneraloglques, nous n'avons pu’ etabllr la formule

structurale propre aux arglles 2/1. Toutef01s, 1textraction des

-t oxydes de fer par 1a méthode DE JDYDDVZrevele que ceux-01 ropré~

sentent une quantlté ‘de ltlordre de 10 % (exprlmés on Fe 3).

La capacité d!échange globale a &té évalude A 53 meo.

pour 100 g.

3® Détormination des surfaces spécifiques

Une particule primaire dlargile étant formée par llempi-
lement d'un certain nombre deo feuillets élémentaires, il est ailsé

de concevoir llexistence de trois types de surfaces 3

- 1los ‘surfaces basales (externeé),
- la surface 1aterale,.
~ les surfaces interfeuillet (cf figure 3).

Ltensenble formé par les surfaces latérales et basales
constitue la surface exterze du matériau §7 les surfaces interfeuil
quand elles sont accessibles & lleau et aux ocations hydratés,

“forment la surface interne, Dans ces conditions, seuls les minérau
_ SRCCTHO

Y
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expansiblas et en particulier les smectites possédent une surface
interne, alors que--les dillites et la kaolinite ne présentent qulunie

surface extorne,

a) Mesure de la surface externe par la méthode du BET

e O P S P N Bt S P G N G A P Rt (e S S Gheep Sy PSS Bt S A P B il ) e S B ) (Y vy e et e ey vy Py M Sty iy S B ik iy e et

La surface externe a &té déterminde é bﬂrtlr deg isotlierites
dlabsorption de ltazote rénlisds a - 19600 Les molecules dlazocte
qui ne pénétrent pas cntre les espaces interfeuillets des argiles
gbhnflantes se fixent uniquement sur les surfaces exterancs, Cetie
11éthode appliquée aux échantillons considérés sous forme calcigue

domme les valeurs suivantes ¢

~ Xaolinite : 63 n2/g.
- Tllite t 130 m2/g
~ Zorizom B ¢ 118 m2/g
- liontmorillonite 58 n2/g

Ces résultats sont supédrieurs & ceux que ll'on trouve habi-
tuellement auv sein de la blbliogr wphiec dans le cas de 1t%'illite, de
la kaolinite et de ltarglle de tyne H,B,. Ils scnt plutdt infériocurs

dans le cas de la umontmorillonite,

b) Conséquences : évalmtion de la dimension moyenne

" e o T e T I M e oS et g P Ty ey e Pt (o St P G e Sy v SAY S G S et S g T A Pt et P W S e SRS T P e G, et P

des particules primaires

e o it et e et B e B S P8 e . S i ot S g P Bt e

En partant des mesures de la surface oxterne établies a
1'aide des données apportées par la technique du BET, LENIN,
OHAUSSIDON ot CALVET (1969) ont montréd qutil était possible de
déterminer un cortain nombre de caractéristiques relatives a

11épaisseur moyenne des particules primaires,

Ainsi, dans le.cas de la kaolinite de Provins, qui prdésecric
une surface externe de 63 m2/g, l!'épaisseur du cristallite sorait
de llordre de 150 A° et le nombre de feuillets superposés les uns

aux autres de 20 environ,

L'illite dovrait posséder des particules primaires tr:és peu
épaissés (70~-80A°environ, donc contenant6~7 feuillets), alors que
pour la montmorillonite, 1l!épaisscur de la particule primaire de

l'argile calcique Berait de 150 A4°, soit 15 feuillets environ.

ceefens
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Les résultats qui concernent l'argile H,B, sont plus
difficiles & interprd8ter du fait que 1'échantillon contient une
quantité notable dloxydes de fer, HNéanmoins avec une surface exter
de 118 m2/g, on peut raisonnablement envisager que 1'ensemble
constitué par les argiles gonflantes-argiles miocacées pospdde
des particules @rimaires trés minces comparables & celles de

1'illite (épaisseur voisine de 100 A°),

——-.—.—..——-—.—-—-—-—..———_.-—-—...—-—--u—-———-——-————n—

La surface totale des argiles est déterminde en utilisant
un réactif tel que 1!'éthyléne glycecl qui se fixe en couche continu
d!épaisseur mono ou bimoléculaire, suivant les conditions, sur les
divers types de surfaces existant dans les argiles expansibles

(surfaces internes et externes),

Cette technique aponliquée a4 ll'argile H.,B, et & la montmori

lonite a donné les résultats suivants 3

- H.B, 367 m2/g
-~ Montmorillonite ¢ 813 ﬁZ/G

Si 1l'on tient compte de la surface extermne évaluée ci-
dessus, la surface interne de la montmorillonite serait de 765 m&@

‘et celle de 1'H,B, de 250 m2/g.

Le tableau IIT regroupe les données qui caractérisent les
natériaux, Ces domnées, qui concernent la nature des surfaces et
les possibilités éventuelles de fixation des cations, donnent une

idée de la rdactivité des différents matdriaux utiliséds,

Lo Caractéres morphologiques

Contrairement aux études minéralogiques et physico-chimiqu
classiques, un travail portant sur le retrait déé’pﬁtes argil.euses
_néqeésite que l'on puisse décrire,.le plus convenableément possible
ies.éarticules constitutives des différentes argiles, En effet,

cette partie descriptive, associde i dlautres donndes, directes ou

enefvea
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indirectes, sera essentielle pour appréhender l!arrangement des
particules dans le systéme poreux et pour caractdériser ainsi 11évo-

lution de llorganisation du matériau au cours du retrait,

Toutefois, dans cette - premiére partie du travail, nous
ntétudierons les propriétés morphologiques que trés succintement
ce ntest qu'lau cours de: la deuxiéne partie, que nous reviendrons
plus en détail sur ces propriétés en les replagant dans leur con-
texte et en nous appuyant plus spécialement sur les photos prises
a4 llaide du microscope électronique & balayage. Ceci étant, il
convient de nréciser aussit8t que les études effectudes en micros-
copie électronique sont toujours effectudes sous vide, les unes sur
un matériau préalablement dispersé, les autres sur le matériau tel
gqutil est en place, mais aprés dessiccation, Les rdsultats que nous
obtenons nous renseignent donc sur la morphologie des particules a

y

1!'état sec ; il esat donc possible que, dans certains cas, ceux—ci

soient difficilement transposables a des teneurs en eau importantes.

T1 est nécessaire d'un autre c8té, si llon veut décrire
convenablenent les particules nariticipant & llorganisation, de
proposer une norienclature propre a éviter les confusions au niveau
des termes utilisés, A cet effet, nous mous référerons, d'une pari,
aux données nmicroscopiques de IERIIIG et OBERLIN (1971) portant sur
les mindraux 2/1 expansibles, et dlautre part, & une terminologzie
définie par VAN OLPHZII (1963) et portant sur le mode dlassociation

des particules argileuses en susponsion.

Précédemment, nous avons déja été amendé a définir le
feuillet &lémentaire et la particule primaire, lais au sein dl!un
minéral arzileux les particules peuvent stassocier de diverses
maniéres ¢ dlabord bord & bord (edge to edge) et face-~face (face to

face) et constituer des sortes agrégats dont la forme et les dimen—

sions peuvent 8tre trés variables (*) ; lorsqutun agrégat constitud

(*) Dans certaines argiles, l!opération de dispersion mise en
opuvre lors de ltanalyse granulométrique arrive a disloquer plus
ou moins les agrégats, mais elle starrdte trés souvent au niveau
dlune particule constltuee en général de plusieurs particules
primaires asscciées bord & bord, qu'on désigne sous le nom de
particule libre,

o-a/-un
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de plusieurs particules primaires intervient dans llorganisation
du systéme poreux du matériau, il joue alors le r8le d'une sorte

ndtunité morphologique™

De méme, ces unitds peuvent stassocier entre elles de
différentes fagons et notamment face~face (F,7) et bord-face (3.7
clest A cette nomenclature que nous nous référerons pour décrire

ltassociation des particules observées au microscope électronique.

a) Kaolinite ¢

.Les particules de ce minéral observées au microscope élec-
tronique scont des particules nprimaires : elles apparaissent sous
la forme de plaquettes hexagonales trés bien délimitées, dont le

diamdtre, proche de 0,2 u est relativement homogéne (cf page 92 ).

' Ceos données morphologiques paraissent en 66ntrﬁdiction ave
les résultats obtenus en diffraction X, ol nous avons mis en évi-
dence un certain désordre dans 1lempilement, Il n'y aurait donc pet
obligatoirement concordance entre la.nature ordonnee de ltl'empilerxc
et la morphologie lide & la préserce de contours incertains, Cett«

constatation avait déjd été formulde par FLEURENCE et NICOLAS (19¢

L'examen des cristallites sur la tranche montre que 1!épas
seur avoisine 200 A°, Notons que cette valeur est proche de celle

évalude & partir des surfaces externes (150 A°),

Les observations effectudes sur ce matériau montrent que
les pqrticules consgsidérées sont en réalité des agrégats non dis
sables de nartlcules prlmqlreu Jjuxtaposées et empildes les unes

sur les ﬁutres.

by

Les agrégats sont de taille ot do forme Yariable, (0,1 &
C,8 u), le diamétre de chaque pﬂrtloule prlnalre étant de liordre
de 500 A° (cf »age 148).

La distribution granulométridué.deé,aﬁas de cristallites,
ainsi que lguf forme_et leur architecture, interviennent dans tous
les problémes relatifs & llarrangéenent éventuel des agrégats et
jouent certainement un réle important daﬁé.le comportenent physiqu

et mécanique des matériaux, /
. & @ . e
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c) ¥ontmorillonite

o . o SO TR Gt g e D Sy e B0 e S e

Cette argile apparait au nicroscope électronique sous la
forme classique de rubans trds chiffonnés, dont il est difficile
dtapprécier la dimension, du fait que ceux-ci sont constitués por

des particules primaires assocides bord & bord et forment en quelgue

sorte des associations continues (cf page 121 )

Au sein des rubans, nocus avons pu distinguer toutefois unc

sorte de sous~structure, dont la maille oscille autour de 0,1 a

0,2 R de diametre.

Lténaisscur diun ruban parait &tre de llordre de 200 /.°,

Dans la montmorillonite, llopération de dispersion conduit
plus ou moins, suivant les cas, a4 une séparation des différents
é1éments constituants les rubans et aussi & la mise en évidence do

particules libres,

v . — — — v —

Le probléme ici est plus délicat du fait que cette argile
est constituée par un mélange
« dtillite
e de kaolinite
. dlargiles expansibles, auquel stajoute 10 % environ
dtoxydes et d'hydroxydes de fer,
Les études microscopiques font apparaitre néanmoins
—~ d'une part, des particules hexagonales, qui sont de toute évidencs
kaolinitiques
- dtautre part, des agglomérats de particules primaires mesurant
de 0,3 & 2 p de diamétre et formés par un trés grand nombre de
particules primaires associées bord A bord et superposées face

4 face (cf page 171 ),

I1 ne semble »nas y avoir de différences morphologiques

entre 1'illite et les argiles gonflantes de 1l'échantillon, Ceci

tend & coafirmer que ces derniéres proviennent de la transformation

du nmatériau illitique de départ au cours de 1ll'évolution pédologique

voofunn
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Quant aux oxydes de fer, il apparaissent soit sous la foxrm
de granules indépendants plus ou moins sphériques et dont le
diamétre est de liordre du 1/10% de micron, soit en recouvrement

notamment sur les faces (001) desmpgrticules argileuses,

Le tableau IV récapitule les données relatives & la forme,
3 la taille et & llarchitecture des éléments texturaux (*) telles
que nous avons pu les identifier grfice aux méthodes olassiques ou

encore ' les déduire des mesures de surface externe,

(¥) 1les é&1éments texturaux sont, suivant les argiles, des
particules ou des associations de particules suffisamment
individualisdes pour partiociper & la constitution texturale

des matériaux,
UOI/II.



26 -

¥ 002—-0¢1l ¢t anessteds Jkﬂ.F uﬁw\m XNeIQUT oV 00L ¢ anesstedp |Ttxew ,v 041 JanessTeds sxtewtad enorixed
o z¢o % exjeumIq| ogjQueTp : elTUTTORY oV 00¢ ! oJjoueTq [PUTNIS}IOPUTS OI1QURTQ BT Op OTTTRL
seTqBRITIRA

(s D) ssarmm

senbyenb ¥ aum

seagq 3

>

L /2 xneIsuti
IMWIXEBUW s$93TUN

seuTrejluUed sanarTsntd

oTqexFFTUYD uUou

enbtdoToydaom $3Tun

oum suep seIxTewTad

senbTenb : ejTUTTOEN . | e sg3TUn sanbienb ep [geTnoTzaed op aaquopn
~ z =g -

$ 1/2 xneBasurm ¢ ff worsuewtp opuety senbtdoToydrou

~( 2'c 4 . ~ g0 & L% $3JI7 : NUTLUOD TWes
~ L 4 eaTurToRl eateueTd jusweddoTeA9p SPITUN SOp- 8x3]ueIq

(1/z Xnexpurtu)
BoiTeuaSEXoT; S9TTOJX® T sjpefoade STPUOJIIR SUTOW QUUOF I YO senbtaotoydrouw
soggenbeTd Awpﬂﬁﬂﬂomxv no snid sjefoale goodse fsueqn.a £8P euIog
seTeuodexsy sojggenbeTd ’ £23TUN
831 TuUTTORY H UOZTIOoH °1TTITL ©3 TUOTTITIOoWRUONK

XNBINGXo3 SIUSWITY SIUSIPIITP SOP SWIOF 38 OTTTRL - AT neeTqel



27 -

B -~ PREPARATION DES ARGILES EN VUE DES ETUDES SUR LES

PHENOMENES DE RETRAIT ~

1° Elimination des i@puretés ot séparation des fractions

argileuses

Les quatre argiles que nous avons retenues lors des études
sur le retrait sont issues de matériaux provenant du milieu naturel

et renferment de ce fait un certain nombre dtimpuretés,

Par des traitements chimiques appropriés, nous avons éliminé
tout dlabord la matiére organique et les carbonates, Puis, étant
donné que la majeure partie des argiles se -trouve oconcentrée dans
la -fraction dispersée ( { 2 p), il convient de procéder & ume
séparation de cette fraction en opérant comme dans une analyse

granulométrique classique,

En procédant de cette manidre, nous aboutissons A une
argile relativement pure, qui convient pour la plupart des déter—

minations réalisées dans les laboratoires de minéralogie.

*
* %

Toutefois, en ce qul concerne Llutilisation de ces échan~
tillons lors d!études sur le retralt, il est néocessaire de porter
plus partloullerement son attentlon sur un certa11 nombre de points
complénentaires, En offet, nous utilisons un matériau naturel, qui
possede done au denart une organlsatlon $ or celle~ci qui se tra-—
duit en general nar un oertaln agencement des particules entre
elles, dépend énormément de ll'histoire de 1l!'échantillon et en
particulier de son histoire géologique ou/et pédologique. Il est
bon dans ces conditions de donner quelques indications sur cetto

gquestion,

2° Problémes posés par la dlsper51on des arglles

. La dispersion d'un &chantillon 1ors de 1'ana1yse granulo-
metrlque vise A supprimer certains lietis’ prlvllég*es etablls entre

les particules et qui sont le fait de son histoire,

-.o/-o-



kais l'operatlon de dispersion ne doit pas pour autant
briser certaing cristellites ou éncore leos unités morphologiques
gui soat caractéristiques du matériau, Ceci pose én_fait tout le
nrobléme de llanalyse granulométrique et de ses effets,

‘Dans lghéas pregent, on Lt11lsﬂnt un dlsnersant relativene:
sinple qui ne présente pas de propriétdés connlexgntes telle la soik
4 pI 6,0, les résultats de la dispersion peuvent &tre rédsumés de L

fagon suivante (*) & -

- Dans la kaolinite, toutes les narticules séparées sont (1 n ¢ L
dispersion affecte donc pratiquement tous les individus cristallin
(particules primaires), -

~ Dans 1'illite, l'opération de dispersion starr8te au niveau de
Llagrégat constitué de particules primaires assocides B-B et =7
de taille identique & 1l'unité morphologique mise en évidence lors

de llorganisation du matériau,

—~ Dans la montmorillonite, il n'est pas possible dtétablir un lien
entre les donndes érahulqnétriqués et la taille des unités morpho~
logiques repérées en miéfbscopié électronique, lais, il est certai
que los partioules sénarées aprés dispersion sont beaucoup plus

petites qus celles participant a ltorganisation du matériau,

Tous voyons donc que ll'opération de dispexrsion stadressant

4 -des argiles différentes met en évidencmldestnarticules dont

1larchitecture est variable et parfois dlffererte de coelle des

unités morphologigques.

3° Choix dtun cation saturant la capacité d!échange

Llargile ayant été dispersée, il comvient de choisir un
cation convenable pour satﬁfef la capacité dl!échange. Il 'slagit 1&
d'dn point important, car si en effet, le comportement hydrique de
argiles dépend avant tout des propriétés structurales du mindéral
considéré, il est connu depuis longtemps gulune mbme argile, suiva
qu'elle est calcique ou sodique par exemple, peut présenter des
propridtés différentes., L
(*) Nous reviendrons plus en détail sur cotte question dans la

2¢ partie ot pour chaque argile dans le paragraphe t -effet de
dispersion,
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L1étude du retrait ne peut donc 8tre envisagée que pour

une saturation homoionique détermindée, Comme dans les régions

tempérées, cleat le calcium qui constitue normalement 1'41dément
prédominant du complexe -d!échange, .nous avons utilisé ce cation

pour saturer nos argiles,

Ainsi, le probléme du comportement des argiles dans les
milieux non caleiques, tels les sols alcalins (sols sodiques) ou
les sols fortement désaturéds (milieux aluminisés), ne sera pas

abordé ici,

Lo Txtraction de llargile

Partant de ces différentes considératinns, la préparation
des échantillons a été réalisée en adoptant, & nos expériences, le
protocole préconiséd par ROBERT et TESSIZR (1974) en vue des études

minéralogiques,

Hous allons résumer les différentes étapes de cette prépa-

ration en ne mettent ll'accent que sur les particularités propres

a ochaque minéral,

Lt'échantillon d'illite contemant au départ de la calcits,
il était indispensable de dissoudre au préalable les carbonates
avec de ll'acide chlorhydrique au 1/10% et en maintenant le pH
au~dessus de 3,5, Puis, de la matiére organique étant présente
déns-tousbles échantillons,. il a fallu la détruire & llaide dtun

traitement classique & lteau oxygdénde électro,

Ultérieurement, llargile a été saturde avec du sodium,
puis dispersée par agitation méoanique dans une solution cont enant
de la soude & pE 9, Les prélédvements correspondant 3 la fract ion

£ 2 R sont alors effectués en se référant aux normes de llanalyse
granulométrique par sédimentation, établies dlaprés la loi de
STOKES._

La suspension dl'argile recueillie est ensuite neutralisée
avec HC1 a -»H 6,%, puis rendue calcique grfce i trois échanges en
présence dlune solution de CaCl,l, On élimine enfin les chlorures

on excés par une série de lavages & lloau distillde,

coe/ven
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Llargile est alors recueillie par centrifugation (durée H

20! 4 ‘3000 tours/mn),

k

5¢ Conditions de conservation des échantillons

La conservation des écha:itillons, tels qu'ils sont récupé-

rés, constitue un probléme important pour la suite de ce travail,

In-effet, dlune part, lé matériau ne doit pas acquérir unc
organisation qui modifierait sernsiblement son comportement lors
des expériences ultérieures ; il est donc nécessaire de le conser~

trés humide 3

~ dtautre part, il faut le mettre & 1'abr? des pollutions
bactério;og;ques, qui pourraient avoir aussi des effets pertur-

bateurs,

Dans ces conditions, aprds centrifugation, nous avons
homogénéisé et placé le matériau a llabri de llair, dans un réfri-
gérateur dont la température est maintenue & 4°C, Les teneurs en
eau des différents échantillons obtenus par ceatrifugation sont le

suivantes ¢

.
~
T

-~ Montmorillonite ¢ 1200

~ Xaolinite 2 300. %
- Tllite 1 165 %
~ Argile E.B, t 210 ¢

Toutefois, en ce qui concerrie la montmorillomnite, nous
avons amené 1llargile a 800 % dleau par un séchage progressif & Lo

en laissant ouvert le récinient contenant la pAte argileuse,

5% Conclusions et plan des Bssais

ZIn adoptant la méthode de préparation indiquée, nous avons

abouti ainsi & une pite argileuse, dont 1l'humidité est variable

suivant le type: dlargile,

In fonction des objectifs, fixés au départ, les différents

problémes expérimentaux qui se posent alors sont les suivants @

- amener les argiles par paliers succe551fs a des humiditd

de nlus en plus faibles et observer le retrait qui en découle,

.

won (5 96



(=

-~ obvenir chaque palier en avpliquant aux différents maté-
riaux un état de contrainte bien déterminé. Pour une contrairte
donnée, et 4 1'équilibre, il devient tout & fdait plausible de

comparer les matériaux entre-eux,

Hous examinsmens dans un premier temps comment on peut
amener les matériaux a une contrainte donnde, Puis nous considd—
rerons, quelles sont, compte tenu des caractéristiques de ceux~ci,
les méthodes adaptées a la caractérisation des U4 nntériaux dans

les différents états de contrainte envisagés successivement.,

vee/enn
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C ~ CARACTERISATION HYDRIQUE DES PATES ARGILEUSES ET DEFINITION

DU PROTOCOLE EXPERIMENTAL -

Comme cela a 8té exposé précédemment, la pite argileuse
telle qutelle vient d'8tre préparde, est constitude dlunités mor-
phlologiques, dont la taille, la forme et llarchitecture varient

dlun riindédral a llautre,

Ces unitdés morphologidques juxtaposées les unes aux autres
au sein de la pAte ménagent entre elles des vides, ‘4 ce niveau, le
matériau possdde donc une porosité teéxturale, qui, aux fortes
humidités, est essentiellement'occupéefpar de l’éaﬁ; Dans ces
conditions, amener un tel matériau & des teneurs en eau de plus en
plus faibles, revient en fait a4 extraire progressivement de 1lleau,
Lussi avant dtaborder 1ltétude expdrimentale de ce probleme, il
nous a sembld utile de rappeler un certain nombre de donndes rela—
tives a 1l1état et 4 la circulation de l'eau dans un corps poreux,
et en particulier dans celui qui intéresse le plus les agronomes

et les physiciens du sol, clest a dire le sol,
¥ )

10 Parametres caractérisant l'état et la circulation de

lleau dans un corns poreux

LT T

Différents auteurs parmi lesquels nous citerons HALLATID
(1953), HALLATRT et BALDY (1963) "HENIN (1973) envisagent ls sol
comme un corps poreux, au sein duquel les fluides peuvent se dénls
cer, A cet effet, ils font appel & différents potentiels qui »

mettont dlinterpréter les mouvements des fluides j ce sont 3

~ le potentiel cinétique,
~ leo potentiel dfi 4 la pression hydrostatique @ 1,
~ le potentiel newtonien @ 2,

- le potentiel capillaire
Voyons comment ces différents potentiels interviennent don
les corps noreux qui nous intéressent i

~ Le potentiel cindtique nl'lintervient que pour des déplaw-
coments rapides dtun liquide au sein d‘'un crops poreux, Ce n'est

pas le cas nour nos pites argileuses dans lesquelles, étant domné

evelens
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les caractéristiques du matdriau de départ (éléments texturaux
voisins du micron), les vitesses de déplacement de lteau sont

toujours trés faibles,

~ Le potentiel dli & la pression hydrostaticue 0 1 et le
potentiel newtonien § 2 (champ de la pesanteur)

dépendent de 2 éléments

. 2) la hauteur de la colonne du liquide au-dessus du
plan de référence, quand 1l!échantillon est saturé ; notons que
dans ces conditions, il est nécessaire de tenir corpte de 1l'épais-

seur de 1l'!'échantillon
. b) la densité de liquide.

Pour un échantillon saturé en eau et d!épzisseur donnde,
le potentiel total est égal & 1!'épaisseur du liquicde au~dessus du
plan de référence, clest & dire & 1'épaisseur de 1l'échantillon, Cn
voit que, pour des échantillons trés humides et saturés, ces deux
potentiels peuvent intervenir j; toutefois lorsque les échantillcns
ont une faible épaisseur (1 cm), ils sont pratiquoment ndgligeables

(1 g/cm2 = pr =zéro),

-~ Le potentiel capillaire enfiin, intervient dés que le

matérian n'est pas saturéd, Il est mis en jeu du fait que lleau
contenue dans les pores du sol est alors retenue avec une certaine
énergie de liaison, qui dépend de la cohésion du liquide (tension
superficielle) et de ltadhésion de celui~ci aux parois du solide
(1iaisons de Van der Waals),., Dans les nores, apparaissent donc des
ménisques, qui selon la loi de JURIN-LAPLACE sourmettent le ligquide
4 une pression P = -2 A cosW (figure 9)
r

ol est la tension suporficielle de lleau

l'argile de raccordement du ménisque,

B L2 e

le rayon du capillaire cylindrique équivalent

Pour une pression P donndée, compte tenu de la tension

by

superficiclle et de llangle de raccordement & llinterface cau~solidc

on définit un rayon du pore éauivalent.

oo/ o
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< plan de référence

Fig, 9 - Schéma montrant ltascension d'un liquide
dans un tube capillaire
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Adngi, pour un corps noreux. . rempli par de lleau, Si*: = C
s T : I P s

et A = 75 dynes om™ ! & 4oC, le liquide est soumis A une pression

Pgom2 =C,153
r (om)

Or, ceci signifie que si on applique au systéme poreux u=n

pression P, celle~ci est suffisante pour vider tous les pores dont

le rayon est supérieur & r,

Cette prise en considération du rayon équivalent permet de
comparer différents matériaux entre eux, ITn soumettant des matdériau:
4 des pressions croissantes, on vérifie ainsi llexistence dlune

certaine gamme de porosité en fonction de la quantité dleau extraits

Toutofois, cette eau étant essentiellement dlorigine capil-

laire, nous ne pouvons utiliser la notion de pore équivalent qui

dans la gamme des teneurs en eau corvespondant & 1'état envisardé,

2° Définition du potentiel matriciel — otion de pI

Nous avons assimilé noire matérinu A un solide, dont lles—
pace poral est constitué de volumes géométriques simples,., En
réalité, un sol cst composé de mindraux de taille différontes ; de
ce fait, le sysitéme poreux posséde un certain nombré de caracté~
ristiques, qui dépendent de la forme et de la dimension des parti—

cules,

D'un autre c8té, le mode dl'assemblage des éléments consti-~
tutifs dépend aussi de la teneur en cau i plus celle—ci est faiblc,

plus les éléments texturaux scroat rapprochés les uns des autres,

Enfin 41 faut ajouter que les argiles présentent des pro-
priétés dladsorption lides & la nature de llespéce phylliteux et &
celle des cations saturant sa capacité d!'échange. Dans ces condi-
tions, Eompte tenu de la complexité cu systéhe poreux des sols
(absence de volumes géométriquesfsimples, et nrésence dleau absorbdo
les auteurs ont été amonés A définir le potentiel matricidl Y
qui permet d'englober ainsi toutes les contraintes que l'eau subit

dans un sol,

wenf/ e
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Le potentiel Vb est géneralement exprimé en g/cmz
Comme VD est diffioile & manlpuler, aux grandes valeours du potenti
nous utiliserons le paramétre logarithmique proposé par SCHOFIELD

soit ¢ pr = log ¥3

30 liesure du potentiel matricidl

Cotte détermination fait appel a plusieurs techniques

suivant la valeur absolue du poteéntiel considéré s

1) mxtractlon de 1l'eau sous pr9851on ¢ principe de

e s e S St S G Y S G D Gt Gl S P S By S e G v S o ey i e e S T el ) B G Bty S e R e B st S sy v

1t'anpareil de Richards

Considérons un tube capillaire rempli dl'ecau, la force qui
retient cotte eau dans le tube est égale & 2 If 1A cos N (loi de
LAPLACE), La force, qui tend & faire chasser lleau est égale 2
W r°P. Do ce fait, le tubs se videwra, si Yt rzP'> 2 riccso ,
soit P) W

goa®

gem”

Llappareil de Richards, qui est basé sur ce princive,
permet dlappliquer & un échantillon une pression pneumatique telle
que, pour uwino valeur P donnée, llsau lide avec un potentia1$3< r

eat éliminde,

Description de l’appareil t (cf figure 10)

Celui-ci est compdsé d!une onceinte métallique étanche,
a l'1nterleur de 1aquelle il est possible d!'établir une pressio=
Dneumatiqne donnee. L'échantillon est contenu dans un anneau méital
ligue de 10 mm d’upalsseur sur 25 mm de diamdtre,

~ Pour les prossions allant de C a 5 bars, celui~ci est
dfabord disposé sur une plaque porecuse préalablement saturde dleau

- Pouxr les pressibns.allant de 5 & 25 bars, l'échantillon

reposce sur une membrane cellulosique,

Les systémes poreux de la plaque ou de la membrane sont
adaptés & la pression que llon veut appliquer & 1l'échantilloxn, A
une pression P donnée, celui-ci doit permetre un drainage correct

on revanche, olle ne doit pas laisser passer dlair,

cwafiean
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< Pression P

échantillon

plague poreuse ou
membrane

ol —— _ pression atmos-
phérique

‘coulement de
teau excédenta1r6/

Fig. 10 - Schéma de 1l'appareil de RICHARDS



Pour les pressions comprises entre O et 5 bars, le cons-
tructeur a prévu une série de plaques adaptées & chaque domaine
dlutilisation (¥*), Ainsi, nous avons utilisé des plaques pouvairt
supporter 1 bar pour les pl allant de 1 & 3 et dlautres plaques

pouvant supporter 3 bars lorsque le »FF est de 3,5,

Llappareil équipé dl'une membrane cellulosique convient
pour les pl* allant jusqu'a 4,4 (v 25 kg/cmz) 3 au~deld de celte

pression, il convient dl'employver une autre méthode,

b) Jtilisation des tecihiniques hygroscopiques

S e 1 =t e 0 PP G Gy (e PR ey ) L S G i G D ey o e e A P P At e O i e e Ml S i P Bt A 7 v S

Cn sait que le potentiel de 1l'eau peut s'exprimer de dif-
Térents manidres ; ainsi {1 .5 &té . ’ montré que

1'on pouvait écrire

\V = VAP= 22log po=10,83 T log 100

D e
ot R est la constante des gaz parfaits
T la température absolue

po la pression maximale de la vapeur dleau
p la pression réelle
e 1l!'Mumidité relative

V le volume spécifique de l1ltean

Dans ces conditions, le fait de laisser un échantillon
dans une enceinte a une humidité relative dounéde, wevient A lui
appliquer un certain potentiel \f>. Ifous avons donec ¢té conduits
a nous servir de solutions salines dans des conditions de termné-
rature bien déterriinée, Lorsque les pF sont trés élevés, nous avons

en revanche préféré utiliser llacide sulfurique (cf tableau V).

Ltexamen de la courbe relative & la wvariation du pF en
fonction de l'humidité relative (of figure 11) permet de constater
gue ll'utilisation des tensions de vapeur est possgsible avec beaucoiis

de sécurité pour des humidités relatives comprises entre 5 et 9C %,

B

clest a dire entre pF 5 et 6,5. ~:.: = 7 L - axww e I

- . . - -

~ * LI RS T T

sowane e . . . Au deld de 95 % d'humidité relative, la

(S e e

méthode devient moins précise, car une treés faible variation de 1la
(*) llous ne connaissons pas les caractéristiques exactes du
systéms poreux des différentes plaques et membranes... ...
utilisées dans l'appareil de Dichards, ces/ e
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Tableau V - Valeurs du pF obtenues avec des solutions

salines saturédes et de l'lacide sulfurique

de différentes densités,

Solution saline

Humidité relative en

saturée pour cent a 20°C pF
10y 3 5 H,O 98 4,bs
'503’ 7 H,0 95 4,84
80y, 7 H,0 90 5,18
)2 » S0, 81 5,42
Ccl 79,5 5452
N02 66 5,75
N S Ly 6,03
1, , 6 H0 32,5 6,20
COOX 20 6,37
Humidité relative pF
) densité

4 en pour cent
1160 8,5 6,55
3!2 6’70

1,70
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température entraine une wvariation importante du pF, Néanmoins,
en contr8lant celle—~ci avec une grande précision, nous avons pu

établir un point & pF 4,8,

ho pPréparation des gateaux dlargile

La plte argileuse telle qulelle a été préparde convient A
la confection des géfééux>é 1tintérieur des anneaux de Richards;
Cependant, a ce stade du protecole, il paraft indispensable que le
conditionnement du matériau ainsi que les modalités de remplissage
des anneaux de Richards facilitent les »nossibilités de comparaison

entre les divers matériaux utilisés,

In effet, la préparation des argiles ayant nécessité un
certain nombre de traitements qui neuvent avoir des conséquences
vis a vis de llorganisation du matériau, il est possible qulune
orientation mécanique, résultant de la centrifugation ou lide aux

propriétés du minéral, apparaisse.

Aussi afin de faciliter les comparaisons entre argiles,
nous avons procédé & une homogénéisation »nréalzble des différents
matériaux par malaxage, Celle~ci constitue en quelque sorte le

point zéro, a partir duquel le comportement des argiles va dénendie

des conditions d'application de contraintes identiques,

Sitét ll'opération dlhomogénéisation terminéde, nous avons
rempli les anneaux de Richards a l1ltaide d'une seringue portant un

embout de trés gros diamdtre (8 mm), de fagon & limiter le lissage.

Cela étant, il convient dlassurer au matériau mis dans les
anneaux, un retrait qui soit aussi neu dépendant que possible des
conditions de lt!expérience, Or, corme les pAtons sont déposéds sur
la plaque poreuse a 1ll'intérieur dlun anncau métallique, il stavére
indispensable de liniter au maximnmm les forces de frottement mises
en jeu au contact des deux supports §¢ clest la raison pour lagquelle
nous avons été amenés dl'une part & recouvrir les anneaux de Richardc
d'une mince couche de paraffins, et dltautre part, dlinterposer
entre la plaque poreusce et le pAton une faible quantité de talc

dqui jouent essentiellement le r8le de lubrifiant, facilite le

retrait latéral, /
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Dans ces oconditions, & chaque point d!équilibre, il sera
parfaitement justifié de contr8ler les paramétres caractérisant
le volume des pitons qui, corme nous le verrons, sont d'une grande
importance pour préciser les modes dlassociations entre particules

réalisés au sein des divers matériaux.

50 Conclusion ¢t présentation d!ensemble

Les détails du protocole expérimental ainsi défini et
relatif a chaque argile sont indiqués sous la forme d'un tableau
récapitulatif (tableau VI), Notons que dans le cas de la montmoril.
lonite, nous avoms travaillé au cours de la premiére phase de
ltexpérience de 0,25 - 0,25 uni 4 DF, afin de resserrer au

maximun les points dtobservation,

sosdena
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D ~ METHODES‘D*ETUDE DES MATERTAUX -~

L!'étude du retrait des matériaux argileux nous a conduit
a amener de proche en proche cqux—ci depuis des teneurs en eau
trés élevéoes jusqu'ta des teneurs ,en eau pratiquement nulles, Aussi,
le passage dtun 4tat de dessiccation & un autre se manifeste t—il

par une diminution plus ou moins importante du volune (retrait).

Nous examinerons dans un premiocr stade les méthodes permet—
tant de préciser le volume apparent de 1ltéchantillon, car elles

neuvent 8tre appliquées directement aux gateaux dtargiles,

I-METHODE D!ETUDE DES CARACTERISTIQUES GLOBALES ET EXTERNES
DES ECHANTILLONS

1° Mesure du volume apparent

s i e (ol e o e foims e MY et 000 Syl B e S A SR G S e e e b St

Cotte méthode doit conduire & une mesure précise du volume
global de l!'échantillon, A cet effet, mous avons eu recours aux
méthodes covramment utilisdées ern pﬁ&sique du sol pour déterminer
la densité apparente d'un volume dtéchantillon de petite taille.

Jusqu'ad présent, les deux mdéthodes les plus utilisées sont 3

- la volumétrie A meroure

- la méthode au vernis ou a la paraffine

Connaissant le poids sec dfun échantillon,'on détermine le
volunme de éelui—ci en mesurant le volume de mercuré déplacé (1ére
méthode) ou la poussée d'Archiméde provoquée par un lidquide donné
sur 1lléchantillon enrobé (2&me méthode). Ces deux techniques,
quoique assez satisfaisantes pour des agrégats de sols, ne convien-
nent pas lorsque les échantillons présentent de fortes humidités,
dlune part parcé qu'ilé se déshydratent et dtautre part, du fait
qulils sont difficiles a manipuler,

Hous avons utilisé une méthode dérivant de celle préconisde

par MONNIER, STEHGEL et FIES (1973). Celle~ci consiste & mesurer

le volume apparent d'un agrégat de sol & partir de la poussde

coe/ e
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dlArchiméde provoqude sur l'échantillon non enrobé, par du pétrole

Tn adaptant cette méthode A motre travail, il a &té possible
dlapprécier sur un méme échantilloxn, le volume, le poids humide ot

le poids sec,

Lt'adoption du pétrole régulte du fait que, par rapport aux
autres liquides, ce dernier présente certaines qualités : dlune
part, il est'ﬁéﬁ volatil oé.quiulimife les péftes par évaporation

dlautre part, il a peu dteffet sur les mindraux argileux du sol,

Comme nous devons appiiquer cette méthode.sur,des'échan~
tillons présentant des teneurs en eau treés variables, nous avons
été conduits & utiliser deux variantes du protocole habituel de
nesﬁre..ﬁa‘ﬁféﬁiére'siapﬁlidﬁé'lorSQﬁgﬂies'échénﬁﬁiiéﬁs sont non
saturds et frisbles, donc étudids & de Ffaibles teneurs en eau, La
seconde concerne les échantillons saturés en cau, mais se présen-

tant sous forme de »nite argilcocuse peu cohérente .

b) Application & des échantillons non saturés

ous procédons ainsi qu'il est indiqué. dams la méthode
citdée en référence : on sature dlabord la porosité accessible au
liquide en laissant le g8teau dlargile une ou deux heures dans du
oétrole, On sort emsuite 1'!'échantillon et on enléve le film de
liquide externe en essuyant celui-ci sur un papier filtre. jusgu'é

ce que la surface devienne mate. La mesure de la poussée d'Archi-

méde doit alors 8tre effectuéde le nlus rapidement possible,

Il est important de procéder de la sorte, car la mesure

ne concerne que le volume apparent j; en effet, si leo pétrole mne

doit pas recouvrir la surface externe du ghteau, il doit néanmoins
ocouper toute la porosité ; or celle~ci tend & se vider, si 1.toxn
ntopére pas rapidement.

c) Cas des échantillons saturés

— e e T T e e P Sy D Pt ey g O AR SR S Mt Py g Govm S P b Y e et

Aux tensurs en eau importantes, les échantillons sont
saturds ou trés proches de la saturation, Dans oces conditions, il

ost inutile de plonger ceux—ci dans du pétrole. pour saturer l.a

eoe/enn
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porosité, De »lus, dans le cas des nites argileuses, nos essais ont
montré que le pétrole n!était pas inactif vis & vis de lleau ot
qutil introduisait une orrour systématique, lorsqulon laissait

celles~ci immergéos pendant longtemps,

Ceci nous a-<conduit & prendre les 2 prdcautions suivantes
-~ ne travailler qulavec du pétrolec saturéd en eau
— sur les échantillons trés humides ( > 200 %), effoctuer les
mesures rapidement, de maniére & éviter les pertes en ecau, dans

le pétrole ou par évaporation,

d) Détail des manipulations (cf figure 12)

e e ey ke e Bt et ot e B e D ot S e Sy e P e sy g

~ Posée de 1l'échantillon humide - Nous avons utilisé une

nacelle en toile métallique fine (maille ~ 1 mm), sur laquelle
le ghteau est posé, Soit Pn le poids de la nacelle ot P le poids

total humide, Le poids de 1!échantillon humide PE = P - Pn,

- lMesure du volume - Quand l!échantillon nlest pas saturd,

on ltlimmerge dans du pétrole et, juste avant la mesure, on ceuléve
le pétrole on excés & llaide d'um mouchoir en napier. Ceci étant,

nous procédons corme il a été indiqué précédemment.

*
* *

Orn remplit aux 2/3 ur bac contenant du pétrole, son poids
po est lu sur uno balance au 1/108me de mg (cf figure 12 bis),

On suspend ensuite la nacelle A une baguette de verre, la

partie inférieure contenant 1l'échantillon étant compldtement immor—

gée ; on fait alors une seconde lecture pl,

Connaissant la poussée provoquée sur la nacelle seule, on

peut en déduire facilenment la poussée correspondant A 1'dchantillon.

~ Pesée de 1'échantillon sec — Deux cas peuvent se présenter

—~ S5i 1t'échartillon est une pAte argileuse, on sort la nacelle ot

le plton du bac contenant le pétrole et on place 1!énsemble dans

une boite tarée, qui va a 1t!étuve,

evefene
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Cas des échantillons Cas des échantillons
secs

humides

1. Pasde de la nacelle vide (Pn)

?. Pesée de la nacelle
+ l*échantilleon (P)

1., Tmhibition dans le pdtrole
(aaturation de la porosité) m

", KEssuvame de 1'%échantillon sur

un mouchoir en papier

A

Pesdn du récinrient
contenant le pétrole (po)

I I

6, Mesure de l1a poussde
hydrostatique (ni) ﬂ l

J

7. Feauyage de l'échantillon
sur un mouchoir en papier

8. Pesée de la boite vide (To)

0, Pasée de 1la boite
1 'édchantillon aprtds passapre
& 1'tuve (T1)

Fig. 12 - Mesure du volume apparent par la méthode au pétrole

L]

détails des manipulations.,
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=
) HH » «—— baguette de verre
11 L)
i ~—t—Pétrole (Kerdane) d#£ 0,782.
Nacelle avec échantillon (agrégats,
fragments); confectionnéeavec un tamis
en laiton & maille de 1mm de cdté.
statif—-—
— Fa) FAY

Fig. 12bi:Mesure de la poussée hydrostatique & llaide

d'une balance au 1/10éme de Mg
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=~ 8i 1ltéchantillon est cohdérent, il n'adhdre pas & la nacelle, ot
il n'est donc pas saturé, Dans ce cas, il vaut mieux éssuyer le
pAton pour enlever le¢ maximum de pétrole qui sature la porosité,
avant de le placer dans une boite tarée et de le porter a 1!étuve,

Connaissant d'une part, les poids de la boite tarde ot de
la nacelle; et dlautre part, le poids aprés passage 4 1l'étuve, il

est aisé d'on déduire le poids sec Py

s o et e e g e B Sy (i At P W, G Vo . it S ST G D Pl P Sy S

Ces diverses mesures pernottent de déterminer les paramdiros
suivants 3

-~ Teneur en eau

P = Pn ~ PE

PE -~ PS = PHZO

on a

dlou

Teneur en cau pour 100 g de solido PH20 x 100 = &
S

~ Volume apparent de l!échantillon

V = pl. -~ po ~ pn .
B @ pétrole

Connaissant la densité réelle du matdriau (dr), on
peut calculexr sa porosité - ‘

Corme PS = Vs (volume de solide)
D

la porosité Po en pour cent du volwume total stéorit 3

x 100

Ces différentes données peuvent 8tre exprimées différemment ; il

est possible pour un poids de solide déterminé de calculer 1l!occu-

pation de la porosité par les 2 fluides considérés : air et eau,
Les donndes ramendes & 100 g de solide correspondent a4 un

volume apparent égal &

V x 100
Ps

1l

Va 100 g,.s,

vesfsen
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Comme la teneur en eau H est connue, et si d = 1, le volume dleau
pour 100 g de solide VH = H )
Sonnaissant la donsité réelle D, on en déduit le volume occupé
par llair

Voair = Va 100 g.s. - (VH + l%g)

2° Probldnies posés par la détermination de la densité réel

La nesure directs. de la densité réelle a l1l'aide des méthod
olassiques (veoluiétrie & air par exemple) pose un certain noumbre
de problémes qui tiennent aux propriétés dlhydratation des minérau

argileux,

Los études thermograviméirigques que nous avons effectudes,
(cf figure 5, p.12) nontrent que le départ de l'eau d'!hydratation
des cations sl!offectuc & dos tompératures élevéos (;> 200°C pouxr
la montmorillonite Ca), en sorte qulil est quasi impossible de
séparer llcau dlhydratation des cations de celle engendrée paxr les
OH du réseau crisfallin.‘Ceci nous a condult & utiliscr les valeur

théoriques de la densité réelle,

Pour 1tillite, 1la montriorillonite et la kaolinite, compte
tenu des dimensions de la maille cristalline et de la formule
structurale, nous avons pu calouler les densités réelles, Les

évaluations obtenues sont les suivantes i

- Illite 1 2,80
- llontmorillonite ¢ 2,70
—~ Xaolinite : 2,67

Pour ce dernier minéral, nous avons tenu compte du fail
que 1!'échantillon contient 1,6 % do for, qui a été estimé & 11état
dthématite C{‘FEZOB. '

Dans le cas de llargile .B.,la densité réellc a &té
déduite des courbes de retrait (cf pagé 159) ;1 on a adopté ainsi

la valeur de 2,01,

I
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3° Mesure des paramétres du volume

Les glteaux dtargile soumis a des Dr9951ons prneunatiques
de plus en plus élevées perdent 1eur eau. Ltéchantillon étant au
depart cyllndrlque, il a paru intéressant de -suivre sirultanément

la varlatﬂon de son épaisseur et de son ‘diamdtre,

Par rapport aux dimensions initiales co et do, les mesurcs
du volume pronnent les valeurs e et d. A une contrainte donnde,
e/oo et d/do sont donc caractéristiques d'une ocertaine évolution

des dimensions du volume,

Adinsi, si e/oo décrott alors que d/do reste constant, le
retralt affecte seulement l'évaisseur. ot peut donc &tre considérée

comme essentiellement anisotrope. En revanche, si les deux para—

métres du volume décroissent & la méme vitesse, olest que le retrait

stoffectue de maniére isotrope.

On peut dlailleurs mettre en évidence une certaine isotropic
ou aniéotropie du retrait on faisant le fapport A = o/eao/e/do.
5i entre deux équilibres successifs, A reste constaht, clest que
le fetréit est isotrope, S5i, en revanche, ce rappqrtldécroit, tout

porte a croire que,celui~ci est marqué par une certaine anisotropie.

Conclusion

Le pied & coulisse permet des mesures au 1/10éme de milli-
nétre, lais du fait des déformations, 3 ou 4 mesures sont nécessai-
res pour caractdériser coanvenablement chaque dimension et obternir
une erreur qui se situe dans une fourchette de + 5 %, Ces mesurcs
sont done assez grossiéres ; notons en outre, qu'elles ne doivent

8tre appliquées que lorsque l!échantillon reste peu déformé,

II - DIQCUSSION A PROPOS DE LA P CIQION T"T DE 1A VALIDITE DESDS
MESURES DES CARACTERIQTIQU“Q GLOBALuS ET EXTERNES DES
ECHANTILLONS -

Hotre analyse du retrait reposant sur une déterminati on
précise des caractéristiques globales des échantillons, il 6owuvient
maintenant de poser dlune manidére plus générale le probléme d.e la

précision et de la validité des mesures réalisées,
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1¢ Distribution des mesures du volume et de la teneur en e

Une étude statistique a été &Fffectude sur 10 Schantillons
de montmorillonite soumis A la contrainte pI = 3 sur une plague

poreuse de 1 bar ; les résultats sont les suivants :

-~ Mesure du volume

« moyenne ¢ 197,55 cm3/100 g solide
. écart type 3 1,57

~ Mesure de la tenecur en eau ¢

157,2 cm3/100 g de solide
1,98

» lOVenne

. écart type

Mous constatons que la -variation du volume apparent et de la teneu
en eau se situe dans un écart type voisgin de 2 %, Ceci signifie
que, sur une nériz plaque poreuse, et a pF 3, les variations du

volume et de la teneur en eau sont de ll'ordre de 2 9,

- Corrédlation volume - teneur en eau

Le coefficient de corrélation entre les deux types de
données est de 0,93.

La différence des moyennes est de 40,3 ot son dcart type
de 0,25, L'écart type sur la différence des moyennes est donc
faible ; aussi nous‘estim;ons,gue les mesures de la teneur en oau
et du volume sont corrélées dtune maniére convenable.,

2° Sourcesg dlerreurs systématiques sur les composants

du volwne

Hous avons établi la formule structurale de la nontmoril~
lonite & partir de l'lanalyse chimique et nous avoms attribué pour
chaque demi maille deux OH de constitution au réseau cristallin,
Partant de cette hypothése, nous avons soustrait de la perte dl'eau

totale & 1000°C, la perte due & l'eau engendrée par la décompositi

des hydroxyles.

oo uiflons



53 -

Cela étant, nous pouvons remarquer que la plus grande
partie de la courbe du retrait ne colle pas & la droite de satu—
ration de iﬁérgile (ef 28ue partie, figure 27), Une erreur systé-
matique & donc sans nulle doute été commise, en sorte que la densit

réelle a été légérement surévalude,

3° Discussion & propos de la relation contrainte —

teneur en eau

Les essais que nous avons effectuds sur la kaolinite
montrent que les rédaultats peuvent 8itre différents guand on utilisc
pour un méme pF, des plaques poreuses pouvant supporter les pres-

gions limites plus ou noins élevdes,

fussi, pour une »ression de 1 bhar, en utilisant les plaquecs
poreuses pouvant supporter 1 et 2 bars; les teneurs en eau aprés

72 h sont respectivement de 79,8 et de 80,4 %,

Ceci signifie que les résultats ont une bonno valeur rcla-
tive, mais que leur valeur absolue doit 8&tre considérée avec pru-
dence, surtout aux faibles contraintes (pF1 = 10 g/em2 clest & diro

14 ou le contrdle des pressions est nlus délicat),

Infin, signalons qu'il est important de laisser les échan-
tillons suffisamment lorgtemps dans ltenceinte pour que 1!'équilibre
soit atteint ¢ clest la valeur de 72 h qui a été finalement retenue
ITT -~ CARACTERISATION DE L!ETAT D!ORGANISATION INTERIE A L!AIDE

DES 1METHODES DE VISUALISATION DIRECTE

lTous avons déja vu que les argiles sont des mindraux qui
se présentent toujours a 1l!'état microdivisé sous la forme de narti-
cules de dimension égale ou inférieure au micron, Celle~ci possdden
une anisométrie trés nette,les faces (Q01) faisant apparaftre un

développement planaire particuliérement marqué,

A ces ocaractéristiques morphologiques trés spéciales
st'ajoutent des possibilités dthydratation interparticulaires rela—

tivement importantes ; aussi, pour une plte argileuse donnée,

cos/ons
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llarrangement des individus cristallins dépend trés spécialement
de l1l!'état dthydratation,

Dans ces conditions, les recherches effectudes sur les
différents échantillons doivent, dlune part permettre d'observer
les particules au sein du matériau en place, et dtautre part,
conduire A une certaine estimation quantitative de ltorientation

des particules & l'intérieur de 1'échantillon,

A cet effet, plusieurs méthodes sont en principe a notre
disposition, mais nous n'envisagerons dans ce -paragraphe que celle

gui permettent umne visualisation directe de ltorganisation 1 loug

binoculaire, microscope polarisant et microscope électronique 2

balavyage,

1° Loupe binoculaire

Ll'examen dtun fragment dl!'échantillon & des grossissements

allant de 6 & 50 permet dlaccéder, quand elle existe, a la porosit
de fissures de lt'échantillon. La loupe binoculaire renseigne donc

sur une organisation, dont les éléments possédent une taille de

0;1 a4 quelques mm.

29 licroscope polarisant

Celui-céi est utilisable dans une gamme de grossissements
gui va de 6 & 1000 : il ne permet donc pas de visualer les parti-~
cules élémentaires dlun minéral argileux.

- Ltutilisation de cet,appéreiinnéoeésite la confection de
lames minces et done la consolidation des échantillons. Il stagit
12 d'une opération délicate, qui risque de perturber 1l'arrangeme:w

surtout lorsque la matériau est consolidé aux fortes humidité&s,

Ceci étant, la méthode utilisée en lumiére polarisée
analysée ﬁermet dlaccéder & uﬂé_certaine anisotropie optique .de
llassemblage, lfais l’intefprétation des résultats obtenus nou.s
paratt sujet & caution, du fait qulil est trdés difficile d'ét abli
1tne relation enitre les domaines 6pfiqueslet llorganisation é1 é-

mentaire du matériau,

imn/ o[
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.Clest pourquoi ndus ne présenterons pas, dans oce travail,

de domndes reposant sur l'u%ilisation de cette technique,

3° Idicroscope électronique & balavage

Ltappareil que nous avons utilisé ne permettait pas dleffec—
tuer des observations sur des échantillops pumides, sans une
i&ophilisation préalable, Etant donné les risques de nerturbatlon,
nous ne nous sommes servis de cet appareil que sur des échantillons

secs et soumis a un vide poussé,

Avec oette technlque, les gr0991ssements obtenus atteignent
50 000 et conv1ennent parfaitement a 1‘etude,dqo organlsatlons
argileuses, En outre, pour tirer leo meillour parfi;de cet outil
les observations ont été réalisbes essentiellement en dirigeant
le faisceau d!'électrons soit parallélement, soit perpendiculairement
en plan de référence ot en appliquant la méthode a des échantilloxns
fracturés (cf pages 91~ 92— 118~ 119~ 121~ 145~ 147~ 148~ 160~ 17C)

Lo Conclusion

Les methodes que nous venons de décrire ne permettent nas

de proceder a une évaluatlon gpantltatlve de llorientation et en

méne temps de suivre cette orientation en fonction de 1'état

dthydratation des matériaux,

Aussi, avons~nous été amenés & rechercher si la diffraction
des rayons v‘pouvalt nous apporter des éléments positifs dans le

domaine de 1’orwanlsation des argiles,
Ctest ce que nous allons envisager dans le paragraphe

suivant,

coo/ven
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IV ~ CARACTERISATION DE L!ETAT D!ORGAITISATION INTERNE s MISE AU
POINT - D'UNE . METHODE BASEE SUR LA DIFFRACTION DES RAYONS X -

INTRODUCTION- -

De notibreux auteurs se sont intéressés aux problémes
relatifs & llorientation des paf?ioules argileuses du fait en
particulier que les minéraux phylliteux possddent un faciés pla~
naire qui favorise cette orientation, Clest ainsi que dés 1953,
BRINDLEY a rnontré que les diagrammes de poudre offectués sur
certains minéraux maturels pourraient &tre utiliséds pour étudier
1torientation, Ultérieurement et & plusieurs reprises, ce probloéne
a été envisagd, mais de maniére tout & fait indirecte ; en eifet,
lorsquton feut procéder a4 des déterminations de composition,
1lorientation apparait plut8t comme une cause dlerreur, Aussi pour
les matériaux kaoliniques, Van der MAREL (1962), BRINDLIY (1961),
TAYLOR et HORRISH (1966) ont tenté de préciser.la variation de
1!'intensité diffractde en fonction de ltlorientation des particules
Plus récemment, TORREZNCE MARTTIT a mbme proposé en 1956 pour la
kaolinite, une méthode d!étude directc de ltorientation : les
dtudes se Ffont alors sur des échantillons naturels, secs ou humide
mais aprds imprégnation par une résine et comsolidation, La mesure
repose sur la comparaison de l!intensité (002) a celle de la raie
(020) ; on détermine ainsi un rapport appelé PR (pick ratio), qui
semble caractéristique de llorientation des plaquettes au sein de

1téchantillon étudié,

Enfin, il faut signaler que plusieurs chercheurs ont
proposé une forrmlation mathématique de 1l'orientation appréhendés
au moyen des rayons X j; citons en particulier TAYLOR et INORRISH

(1956) et LIPHANI (1969).

1° Principe de la méthode t diffraction des rayons X

par un échantillon d'argile orienté(*)

(*) Nous remercions li, MAMY pour lfaide qu'il ‘nous a apportée
dans la partie de ce travail,

o 0 /) oxeme
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14
a) Cas géndral : étude et signification d'un diagramme

et P S e e ey St e = 28 e PO

Soit un faisceau de rayon AO qui tombe sur un plan
tt!, il diffracte en OR, La direction de la diffraction est donnde
par la droite qui joint le centre de la sphére de réflexion de
centre 0 au point ol 1ltextrémité du vectour réciproque Q coupe
cette sphére, Ainsi, il existe une réflexion sélective chaque Tois
qdfun point du réseau réciproque cofncide avec la surface de la

sphére de réflexion,

Dans un diagramme de poudre, les résecaux réciproques des
différents microcristaux possédent toutes les orientations possiblec
et ont leur origine en B, Pour chaque cristallite, le vecteur g
étant égal A 1/&hk;§ tous les noeuds se trouvant sur la sphére de

réflexion dessinent un cercle dlaxe OB,

Les diagrammes de poudre donnent uniquement la longueur
des vecteurs du réseau réciproque et permettent de calculer d(nii),
Mais, dans le cas d'échantillons orientés, il devient possible
dl!envisager une représentation de llorientation mutuelle des

vecteurs, donc de définir une orientation des particules elles-—

mémes ,

T i ey S ) A My G 0 Ot S Gt P B b POV B G| S S sy ek S e PO ) e S P A Bl S et G S B My Sy RS e i ey oy

TR B Sy I et e UM e Gy et S g Py Sy e St

Considérons un échantillon en forme de plaguette mince
d!épaisseur homogéne placé perpendiculairement & la direction de
propagation dtun faisceau de rayons X cylindrique et d!intensité
uniforme, Cet échantillon est constitué par une infinité de cris-
tallites de dimamsdons sensiblement identiques, Si lton admet que
l'absorption est pratiquement négligeable et qul!il nly a pas de
phénoménes d'exﬁinbtion, chacun des coristallites placé devant le

faisceau de rayons X recgoit la méme intensité,

Pour quTun cristallite participe & la formation dlune raic
D.Se dl'indice (h k 1), il faut que la normale aux plans réticu-

laires (h k 1) fasse avec la direction des rayons incidents 1L tangie

Y

=



J-8 (avec 8 = &f + AQ{ qui définit le domaine de réflexion pour
E'angle de Braggq¥ )e 8i I (0{) est 1'intensité réfléchie par
seconde pour les plans (h & 1) dtua cristallite, et s'il y a dans
le volume baigné, n normales équivalentes convenablement orientde
ltintensité totale diffractée par l'échantlllon pour 1a réflexion
(hk 1) est T =nTI (ci) Cette énergle ‘est regue sur le film
photographidque le long de 1ianneau uebye Scherrer, Deux cas peuven

alors se présenter 3

1 = La répartition dans l1ltéchantillon des orientations des cristal
lites est parfaitement igsotrope : l'énergie diffractde nar les
plans dtindice (h k 1) est uniformément répartie sur 1'ammeau D,S,

correspondant (cf figure 14).

2 - Certains plans (h k 1) des cristallites sont orientés dans des
directions préférentielles par rapport aux caractéristiques gdond-
triques de ltéchantillon ; dans ce cas, le nombro de normales

faisant avec la direction du faisceau ineldent llangle é?L @ peut

8tre plus élevé pour une incidence dommée (et pour ces directious)
que dans une distribution au hasard. Zn conséquence, la répartiitio
de 1'énergie le long de llanncau D.S. considéré n'est plus hoiogén
mais présente des valeurs maximales dans les directions des orien~
tations préférentielles correspondant aux normales aux ﬁlans (h
Dans ce ocas, la simple observation des diagrammes D,3, permet donc
de détecter aisdment d!4ventuelles orientations préférentiellos

des particules cristallines (cf figure 1L),

| e g e S e D e St iy ey M Sy S e e e B 00 ey ey e e e P ————_—-———-—.—.—-— T p—

(cf figure 15)

Soit un faisceau de rayons Il de section & normal a un

échantillon dlargile homogéne et considérons le faisceau diffractd
sous 1tangle 2 ©, Les rayons X parcourent le méme trajet pour

chaque point de la tranche dx j; dans oces 6ond¥tions, 1tabsorption
prendra la méme valeur, quelle oue soit 1l'orientation de la parii-

cule pourvu que celle-~ci satislasse a la loi de Erass.

" On sait dlautre part, que ll'absorption d'un échantillon

ne dépend pas du mode dlassemblage des atomes, mais de ll'absorptio

coeloan
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Fig. 13 - Diffraction du rayonnement X par un plan cristallin.

3 k3l
hz kalog—F—
hy k1,
|
[
I
. ) l .
Direction —es e Distribution isotope des
d'orientation préferentielle orientations des cristallites

des plans ha kz I

Fig. 14 ~ Diagrammes DEBYE - SCHERRER.
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caractérisant chacun des éléments constituants, On voit donc que
dans un échantillon suffisamment homogdne et si llon respecte le
rontage ci-~dessus, l!'intensité réalisée en chaque point est affectdéc

du m8me coefficient dlabsorption.

2°¢ néalisation pratique et technique dlutilisation

des échantillons

L'étude des matériaux arsgileux aux trés grandes humidiitds
exige tout dlabord, gue l'on puisse faire des observations aux

petits angles de diffraction,

Diun autre c8té, il est impératif dl!éviter toutes modiii-
cations dthumidité de lt!'échantillon, donc de son état dlorganisatio:
au cours des mesures, Dans ces conditions, il stavére indispensable

de limiter les temps dlexposition et d'emp&cher tout contact avec

1lair ambiant,

Enfin, il faut noter que 1!'étude des échantillons par
réflexion ne nous semble pas la méthode la plus appropride, car
les diagrammes;dans ces conditions/reflétent la composition de
llorientatior des particules superficielles, qui ont le plus de

chances, dans notre étude, d!é&tre perturbdées, Clest ce qui nous a

conduit & préférer une méthode par transmission ; dens ce cas, ea

effet, le diagramme obtenu intéresse toute la zoue traversde par
le rayonnement,

a) Dispositif de diffraction X adopté (figure 16)

e e e P S . ity iy S T B St gy ey P, P Bl

flous avons retenu un dispositif avec chambre plane,
qui se rapprochie de celui utilisé par BARSEAD dans son laboratoire
de 1'Université de Berkeley (USA), Le porte~échantillon ainsi que
le mode de préparation de 1l!échantillon ont été en revanche,

adopté & ce travail,

Chambre‘plane

Zlle est constituée dlun ensemble norte~échantillon colli-
mateur fixé sur le générateur et d!une partie mobile, le porie-

film, qui peut &tre éloigné ou rapproché suivant les besoins.

coi/ue
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2 odx
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Fig. 15 -~ Schéma montrant 1l'absorption du faisceau

collimateur

)

Source
de
Rayons X | |

porte €chantillon

de rayons X par une tranche d!échantillon,
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Distance plan film-échantillon réglable

Fig. 16 - Dispositif chambre plane .
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llous avons utilisé un collimateur de 0,5 et de 0,7 mm,
Pour éviter les pertes d!énergie, le porte dl'échantillon et le

F

collimateur ont é$té rendus solidaires,

‘ La partie mobile sur 1aqlelle le film est flxe permet umne
grande souplesse d'utlllsatlon. A1n81, lorsque les cquldlstances
(001) sont élevées, 1l!'éloignement du plan fllm de 1t'échantillon
peiget de confectiomner des diagrammes D,S, doﬁt llanneau préserte
un diémétre suffisamment grand pour permettre la rdéalisation d!une
densitométfie correcte, Par exemple, nour une montmorillonite~Ca
(a(001) = 20 A°), avec une distance plan film-échantillon de 150 m=,

1'anneau mesure 25 rm de diamétre,

- BEn revanche, pour 1es poetites distances d(n k 1), en rap-—
prochant la partie mobile, sur laguelle le fils est fixé, du porte

6chantillon, il est possible d'obtenir un diagrarme beaocoup plus

complet,

Porte échantillon hermétique

Celui~ci a été congu de manidre a éviter tout contact avec
ltair ambiant. Deux fendtres de milar colldes 4 llareldite assurent
le passage des rayons X et délimitent une éhceinﬁe dont le volune
avoisine 6,15 cm3., La fen8tre externe permet de mettre en place
1téchantillon, L'étanchéité de l'enserble est assurde grice i la

présence dl'un joint torique,

Plans films § qualités requises et mise en place

Afin de limiter au maximum les terips d'exposition, nous
avons utilisé un film:. "Ilford X ray cristallography! a haut
contraste et haute sensibilité, qui permet des expositions de trés
courtes durées ;i les termps de pose varient en effet de'5 & 30 ma 5
notons ici que ce sont.les matéiriaux & forte teneur en ean gui
correspondent aux temps les plus courts, Ce film, qui posséde ua

grain fin, permet dl'effectuer dlexcellentes mesures,

Cela étant, il convient de préciser quelles sont les noda-~

1ités dlapplication des rayons X en vue d'une étude de 1'orientatio:

BB afle s
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I'ous reviendrons plus en détail sur cette question dans le
paragraphe d,; mais il faut bien pfécisar au départ §ue.l'étude des
paénoménes dlorientation ntest possible que si ltorientation prin-
cipale des feuillets fait avec le faisceau de rayons X un angle
bien déterminé, Lorsque cette condition est remplie et qu'il exist:
une ‘orientation, l’intenSité'développée le long des anneaux D,C,
est alors essentiellement variable, I1 sﬁffit donc de densitomatre:
‘la raie concernéé pour connaftre son intensité relative en .chaque

noint et ainsi en déduire le degré dlorientation,

*.
* ¥

Zxaminons maintenant quelles sont les modalités dtappli-
cation de la méthode pour chaque conditionnement de 1!'échantillo:z,

.

BEchantillons naturels humides

Hous avons utilisé un fil coupant en tungstdne de 2 ou
3/100éme de wm de fagon é-bféiever un échantillon sans le perturbe:
Le fil est monté sur une piéce en duralumin dont la vnartie infé-
rieure corporte une face plane, Celle-ci fait un angle connu par
rapport au f£il (cf figure 17),.

b) Préparation et présentation des échantillons

o e T g s e e Pt B i G Ay R ) A 40y SV ) S g Pt S e g S bt S, S P P SR S gy GA ) B gy A P Wy v

& analyser

~ Généralités

e L TR Y

'Ldrsdué 1ton veut étudier les mécanismes du retrait
.des{matériaux~argileux, il est indispensable dé.dispdser dtune
méthode qui puisse rendre compte de l'orientation des particules
du matériau en place. Or, une telle mesure n'a de sens que si llon
arrive &4 éviter au maximum les risques de perturbations., Tous les
modes de préparation: habituel s, comme le dépdt sur une lame ou
encore la compression.de pastilles de volume déterminé sont donc &

proscrire,

La technique, qui a été retenue consiste a prélever grfce
a un systéme de coupe approprié un échantillon d!épaisseur déter—
minée et & le soumettre au faisceau de rayons X. A ocet effet, le

systéme de coupe retenu dépend de 1l'humidité de 1l!'échantillon 3

SROY
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-~ utilisation d'un fil -coupant pour les pftes argileuses

~ découpage & llaide d'une scie fine pour les échantillons
séchés A l'air et utilisés tel quel,

- ou ehcore éciage avec une scie diamentde pour les

échantillons imprégnés avec une résine,

Ai 451 l'échantlllon a découper étant disposé sur une piéce
métalllque plane,'zl suffit de deplacer latéralement le fil pour

découper une trarche, doat les doux bords sont paralléles,

Sur les argiles humides, ce procédé convient & partir du
moment ol les matériaux acquidrent une -cohésion-guffisanto pour

‘oG laisag> ®Mcoupor -nar-un £il- do. faible secbion. .. - - cwm oL

En révanche, pour des échantillons plus secs, situés par
exemple au~deld de la limite de plasticité, la méthode nlest plus

applicable,

Echantillons secs g

Lorsque les humidités deviennent inférieures & la limite
de plasticité,le prélévement peut 8tre réaliséd i l'aide dlune scie
4 métaux trés fine, Toutefois, afin d!éviter lleffritement du
matériau, le sciage devra stappliquer & une tranche de plus forte
épaisseur (1,5 & 2,0 mm). Ce n'est que dans un deuxidme temps et
en utilisant un abrasif (au corindon nar exemple), qu'il est

procédé & une "udure progressive de ll'échantillon jusqu'd 1'obten~

tion de l!épaisseur désirée, soit 300 & 500 Re

Malgré toutes ces précautions, le travail rosto assez
difficile dés que le matériau steffrite. Clest la raison pour
laquelle, dés qu'un échantillon devient relativement fragile, il

est préférable de procdder i une consolidation.

Echantillons imprégnés :

Aprés imprégnation et consolidation par llintermddiaire
dlune résine, les échantillons peuvent 8tre aisément sciéds et

amincis jusquta llobtention dluzne lame dtépaisseur déterminde,

Y



65 -

Dans le cas de 1lt'étude aux rayons i, ce mode de prénaratic
nrésente plusiours avantages : d'une part, on né risque pas de
destruction lors du sciage, et dlautre part, on contrdlo plus

facilemont 1!'épaisseur de l!échantillon,

llota : les essais effectuds sur ux matériau avec ou sans impré-

gnation ont conduit & des résultats identiques: La présence de

résine ne pose donc pas de difficultés_?artiouliéres lorsque les

échantillons sont en équilibre avec des humidités rélatives < 95

c) Choix de_la raie de référemce (%)

G A S G e s B T et Y Py Pttt S et et G W g (e et B e

Les diagrammes de rayons X caractéristiques des minéraux
argileux comprennent 2 sortes de réflexions § les raies (oo1) qu
correspondent aux plans des feuillets (équidistances basales), et

les raies (hh k¥ o) qui se rapportent aux autres plans du réseau

cristallin,

Zn ce qui concerne les minéraux de la. famille des smectit
qui soat caractérisés par un empilement de type turbostratique et
donc par un réseau bidimensionnel, les réflexionleOl)se limitent
généralement & la raie (001), Er méme temps, les raies (h k o)
nlapparaissent que sous la forme de 5andes, relativement larges,

quton appelle bhandes (h.k).

Pour les autres mlgeraux arwlleux, la raie (001) apparait
parfaitement, tandis que les ordres aunerleurs oeuvent 8tre plus

ou moing rédults suivant 1!'état de cristallinite de 1'arg11e.

¥
* ¥

Ceci étant, le probléme qui se pose consiste a choisir la
ou les raies qui sont les plus dépendantes de ltlorientation, Or,
nous savons que les minéraux argileux ont: tendance a s'orienter

suivant le nlan de leurs feuillets ; ce sont donc les raics (oo1)

(*) Nous avons utilisé un rayommement Cu kii qui permet de bomanes
mesures pour les valeurs de O faibles, Quano au rayonnement i .

Co k¥, il ne convient pas pour ce type de mesure du fait de sa
trop faible énergie.

e/ v
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qui indiquent le mieux llorientation des cristallites phyllitewx

au sein des échantillons étudids,

Dtaprés ce que nous avons va précédemmenrt, le choix d= 1la
réflexion est limité pour les mindraux de la famille des smectites,
puisqu'en pratique on ne dispose que de la raie (001). In revanche,
pour les autres minéraux argileux, il est possible de retenir
(001), (o02), (003), suivant les conditions particuliéres de

1texpérience.

d) Btude des spectres dlargile orientéde

v T o g (et e 0 A} G (st S A P S e g S S $RA ey Py S o P v

Comme nous llavons vu précédemment, une argile orientée
soumise & un faisceau de rayons X nrésente dans certaines conditions
des amneaux de diffraction qui ns sont »as homogénes ; clest on
effet dans les directions des orientations préiférentielles qulan—

paraissent les intensités maxima.
Examinons tout d'abord quelle est la signification d'un
spectre d'argile orientée et commengons par envisager la diffractiox

dlun eristallite,

QY Diffraction par un cristallite dlargile (ef figure 18)

Un monoecristallite peut occuper deux sortes de positions

~r

par rapport au faisceau de rayons II :

~ la premiére est celle réalisée quand le faisceau fait un angle ©
avec le plan (001) du cristallite : la rotation de celui-ci aubour

de l'axe perpendiculaire a sa face (001) ne produit aucune modifi-

cation do ltintensité diffractée (cf figure 18~2a),

—~ la seconde concerne toutes les autres positions, Dans ce cas, la
diffraction ne se produit que pour deux directions privilégides,

synétriques 1llune par ranport A 1'autre, ot faisant un angle 9'

avec le faisceau incident (figure 18 b). Ainsi, toute la gamme des
orientations différentes de la position (a) conduit obvligatoirenen

a un phénoméne de diffraction limité,

ST S



Fig. 47 - Prélévement d'un échantillon humide

Fig. 18 ~ Diffraction par un cristallite dtargile
occupant deux sortes de positions
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Diffraction nar un agrégat dlargile orienté

=r

Comre nous ll'avons déja dit, les spectres de rayons X
préparés & partir dtargiles orientédes conduisent & des anneaux
D.S., hétérogdénes, Examinons donc maintenant la signification des

intensités maxirmum et minimum recueillies sur le diagramme,

Pour définir oonvenablement ll!orientation dtune argile, il
faut d!abord choisir un plan de référence, Pour toutes nos études,

llorientation a été définie par rapport au plan (P) dtorientation

rincipale ‘¢ clest celui qui arnii tous les plans passant »nar un
b1 ) 1Y z

point de 1'échantillon, contient le »nlus de feuillets,

5i on dispose ce plan dlorientation princinale par rappoxt

au faisceau de rayons X de telle sorte qutil fasse un angle 9,
toutes les particules situdes dans ce plan vont diffracter en 2 €
(cf figure 18 a), L'intensité diffractde sera alors maximum, liais
on voit immédiatement que cette position est une position limite,
car toutes les autres particules situées en dehors du plan dlorien—
tation principale ne wvont diffracter que pour deux pogitions privi-
légides des cristallites par rapport au faisceau incident (celles

gui correspondent & llangle 0O comme ltavait indiqué la figure 13 %

Le diagramme de rayons I obtenu a partir dlune argile
r
orientée nlest donc pas quantitatif au sens strict du terme, les
intensités situdes en dehors du plan dlorientation principale détant

sous—dévaludes,

Au demeurant, nous pouvons atiribuer une signification aux
diverses intensitdés diffractées, quant & llorientation des parti-

cules,

In effet, pour un monocristal dlargile dont la normale au
plan (001) coupe le plan de base en 6, llorientation est définie
par 1'anglez3 que fait la normale au plan de référence au point ©
avec la normale au plan (001) du feuillet (cf figure 19), Or, il

existe 2 positions limites, ce sont :

n/é? = O 3 les plans (001) des cristallites sont paralldles au

plan de référence (cristallites les plus orienté s),

AP
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Fig. 19 - Orientation d'un cristallite par rapport

au plan de référence
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- /?’ = 7 3 les plans (0C1) dos cristallites sont perpendioulaires
2 au plan de référence (cristallites les moins orientds),
D'un autre odté, nous savons qulun faisceau de rayons X
diffracte suivant un plan contenant le faisceau incident et la
normale au plan (001) de la particule (ceci pour une raie (001).
Dans ces conditions, lorsque ll'on soumet un agrégat dlargile orientd
4 un faisceau de rayons X, il slagit de préciser pour les positions
du plan de référence par rapport au faisceau incident que nous
avons adoptées, quelle est la signification des intensités maximum

et minimum repérées sur l'anneau quant & llorientation des particulce

Position 1 : Le plan de référence (P) ot le faisceau de rayons X

incident sont paralldles

Dans ce cas, nous avons effectué un plan de coupe POTPeN~—
diculaire au nlan de référence (figure 20 a).
Adnsi

—~ Les particules dont la normale est Hz diffractent en
I maximum,

-\

Dons ce cas/?= N I, = @ (cof figure 21 - b o)

-~ Les particules dont la normale est 1T, diffractent en

1
I minimum,

A .
Dans ce caS/g_= 17 N1 = Jf

o

2

- Les particules, dont la normale se¢ situe entre Hz et IT
ne peuvent diffracter, caﬁé? ¢ © ; ce sont pourtant les particulec

leg plus orientées.

Linsi, 11 apparait que le domaine angulaire de ll!orientatio:
des particules est limité 5,7'— ® et qulun angle mort de wvaleur C

—

2
emp8che les particules les plus orientédes de diffracter, Pour les

smectites, quand d(CO1) = 20 A°, 6 # 2°, le résultat final risque
dt&tre trés peu modifié j en revanche, pour la kaolinite nous avons

é6té amené A adopter une autre position (position 2),.

R
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"‘“d

& ‘ ' P

» P et faisceau de
rayons X paralldles

Fig, 20 - Diffraction par un échantillon d'argile orienté quand 1le
plan de référence et le faisceau de rayons X sont paralléles.

(a) - plan de coupe pervendiculaire au plan de référence

. h
() - N,N, = domaine angulaire ol les cristallites diffractent
sur le demi-anneau (c)

(¢) - I maxi obtenu par les cristallites d'orientationN2 - En

T mini diffractent les cristallites d'orientation N,
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Position 2 t Le plan de référence et le faisceau de rayons X

font entre eux un angle ©

Pour réaliser cette disposition, il est nécessaire dleffec-—
tuer un plan de coupe dont llangle est égal & [/~ © par rapport aP

(figure 21 a), 2
Dans ces conditions

-~ Les particules dont la normale est H2 diffractent en I maxirum
IT et 1, étant confondus ;/<3£= 0 (cf figure 21 bec)

—~ Les particules dont la normale est H1 diffractent en I minirma

-\
dans ce cas/f? = N1 I = Zrn )
2
-~ Les particules dont llorientation se situe entre N1 et P ne sont
nas prises en coumpte sur un demi anneau de diffraction: un
domaine angulaire mort de valeur O existe 2 nouveau et il affecte

los particules les moins orieantées par rapport au plan de réfé-

rence,

En conclusion, nous voyons que lfétude de ltorientation des
particules & 1l'aide de la diffraction des rayons X est limitde & un
. . . . s 1
domaine angulaire d!orientation, qgui est égal a [7— @, 'Plus 6 est

2
petit, plus le domaine d!'étude est important ; par voie de consé-

quence, nous avons intdérét 4 retenir la raie (001) plutdt que les

réflexions (002) ou (003),

rd

Dans le cas de la kaolinite, nous avons choisi de travaille:r
téeg

selon la position 2, en sorte que les particules les plus ori ent
peuvent diffraocter, ZIn revanche, pour les autres argiles, nous
avons utilisé un plan de coupe orthogonal au plan de réiférence.
Dans ce cas, l'angle mort affecte les particules les plus orientées;
mais les mesures qui ont été rdalisdes sur les smectites montrent
que le résultat final est du mdme ordre de grandeur que le faigceau
soit paralldle & P ou imelind & 6°, Notons dlailleurs gutdtant
donné qu!il slagit de mindraux & organisation crisialline imparfaitc
le nombre de particules situdes dans la fourchette + ©° reste élevé
et que, de ce fait, il n'est pas étonnant que les résultats soient

trés similaires,

cei/onn

(1) pour un demi anneau de diffraction
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» Faisceau de rayons X
incident

6
T maxi
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Diffraction par un échantillon dlargile orienté quand le
plan de référence et le faisceau de rayons X font entre~eux
un angle ©. _Zr

plan de coupe = - @ par rapport a P

ﬁANI = NN, __ﬂf o domaine ansulaire ol les cristallites
diffractent sur le demi-annesu (c

I maxi obtenu par les cristallites dlorientation N2 et

I mini par les cristallites dlorientation N1
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ZInfin, signalons qu'avec un matériau constitué ds plusieurs
argiles, nous sommes nécessairement tenus de procéder comme nous
l'avong fait dans le cas des smectites.

e) Densitométrie

By ———

Tl stagit essentiellement dl'un probléme de mesure de la
densité optique du film, Lorsque nous provogquons un noircissement
léger de la mellicule (densité optiques; 1), celle—~ci ést propor—
tionnelle & llexposition en tout point de la réflexion concerndc ;
par contre, au-~deld de cette valeur, il est nécessaire de se

référer & une courbe d!étalonnage,

Les films préparés & partir dlargiles oriontées présentent
des enneaux hétérogénes et pour un m@me échantillon, llintensité

diffractée en chaque point de l'anneau dépend 3

~ de la quantité de matidre soumise au rayonnement,
-~ du temps dlexposition.
-~ de llorientation des narticules par rapport au faisceau

de rayons X,

Corme nous l'avons vu dans la théorie, chague point de 12
raie étant affecté du méme coefficient dl'absorption et du fait que
la densité optique reste £ 1, 1l'établissement de la courbe de

densité optique nlimplique pas de correction,

Toutefois, par suito des difficultds que 1l'on a A repérer
le centre du film, il n'a nas été possible de suivro la raie poirnt
par point sur un demi-cercle, llous avons donc travailléd par traveor-

sées successives de ltanneau, de 6 en 6° minirmm,

La densité optique maxirmum relevée en chaque point est
reportée sur un graphiquce en vue de 1ltétablissement de la courbe
de densité optique {(cf 2éme pnartie our chaque matdriaun, étudeo

p E sy P ]

de llorganisatiom interne par la diffraction des rayons X),

eae/enn
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f) Présentation des_résultats

—_ i P Pt S s Bt e (A A e ey e et P ey Pl Py ety S W B

A

lous montrons a tire dlexemple deux spectres obtenus a
nartir d'une kaolinite peu orientée et trés fortement orientée
(photosz). Sur des spectres comparables les densités optiques

relatives au demi~anneau de diffraction ont été relevées,

Sachant que 1l'épaisseur de.la tranche dtéchantillon est
variable et que la teneur en .eau évolue au cours de llexpérience,
les densités optiques absolues ne peuvent 8tre prises en compte,
En revanche, nous pouvons établir un rapport des densités optique
maxioum et minimum, du fait qu'ern tout point la raie concernée es
affectée du mBme coefficient dlabsorption,

I maxdirmum

Ainsi, le rapport N = — - permet de comparer le
T mindmum

spectres entro~eux. Aussi, compte fenu de ce que nous avons
Andiqué antérieurement, un tel rapport est caractéristique de
1torientation ; mais celui~ci ntest pds un rapport de proportion-
nalité, car dlune part, les particules situdes dans le plan de
référence diffractent préférentiellement, et dtautre part la
dnartition des orientations au soin de 1t'échantillon obdit a une
loi, qui est variable d'un échantillon & l'autre et d'une teneur

en eau a une autre.

Au demeurant, sur un mdme matéridu, et pour des hydra-
tations variables, nous pouvons comparer le domaine angulaire de

diffraction préférentliellc,

Ltétude statistique que nous avnis effectuée sur un certa
nombre de courbes simples des différentes argiles montre qutil
stagit generalement de courbes dlallure gaussienne, Le domaine
angulaire de diffraction préférentielle a été établi en tragant 1

paralldle & mi-hauteur de l!axe des oxrdonnées,

=1 oonv1ent de signaler toutefois, que le domaine de d4dif-
Ifractlon ne se con*ond pas complétement avec le domaine dforiein-
tation, surtout si © est grand, Le décalage se situe, soit au
niveau de I minimum (kaolimite) ou de I maxirmum (autres argiles).,

ous allons appliquer cetto méthode & 1l!'étude de llorgani
gsation interne des 4 matériaux argileux au cours des différentes

phases du retrait. R
* ¥ ¥



(a) )

(b)

Photos 2 - Spectres de rayons X obtenus a partir de la kaolinite
(a) argile peu orientde

(p) argile fortement orientéde
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A —~ KAOLINITE ~

1° Rapnels sur les pronriétés générales du matédriau utilisd

La kaolinite de Provins choisie pour nos essais, est le
prototype des argiles de type 1/1, clest 4 dire des argiles qui
ne présentent aucunc substitution isomorphique et dans laquello
les charges disponibles pour la fixation des ocations hydratables

ne se trouvent qulen bordure des feouillets élénmentaires.

Zlle est caractérisée en outre par cdes particules de treés
petite taille (@ ¢ 1 R) ce qui nous rapproche le plus possible des
kaolinites rencontrées dans les sols, Ces particules sont, ou bien
monocristallines, ou bien constitudes par une association de 3 ou
I monocristaux maximum, La granulométrie paraft dlailleours trés
ressorrée, Compte tenu de la taille des particules, la réactivitd
du matériau est bonne : 30 méq pour 100 grarmes dlargile avec wic

surface externe de 53 m2 par gramme,

Ltargile rendue calcique, aprés avoir été extraite, se
présente aprds homogéndisation au moment de la confection des
glteaux sous ltaspect dlune pfAte pou cohdrente, mais qui ne s!découlc

pas sous les anneaux de Richards,

Ce nfton est soumis alors & des contraintes hydriques do

plus en plus élevées. Pour une contrainte donnde et & 1!équilibre,

nous avons procédé a4 un certain nombre de mesures et d!observations.
Tl st'agit de présenter maintenant les résultats découlant de ces

diverses mesures,

2° Mesures globales caractérisant le retrait

ITous avons regroupé dans le tableau VIII los donndes gui
concernent les mesures globales effectudes dans le cas de lo
zaolinite, Ifous nous référerons & ce tableau pour retrouver itous
les résultats chiffrés, qui ont é%té regrounds mar ailleurs sur

les courbes et sous forme de schénas,

e/ e
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Tableau VIII - Mesures globales caractérisant le retrait obtenues
sur la kaolinite. Les mesures du volume ont été établies pour un
minéral dont la densité réelle est de 2,67 (37,4 cm3 pour 100 g)

et V air = V apparent - (V ecau + V s&lide)
inte Volume Volume Volume Porosité - Porosité Quantité
ude total dteau pour |dtair pour totale en pccupée par dleau ex-
han- [pour 100 g 100 g de 100 g de pour cent ltair traite en-
on de solide solide solide (% du volumeltre deux
total) dquilibres
e e et s e e e e JSUCCE S SIS
1le 313,8 276,3 0,1 88,1 -
2h6,2 208,0 0;8 84,8 0,3
5 212,5 173,9 1,4 82,4 0,6 34,1
185,6 148,7 - 79,8 - 25,2
5 131,0 92,9 0,7 T1,5 1,0 55,8
118,2 79,8 0,9 63,4 1,6 13,1
5 93,0 54,9 0,7 59,8 0,7 24,9
81,3 43,8 0,1 54,0 0,1 11,1
) 76,4 38,5 0,5 51,0 0,6 5,3
' 76,9 31,3 8,2 51,4 10,6 7,2
3 64,3 20,5 6,4 41,8 10,0 10,8
b 63,8 5,9 20,5 hi,4 32,1 14,6
5 61,4 L,6 19,4 39,1 31,6 1,3
: 61,3 0,3 23,6 39,0 38,5 h,3
5 60,8 0,3 23,1 38,5 38,0 o
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Les données qui concernent les mesures réalisdes sont

de deux types ¢ ~ soit elles caractérisent globalement le systéme

poreux et permettent en particulier de calculor 3

) la teneur en eau, le volune dlair, le volume de solido
la donsité apparente ou son inverse le volume spéci-
fique,

) la porosité du matdériau et son degré dtoccupation par

lleau et par llair;

-~ 8o0lt elles envisagent le retrait du point de vie des
paramétres volumiques j; elles concernent alors les

mesures externes effectudes & 1llaide du pied & coulisse,

a) Relation volume apparent - teneur oen eau (flgure ?4

oy S e s Tt e (g e s e B S PSS B B e ey Pt By by S (o oy Py e P O WS e Sy Tt Pt e RS iy B vt et e

Les résultats sont exprimés nour 100 g dlargile, 7In présen—
tant les données de cette manidére, le volume occupé par la partie
golide est idontique, soit 37,# cm3 pour 10C g 3 seul le volue de

fluides chango.

On comnstate que lt'échantillon est saturé au départ j; en
effet, la sorme volure dleau + volume de solide est égale au

volume total,

On. améne ensuite le minéral a des teneurs on eau plus
faibles ; 1l'échantillon perdant de ll'eau, son volume dirmdnue, mais
dans la gamme des teneurs en eau allant de 300 % & 38 %, le dénart
dl'eau est compensé par une diminution quasi identique du volume
apparent. Dans cette gamme de tencur en eaun, la dimimution du

volume apparent, su retrait se produit donc en milieu saturé,

En revanche, dans une douxidme phase, de 31,3 % & 20,5 %
dieau, le retrait subi par 1lt!échantillon devient inférieur & 1la
quantité dleau extraite et & partir de 20,5 7, le volume du ghteau
dlargile demeurc stable, en sorte qulon atteint une sorte de limite
volumique. Ctest cette limite que beaucoup dlauteurs ont appelé

Hiimite de retrait?,

cie/ons
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Le retrait de la kaolinite tel qu'il apparaft du point de
vue de la relation volume - tencur en eau semble donc correspondrs
a4 un phénoméne simple, Dans umn premior stade, le départ dleau cst
accompagaé dlune diminution identique du volwe apnarent. Le vali~
riau restant saturé, ceci impliquo nécessairement un changemons
des caractéristiques du systdme porosux, On nout dlailloeurs imagine:
une sorte de resserrenent par ravprochsment desgs unitds mowpiolo-
giques qui occupent un volume de plus en nlus resitreint, Jc teo
dlévolution se »roduit jusau'id 38 % dleaun ;3 aprés unio phage traisi-
toire qui va jusquld 20 ¢ dleau, les unitdés morphologiques arrivent
enfin au contact : on obtient alors unc linmite do retrait correg—

. o
pondant & une porosité de 3C ¢,

- s L] f.\
b) Delation contrainto —~ teneur on eau (figure 2%)

P St v Sy St ey e o S B P P (e g St g g By 4t Sl B S e B Pt ) S, ot Sy et S o Bt et

Hous avons appliqué i nos échantillons ume contrainie
V/ (g/cmz) § cependant pour faciliter la présentation des rés sultato.
nous utiliserons la notation classique pI', telle qulelle a é44
définioc par SCHOFTE s+ S0it pF = log ng/cmZ.

by

Comme znous le savomns, nour une conirainte doumnde ot A
1téquilibre, ltéchantillon posséde vne certaine teneur en eau, Si
nous anpliquons & cet échantillon des contraintes croissantes, do
lleau va 8&tre expulsde ; or, ocutwre doux états do contraints, ia

quantité dleau extraite neout 8tre plus ou moins importante,

llotons dlabord qu'a piA1, la quantitd dleau présente d.ons

s A .
1liéchantillon ost de 208 %, In renérant ensuite (figure 23) 1l.es
quantités dleau extraites ontre 2 noints de la courbe volwre —
toneur en eau, nous constateons immddiatement que le volure do

H
Tluide extrait est élevd aux Ffaibles dnergies, qu'il devients
) <y

ranidemont pou irmportant dés »nf 3,5 ~ 4,0 et pratiguemoens ndgli-

geable au-dela do pl* 5,k

A c8té do cette évolution gémnérale, il v a licwu de sig nirm
ur accident princinal sur la courbe 3 celui-ci, qul se si
T 2 et 2,5, perriet dlexirairo en un coup une cuantiid dleoaun -

'S 5 ~
liordre de 50 %,

ionfae
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4L ce propos, il convient dlattirer llattention sur le fait
que les résultats obtenus aux pl 2 et pPI* 2,5 sont parfaitement
reproductibles (écart,g 2 %) et ne peuvent donc 8tre imputés 2
des erreurs de manipulations, Ainsi, il suffit dtun léger accroig-
senent du potentiel‘f?é ce rmorier:t 1la, pour provoquer un départ
dleau important, Cola signifie qulune grande partie de lteau du
matériau est lide au corps poreux par une Taible énergie,

11 convient ensuite de remarquer que, dans la garme des »T
allant de pF It & pF %, le départ de 1lleau correspond & une liaison
avec le corps poreux de nature différente de la précéddente e qui
se situe dans un domaine énergétique beaucoup plus élevé, Cetto
eau est attribude comme particinant directerent & 1lhydratation

des cations saturant la capacité dtéchange,

c) Btude des paramdétres du retrait

s DA et e bt e T S ) TR Gy P AP Gt el B i S et Bt U B P B ey S ety P B

Les mesurcs ont été effoctudes & 1'aide dlun pied & coulissc
sur un natérian dont le retrait latéral est facilitd mar la présenco
dlune nince couche de talc disposée & méme la plague poreuse de
1tappareil de 2ichards et on rdme temps par le déndt dlune nince

couche de paraffine sur les anneaux,

Les résultats sont exprimés en considérant les ranports
e/co ot d/do, e et d 4tant les paremétres du plton & un dquilibre

donné ; eo et do les parandtres initiaux,
2 L

La variation de e/eo ot d/do dépend éviderment de la tencux
en eau initiale, Compte tenu de celle~ci, (300 %)y le retrait de
la Lkaolinite doit &tre irmportant,

In examinant les données chiffrées rclatives & d/do (cf
tableau IK), nous pouvons remarduer dulau cours des différent s
stades de llexpérience, le rotrait latéral se nroduit pratiqu.enent
avant quton atteigne prf 1., Au~dela de cettce contrainte, d/do'vario
trds pou ; dans ces conditions, la dirminution du volume n'aff ccto

2
que lt!épaisseur de 1!'échantillon (cf e/oco),

wv:arf e
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Tableau IX - Paramdtres du volume de la kaolinite

- Teneur o/e d/d e/eo/ d/do
- on eau % o Y : Observations
208 0,85 0,94 0,90
5 174 0,75 0,93 0,81
149 0,67 0,93 0,73
5 93 0,47 0,90 0,52
80 0,43 0,89 0’28 transport du
5 55 0,36 0,80 C,45 piton de la
' plaque poreus
, bl 0,32 0,80 0,40 5, la membranc
¥ 39 0,29 0,83 0,35
g 31 0,27 0,82 0,33
.8 20 0,28 0,80 0,37
L 6 0,22 0,76 0,29
75 5 0,23 0,80 0,29
20 0,3 0,21 0,76 0,27
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De méme, si nous étudions la variation du rapport A =
e/co/d/do en fonction de la teneur en eau (cf figure 24), il
apparait une certaine évolution de llanisotropie du retrait affec-

tant le glteau d'argile en fonction de 1la teneur en eau.

Nous constatons en effet que jusqu'a pF 1y, A varie peu par
rapport & la quantité dleaun extraite, En revanche pour des con-
traintes supérieures (pF:, 1), 1'évolution du rapport est constante

ot se fait régulidrement en fonction de la teneur en eau,

Ainsi, nous pouvons penser que le retrait se produit de
deux manidres différentes : 1'!'une lorsque les teneurs en eau sont
situées entre 300 et 208 % dleau ; ltautre en dega de 208 ¢, =n
fait, il semble bien que 1'homogénéisation préalable A la confec—
tion des pfltons conduise & une certaine isotropie cdu retrait et
que, de ce fait, un réarrangement du matériau se produise sponta~
nément entre 300 et 208 % dleau, ZIn revanche, dans la seconde
partie de la courbe, il semble que ce soit le seul mécanisme de
rapprochement des particules qui provoque le retrait du matérian

jusquta des temmurs en eau nulles,

Ceci étant, notons qulentre pF 2 et 2,5, ltindice A décroit
fortement et qu'il passe ainsi de 0,73 a 0,52, Mous confirmons
donc les résultats précédents relatifs & la sensibilité particulidre

du matériau dans ce domaine de contrainte,

3¢ Etude de l'organisation interme & 1'aide des rayons IT

Ltétude de ll'orientation par ll'intermédiaire de 1la di ffrac—
tion des rayons I peut 8tre rdalisde sur une plte argileuse, dés
que celle-ci acquiert une cohésion suffisante pour Btre découpée
avec un 7il coupant de faible section (2/1008me de mm)., Une tranche
de 0,5 & 1 mm est prélevée avec un angle de coupe mesuré par rapport

au plan de base de l'échantillon, qui est de Zr; 6,5° = 83,5° dans
2

le cas de la kaolinite. L'échantillon étant fixe, on gsoumet celui-~
‘ol au faisoceau de rayons ¥, Quand les particules de 1'échantillon
possédent une certaine orientation, les diagrammes de rayons .

obtenus comportent deux demi-anneaux hétérogénes. La nprésente

coofes
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méthode dolt nous aider & préciser llorientation globale des

particules, telle qu'elle existait dans le matériau en place ;

clest 1'indice 2 = I maximum (rapport des intensités maximum et
I minirmm

minimum) qui permet de caractériser cette orientation.

Ltapplication de cette méthode aux dchantillons de kaolinite
a nosé gquelques problémes ; en effet, aux teneurs en eau élevées
[( 150 % ;3 pPF¢ 2,0, il ne nous a pas été possible de réaliser
un prélévement correct du spéoimen & étudier, Ceci provient du fait
gue 1l'échantillon ntacquiert pratiguement pas de cohésion dans le
domaine considéré, IIn conséquence, la premiére mesure sur 1!'éckan-—

tillon en place n'a pu 8tre réalisée qu'a partir de 149 % dleau,

Toutefois, il convient de signaler qulune nesure de
1t'orientation a été effectude sur un échantillon de phte argileuse
prélevé avec une spatule dans le culot mBme de la centrifugation,
clest & dire au moment de la préparation de llargile~Ca et avant
toute homogénéisation, Or, les résultats obtenus ont montré gqu'lil
nlexiste pas sur les diagrammes D.S, de raies narfaitement homo-

~dnes, Dans ces conditions, méme a ce stade, vne certaine oriern—
& F ]

tation des cristallites semble se manifester au sein du matérisu,

Lprés homogénéisation et oconfection dlun phton, nous avons
pu réaliser le premier spectre & partir de pF 2 (figure 25 a).
Celui-ci révéle qula ce pf, llorientation est déja importante,
puisque R = 5,1 ; ainsi, ce résulitat montre que ll'effet de 1!lomo-
généisation est dédji annulé et que la diminution du volume se

produit en méme temps que se manifeste une certaine orientation

des cristallites,

5i maintenant nous observons les courbes rdalisdes & des
contraintes plus élevées, nous remarquons que llorientation des
varticules croft et que celle~ci porte préférentiellement sur ur
domaine angulaire de plus en plus restreint, Ce domaine angulaire
a-été établi en repédrant. sur la partie ascendante de la courbe
l'abscisse a mi-hauteur : 1llorientation préférentielle affecie les

particules diffractant dans le domaine angulaire considéré,

vee/enn
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Ainsi, nous avons déduit dlaprds les courbes qu'd pF 2 le
domaine angulaire est de + $35° 3 il passe ensuite a + 27° & ni* 3

Y

et & & 20° & pF 4, tandis qu'il atteint + 19° & p@ Lot (ef figuro2s)

Ces résultats montrent donc qulau cours des phases crois—
santes du vretrait, les particules sont orientdes dans un domaine

angulaire de plus en plus restreint,

Mais nous remarquons aussi que llindice dlorientation prond
des valeurs de plus en plus élevées, puisque R passe de 6,1 A pP 2,

a9 a pF 3, puis & 12,2 & pP L et enfin & 20 & pF 4,lk,

Au total, le nombre do particules qui diffractent dans une
fourchette angulaire donnée, et qui est de plus en plus étroite,

augmente prcgressivement,

Ces résultats sont tout & fait en accord avec les mesures
des paramétres du volume, Le retrait'ahisotrope dz—la kaolinite
procéde de llorientation des particiiles, L'orientation continue A
progressoer Jjusquli ce qulun contact solide—solide s'!'établisse et,
dans ce cas, le nombre de particules diffractant hors du domaine

angulaire précité devient de plus en plus faible,

Corme nous le voyons, ces résultats permettent déji ditenvi-
sager un cexrtain nowbre dlhypotheéses relatives & llorganisation de
la kaolinite au ocours du retrait, Toutefois, avant dlen faire dtat,
passons en revue les dquelques informations commlémentaires gu.i
nous ont été apportdées grfce A llutilisation deos méthodes de visua—

lisation directe,

ko Donndes sur l'observation directe de llorganisation

interne (*)

La premiére.méthode (loupe binoculaire) n'a pu 8tre utilisde
que sur des échantillons ayant subi toutes les phases du retrait,
tandis que la seconde (microscope électronique & balayage) n'a
concerné que des échantillons ayant ensuite été soumis & un vide
poussé,

(*) Les photos au microscope ¢lectronique £y balayage ont été
prises par M, BERT Faculté des Sciences de Dijon sur un micros-~

cope CAMBRIDGET STEREOSCAN ., vees e
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L'étude microscopique dlun échantillon sur la tranche
(phioto 3) ne révéle aucune fissuration décelable A& la loupe bino~
culaire, L'échantillon présente ll'aspect dlun bloo compact sans
fissure j; la cassure pratiquée pour llobservation est nette et

franche,

31i maintenant nous utilisons . le microscone électronique
3 balayage pour une étude & un grossissement 220 X (photo 4), 1la
tranche du glteau présente un aspect 1ité : on devine déji les
particules qui participent & llorganisation du systéme poreux,
IToug verrons nieux ll'organisation du matériau dans la photo &
(G x 2000). Celle~ci fait apparaftre des narticules orientées et
superposdes les unes aux autres, llotons qulun certain nombre dlam

de oristallites ont été arrachdés lors de la Ffracturation,

Ltédtude de llorganisation interne de la kaolinite au nive
des unités morphologiques a été réalisde dans de bonnes condition
en dirigeaniVle faisceau d!'électrons nernendiculairement au plan
dlorientation principale . La photo 6 montre Qﬁ'é'cé stade de
dessicecation, les unités morphologiques qﬁi particinent & ltorgan
sation sont généralement des monocristallités ou parfois des asse
blages de. quelques cristallites sculement (3 ou Lt au ﬁaximum).ﬁam
ce cas, un gros cristallite sexrt de surface de placage & plusieur

autres éléments.

Lteompilement des différents éléments texturaux ressemble
4 un chfteau de cartés effondré, chaque carte possédant une Fforme
hexagonale assez régulidre. Le diamdtre moyven des cristallites e¢
compris entre 0,2 et 0,3 Pa lt'épaisseur est évalude & 200 A° ; lc
rapport épaisseur/diamétfe est environ de 1 & 10 &4 1 & 20, La
granulométrie du matériau est donc trés resserrée et comme la
taille des cristallites est fine, ceux~ci ressemblent plus a des

briques présentant une certaine épaisseur guld des cartes & jouex

Cos différontos observations conduisent & formuler un
certain nombre d!'éléments relatifs au systéme poreux de la kaolirn
A la limite de retrait. Chaque cristallite intervient pratiquemern

en tant gqutindividu pour participer a llorganisation du matérian,
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Photo 3 - Bchantillon de kaolinite ; observation de la tranche du
pidton mettant en évidence l'absence de porosité fissurale.
Loupe binoculaire x 10,

Photo 4 - Echantillon de kaolinite., Observation de la tranche
du pidton - MEB x 220,
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Photo 5 - Echantillon de kaollnlfe $ observation de la tranche
du paton ( .

Sue——) : VUe generale de l'assemblage deé'cristallites.
- MEB x 2200 -

Photo 6 - Echentillon de kaolinite ; faisceau d'électrons perpendiculai
au plan de référence : détails sur la forme, la taille et
l'assemblage des cristallites - MEB x 22000 -
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On peut penser dtailleurs qutil en est de m8me pour tous les stades
du retrait, oar on imagine diffgcilement qulune désagrégation puiss:

se produire, lorsque la teneur oen eau du matériau diminue,

Zntre les cristaux planaires existe une porosité texturale
qui. doit &tre élevéde du fait que les particules no sont pas défor-
mables et qulelles ne slemboitent pas parfaitement les umes dans

les autres, D'autre part, le rapport épaisseur/diamdtre est élevs,
Enfin, notons que dans ces conditions, les surfaces en
contact sont restreirntes ; ceci aura nécessairement une grande

influence quant aux pronriétés mécaniques du matérizu,

Degscription de l'évolution de llorganisation du

R
o

matériau au cours du retrait

a) Etat d'organisation du matériau consécutif & la

iy e i ey Ty P R S S v e ot e Sy P gy Bt (v Sy Sl e St S Gy B Y s 4 A0 e et PO S B g ) iy S SR g i IR G P B g

préparation des échantillons
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La préparation du matériau en vue de 1'étude du retrait
avait pour but en quelque sorte & supprimer toute 1lthistoire antd-
rieure du matériau. Par "histoire", mnous entendons ici toute action
de phénomdénes de nature physique qui modifient 1lorganisation du
matériau, meis qui, en aucun cas, ntinfluent sur la constitution

chimique du feuillet lui-méme,

Cola étant, la premiére phase dans la préparation du

matériau est celle de la dispersion & la sonde,

Les mesures que nous avons offectudes sur llargile aprés
dispersion montrent que 95 % des particules dispersées sont infé-

Vs

rieurgs au micron, Ll'opération do dispersion aboutit donc a s épars

-

la majeure partie des oriastallites,.

Aprds cette opération, nous avons ramend le pH de la sus—~
pension & 6,5 ot nous avons ajouté immédiatement une solution de
CaCl, nécessairo pour saturer la capacité d!'éohange. Pour tou.s les
2 P £
types dlargiles, cotte opération provoque une flooulation, Si gnae
lons toutefois que dans la plupart des oas, il suffit de quelques
H

minutes apreés i’adjonction dtélectrolyte pour obtenir une trés

cis)ean
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bonne séparation entre leo floculat et le liquide surnageant ; pot
la kaolinite, er revanche, le phénoméne apparaft toujours beaucot
moins rapidement en sorte qutil s'agit plus vraisemblablement dft

simple sédimentation de partiocules disnersées,

"Dans le oas de ltargile kaolinidue retenue ici, nous avor
eu un comportement analogue A celui que nous venons de décrire,
puisqu!il a fallu 16 heures avant que le liquide surnageant soit

grosso modo débarassé de llargile dispersde,

Ce comportement partioulier & la kaolinite Ca a bien été
mis en évidence par SCHOFIELD et SAMSON (1954), compte tenu de ce
oui précdde, il était donc intéressant de tester que le mode de
préparation de la suspension.nlinfluence pas-1!'état dlorganisatic
du matériau au moment du remplissage des. anneaux, Il était notamn
inportant de vérifier par la net“ode dtétude de ll'orientation aw
rayons k, si &4 ce moment 12, existent une certaine orientation,
Comme nous ltavons vu, la réponse est affirmative et confirme dMh

ertaine monidre les conceptions de SCHCFIELD,

Au demeurant, il convient d?'&tre trés prudent, car llorit
tation d'une argile peut dépendre en réalité de plusieurs factew

et notarmment

. de conditions physido~chimiques, qui empéoheht llassco~
ciation bord-~face
. de donndes sterlques déooulant de la teneur en eau 3
ainsi 300 N d'eau nar exenple, il est possible dlina-
giner que la teneur en eau soit insuffisante pour main.
teni? uﬁe_association type bord-face, En fait, les trax
relatifs a l*oriénfation de la kaolinite en présence dloxydes de
fer (CHAUVEL et THSSIER (1975) réalisds sur cetie m8me kaolinite
révelent que celle~ci peut conserver une association bord-face
mettant en oceuvre des monocristaux Jjusqu!d une porosité égale a
53 ¢, Hous sommes donc conduits & interpréter llorientation de 1:
kaolinite corme ntétant pas d'originerstérique, mais plutdt de
~nature physico-~chimique, Les travaux de . SCHOFIELD: et SAMSON, qui
montrent que dans certaims conditions llassociation des oristalli

bord-face ntexiste pas, sont: ainsi confirmés,

cov/ues
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b) Evolution de l1'organisation

Aprés la préparation de llargile calcique, nous avons
réalisé une homogénéisation du matdriau de manidre & faciliter les
comparaisons entre les différentes argiles., Dans la Xaolinite, nous

avons provoqué ainsi un état dl'isctropie tout & fait artificiel

dont il est difficile de situer le niveau de perfection. Puis,
noug avons rempli les anneaux de ichards et nous avons soumis

lt'argile & des contraintes hydriques croissantes,

La premidre phase du retrait se situe entre le matériau de
départ et pF 1. Dans ce domaine, le retrait est de type isotrope
et 11 ne fait aucun doute que celui~ci consiste en une rlorieantatic-
des cristallites et, en quelque sorte, en un retour & 1'état initial

de la pite argileuse orientde,

Coeci est dlailleurs confirmé pmr la seconde phase, qui se
produit entre pF 1 et pF 4,4, Dans cette gamme de contrainte, le
retrait affecte essentiellement l!épaisseur du giteau d!argile, les
études de llorganisation interne par les rayons X montrant que le
retrait ohtenu va de pair avec Llorientation des cristallites.
Quand on passe d'une certaine teneur en eau & une autre plus faible,
la fourchette angulaire dans laquelle les particules diffracternt
préférentiellement se resserre, tandis que le nombre des particules

qui diffractent dans cette fourchette est de plus en plus élevé,

Nous avons schématisé 1llorganisation de la kaolinite qui
correspondrait & une contrainte faible et celle qui existe & la
linite de retrait (Tigure 26),

Dans le premier cas (figure 26 a), la porosité intercristal-
lites est forte, llorientation se situant dans un domaine angulaire
inportant, Dans le deuxiéme cas (figure 25 b) clest & dire a 1a
limite de reirait, le domaine dans lecuel les pariticules soni
orientées est plus restreint, nais la forme des cristallites, leur
évaisseur et aussi leur rigidité foant que llespace poral reste au
demeurant assez important, Il faut ajouter quiéitant donné 1la
dimension des cristallites et leur énaisseur, la taille des powes

se situe dans une fourchette réduite, car la distance entre deux

een/vun
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Représentation schématique de ltorientation
des cristallites de kaolinite

Kaolinite a un fort état d'hydratation

méme échantillon, mais &4 la limite de retrait
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cristallites est au plus égale a 1'épaisseur du cristallite cofncéd
entre deux autres (vue sur la tranche), En revanche, dans la direc-
tion orthogonale a la précédente, la longueur du pore est voisine
du diamétre des cristallites. Ltespace poral de la kaolinite no
Semble donc pas du tout devoir ressembler & un systéme de tudes

capillaires cylindriques,

A oce sujet, en utilisant la loi de LAPLACE, nous pouvons
définir le rayon du pore dquivalent & une contrainte domnde. In

prenant ¥9 = 0,15 4, on trouve
r

« 2 P 3, = 145 }1(
° é- pF Lh”, r = 0,15}\

Hlous voyons donc qulentre pF 2 et pF 3, 1a ol se produit
le départ dleaun maxirmum, la taille du pore équivalent est inconteg-—
tablement supérieure & la réalité, In effet, une association de
cristallites se oomportant comme des individus et mesurant C,2
de diametre ne peuvent délimiter des cavités, dont le diamdtre
est trés supérieur & 1l'une des faces, Il v a donc,unvdécalage,
pour ce domaire de contrainte, entre la notion de pore dquivalent

et la réalité du systdme poreux.

'

Signalons enfin, que dans le systdme poreux de la kaolinito
caractéristique de la limite de retrait, les surfaces exn contact
sont trés pou étendues ; ceci vient du fait que les particules sont
rigides et qulelles ont une granulomdtrie de type homodisperse,

Une telle situation aura certainerent une grande importance quant
aux propriétés méeaniques de ltargile, On peut dl'ailleurs stattendrc

& ce que la cohdsion de cette argile soit relativement faible,

Y
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3 - MONTMORILLOWITE

1° Rapnels sur les pronridtés générales du matériau

La montmorillonite esé ‘un mindral 2/1 dioctaéddrique, dont
le déficit de charge interne aux *eulllets est orovoqué notamment
par llexistence de substitutions Al-Pg en couche octaédrique., 0o
déficit, évalué en général a 0,L charge par demi~maille cristalli:
est comnensé par la presence de catlons hydrataoles, localisés

entre les feuillets, Comme nous avons rendu 1'argile calcique,
ltépaisseur apparente des feuillets dépendra de 1'état d'!hydra-

tation de la montmorillonite,

La morphologie des unités morphologiques observées a llaic
du microscope électronique révéle que celles—ci, sous vide et poux

des teneurs en eau nulles, sont constituées par des assemblages &

morphologie rubannéde,

La réactivité de ce phyllosilicate est particuliérement
importanto et on définit deux types de surfaces : la surface exte:
qdui serait en quelque sorte la surface interparticules primaires
et la surface interne qui ocorprespond & la surface développée ocntre

les feuillets,

Cellesw~ci sont respectivement évaludes a 58 et 766 m2/g.
La capacité dléchange en cations est de 82 milliéquivalents nour

100 g dtargile déshydratée,

2° Mesures globales caractérisant le retrait (cf tablaau

Les mesures effectudes sur la montmorillonite ont &été
faciles & réaliser, leé matériau possédant, dés que la teneur en e:
descend & 500 %, une cohésion tout & Fait suffisante pour 8tre en
nesure de procédder aux diverses déterminations, La seule véritahlc
difficulté a été de pouvoir travailler rapidement et a ll!abri de

ltair, afin dl'éviter toute déshydratation de llargile,

Les résultats ont été exprimés, comme A 1l'habitude, nour
100 g dlargile déshydratée, liais cette maniére dlopérer a poséd ioci

quelques problémes, car il a fallu déterminer au »réalable juscu!i

Y



quelle température lteau di'hwydratation des cations continuait a
stéchavper, A cet effet, nous nous sommes basés a la fois sur la
formule structurale et la perte en eau euregistrée & 1000°C, La
guantité dA!'0H évalude a partir de la formule structurale ayant &+é
soustraite de la perte en eau & 1000°C, nous avons obtenu une tem-
pérature limite qui se situe a 300°C 5 clest cette derniére tompé-
rature que nous avons prise comme référence pondérale, Ceci présentic
dlailleurs ll'avantage de pouvoir travailler sur la densité réelle,

calculée a »nartir de la formule structurale et évalude & 2,70,

iTous présentons dans le tableau X les divers résultats
correspondant & ces mesures globales ; nous nous reporterons a ces
données pour commenter les courbes et schémas rassenblés dans les

paragraphes suivants,

Au début de la courbe, 1lt'échantillon posséde une teneur en

eau considérable, nuisque le volume de liquide est 20, fois supd—~

rieur au volume de solide, Dans oes conditions, le retrait de la
montmorillonite sera obligatoirement de grande amplitude, Ceci
laisse déja nrévoir certains types de cormportenment que nous envi-

sagerons ultérieurenent pour cette argile.

En observant cette courbe, le second fait qui ' apparailt,

clest que le retrait du matériau est quasi continu jusqu'id des

teneurs en eau trés faibles, Ainsi, aux petits accidents prés
constatés sur la courbe et qui sont de l'ordre des erreurs de

mesure, la montmorillonite apparait comme un matériau qui ne pré-

sente pas de limite de retrait, Tout au plus, peut-on observer sur

la courbe un léger palier qui se situe pour unce teneur en eau
inférieure & 2C %, teneur A partir de laquelle une fraction non
négligeable de la porosité est occupée nar de llair,

Mous devinons donc déja une autre caractéristiques impor—

tante de la montmorillonite : a quelle que teneur en eau gue llon

ge trouve, le rrinéral est pratiquement capable dévoluer, clest a

dire, soit de gonfler, soit de se retracter, avec tout ce que celz
coriporte corme conséquences du point de vue des propriétéds physiques

at méecaniques,

R
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Tableau X - Mesures globales caractérisant le retrait de la
montmorillonite. Les résultats ont été établis pour une
densité réelle de 2,70 (37 em3 pour 100 g de solide)

ainte Volume Volume Volume Porosité Porosité | Quantité
juée total dteau pour |dl'air pour totale en occupéde dleau ex-
ichan~ | pour 100 g| 100 g de 100 g de | pour cent par ltair |[traite en—
lLon de solide solide solide (% du tre deux
“ e Yopms  [famiibees
lle 812,9 T5U,1 21,8 95,40 247 -
553,3 k98,3 18,0 93,3 3,2 -
)5 545,2 49053 17,9 93,2 3,3 8,0
i{o) 504,4 Lug,3 19,1 92,6 3,8 h2,0
‘5 h70,6 415,3 18,3 92,1 3,9 33,0
hoh, L 370,M4 17,0 91,2 4,0 Wi, 9
'5 396,9 348,3 11,6 90,7 2,9 22,1
0 248,5 206,0 5,5 85,1 2,2 142,3
'5 227,6 185,8 4,8 83,7 2,1 20,2
10 197, 5 157,2 3,3 81,2 1,7 28,6
' 13745 99,4 145 73,2 1,1 57,8
134,3 95,1 2,2 72,4 1,6 54,3
129,2 89,1 3,1 71,3 2,4 6,0
121,0 73,3 10,7 69,4 18,9 15,8
79,3 b1,6 0,7 53,3 0,9 31,7
64,2 20,7 6,5 42,3 10,1 20,9
5 61,3 17,6 6,7 39,6 10,1 3,1
56,1 b,3 14,8 34,0 26,4 13,3
55,2 1 14,1 33,0 25,5 0,2
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& Volume apparent

4 (cm3 pour 100 g)

teneur en eaun

; . \ \ , (cm3 pour 100 g)
T ¥ !

Y |
100 200 300 Loo 500

~3>

Fig. 27 - Courbe de retrait de la montmorillonite



102 -

ion contrainte ~ teneur en eau (figure 28)
Au premier abord, la relation volune~tenecur en eau paraf:
simple ; examinons cependant dlun peu plus prés comment réasit
5 4 b I g

cette argile a une contrainte donnée,

fu premier édquilibre (p7 1), la teneur en eau est encore
énorme, puisqulelle est de 3500 % 3 elle n'a donc aucune commune
mesure avec celle caractérisant les sutres types dlargiles i ce »PF.
Remarquons a ce sujet que, pour une contrainte identique, le sys-
téme poreux est nécessairement fort différent de colui des autres
argiles, puisqu!il doit 8tre capable d'emmagasiner une guantité

dl'eau immortante,

5i nous soumettons le matdriau & des contraintes de plus
on plus fortes, nous observons dtabord qulentre pF 1 et 1425 lo

matériau 1libéro dtabord une petite quantité dloau "= - - =

.3 qui devient plus importante entre pF 1,25 et 2,25,

liaisg, lorsque nous appliquons la contrainte 2,5, la quantit:
dleau 1ibérée par le matériau devient trés grande puisque 1lon

passe d'un seul coup de 348 & 206 & dleau (/\ = 142 %),

finsi, dans un premier domaine qui va jusqu'd pF 2,25,
le systéme poreoux de llargile est moins affoctd nar la contrainte
apnliquée qulentre 2,25 ot 235. Dans ce domaine, la pression
exercée sur -le systéme poreux devient suffisante pour provoguLer
un départ dleau de llordre de 150 % par rapport & la teneur en eau
correspondant & 1'équilibre précéddent : ceci affecte alors obiliga—~

toirement et profondément 1l'organisation de ltargile,

5i nous étudions maintenant le comportement du matériau au-
dela de pI 2,5, nous voyons que jusqula pF 3 la quantité dleawu
libérée redevient plus faible : lo corps poreux parait encore
relativenent peu sensible & la contrainte qulon lui applique, 1
slagit done dtun comportement qui somble tout & fait analogue &

celui observé en dega de pF 2,25,

Y P
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En revanclie, de pF 3 & pr' 3,5, la contrainte appliquée
provoque un départ dleau ﬁh.peﬁ plus substantiel, Ainsi, nous
retrouvons un'éomporteﬁénf qui se rapproche de cz2lui observé entre
pF 1 et 2,25, & savoir, dtabord une relative insensibilité du
matérieu, puis un nouveau départ dleau plus important. Notons
toutefois que dans cette phase du retrait, le phénoméne est bemu~

coup moins accentué,

Si nous poursuivons encore 1l'observation de la courbe
tenéur en eau~contrainte, nous constatons le mdmo type de phénoméne
quo celui décrit précéderment ; aingi, entre pf 3,5 et 4,2 : 1la
teneur en eau diminue peu malgré un accroisserent important de la
conéfainte ; en revanche, entre pi 4,2 et 5,2, la teneur en eau

srabaisse plus rapidement,

Ces différentes observations relatives a la montmorillonite
et qui concernent la relation oontrainte—teneﬁrleh eau, nontrent
que dans ce type dlargile, lteau est liéde au matériau a 1Ll'intdérieour
de gammes d!énergioc relativement restreintes, qui correspondent:
sans aucun doute,. 4 des associations eau ~ systéme poreux caractd-
ristiques de chaque état. Ainsi, pour provoquer le départ dleau du
matériau, il suffit d'appliquer une contrainte égale & »I* 2,5 pour
amener celui-ci & 200 % dteau, ou & »F 3 pour arriver a 100 ¢ dlesau
et enfin & pl 4,8 pour qu'il ne reste plus que 40 % dleau dans

11échantillon,

Chaque contrainte limite provoquant le démart d'une impor—
tante quantité dleau, il est vraisemblable que le nouvel état d!

d!équilibre correspond A chadue fois & un type dltassociation cau~

argile bien déterminé, Hais, comme le systéme poreux reste quasi-

saturé en eau tout le long de llessai, cela signifie que chaque

équilibre correspond & un nouveau: typoe dlorganisation,

Ces différentes méthodes que nous allons appliguer aux
échantillons vont nous permettre maintenant de cerner de plus pras
1torganisation interne des échantillons correspondant a chacun de

ces états,

Y
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¢) Etude. des paramétres du retrait (tableau XI)

et s g ey Tt et 0 o Py . et e s, et (it o P et G St it St e

Comme pour les autres matériaux argiloux, nous allons
comparer les dlmen81ons de 1'echant1110n correspondant a un équi-

libre donné aux dlmeﬂSlonS 1nit1ales du géteau.

La montmorillonite &tant fortement hydratée, itampleur
du retrait va devenir si important que'des phénoménes amnexes,
comne la déformation de 1'échantillon, doivent faire leur apparit
2 ce sujet, il convient donc d'examlner au nrealable dans quels
domaines, les resures du volane voqt pouvoir Btre réalisées, ceci
afin que les resultats obtenus gardent toute leur signification,
llous n'aborderons pas 1ci les problemes de forme et d'organl atic
interne qui saront exposes nlus 101n H dlsons simplement que dang
le domaine des teneurs en eau supdrieures A 157 <, 114chantillon
garde sa fowme, alors qu!il se déforme considérablerient entre P
et 3,5. Ltétude des paramétres intervenant dans le »etrait se
limitera donec & l'étude des piAtons, dont la teneur en eau est

supérieure & 157 % (cf figure 33).

llous congidérerons d'abord. les paramdtres e/oo et d/do du
ghteau, Comme. pour les autres argiles, nous constatons que 1z

retrait se fait globalement do manidre isotrope,

Toutefois, pour replacer lesrdonnées‘dans'leur contexste,
nous avons suivi aussi la variation de 4 = e/eo/d/do en forction

de la toneur en eau (figure 29).

Dans une premiére phase, qui va de 750 % & 500.% d'eau, 1
rstrait garde un oertain caractére dlisotropie marqué ¢ en effet,
la courbe reste relativement proche Qe l*horizontales Ce caractér
isotrope ‘se maintient d'ailleurs plus ou moins jusqu'!d 370 9 dlea
Jtost ultériourement et tout a fait_prog?essivement que de 370
a4 157 % dteau, le retrait 'devient anisbtrope et affecte plus for~

terient 1!épaisseur de 1!échantillon,

Ces données permettent dl'envisager différents mécanisres
pogsibles concernant 11évolution de l'organisation ¢ lors dlune

premidre phase, il se produirait ainsi un sinple rapprochement

eoefens



Tableau XI ~ Paramétres du volume des pitons de

montmorillonite
Teneur e d
PF en eau en /eo /dO o/eO/d/d
pour cent o
1 498 0,85 0,88 0,97
1,5 g 0,76 0,87 0,86
2 370 0,65 0,87 0,74
2,5 206 0,48 0,86 0,56
3 157 0,31 0,76 O,h1
3s5 929 0,25 0,73 0,34
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entre les unités mornhologiques (retrait de caractdre isotrope),
alors que dans la soconde phase, clest une modification de llorga-—

nisation lide & llorientation de ces unités qui interviendrait.

Il faut noter & ce point 'de 1ll'étude que ces donnédes sont
beaucoup noins précises gue celles qui concernent la relation
contrainte~teneur en eau et qui nous. avdient conduit A& distinguer
diverses phases relatives a4 la sensibilité du matériau vis a vis
de la contrainte yﬂ. Tout ce que 1llon neut dire actuellement, clest
que llorientation devient le phénoméne moteur de llorganisation
au~dela de 370 % dieau ;3 en revanche, nous ne sommes pas capables
de différencier les domaines correspondant aux pF 2,25 a 2,5 dlune
part et pF 3 & 3,5 d'autre part, a partir des mesures globales

caractdédrisent le retrait,

3° Btude de 1llorganisation interme a llaide deos ravons I

fux fortes teneurs en eau (500 %), les échantillons de
montmorillonite présentent toujours une cohésion suffisante pour

nouvoir 8tre découpés selon le protocole décrit dans la premiére

partie,

Rappelons que le spécimoen sountis au rayonnement X est

découpé ici nerpendiculairement au plan de base de 1!'échantillon,

Dana ces conditions, si unce orientation des particules £xiste,
13intensité maximum relevés sur llanneau correspond aux varticules
orlentees a ®° pawr. rapport au plan de base de 1'échantillon ;j e
étant l’angle de Bragg caracterlstique de la distance 1nteret10u~
laire choisie., Llintensité minicmun correspond aux plaquettes

orientées a & par rapport au plan de véférence, Or, comme no-us

le verrons, d(001) de la riontriorillonite restant pratiquement
constant, les comparaisons entre échantillons seront probablemiont
facilitées, In outre, du fait que © # 2°, un. doud anneau balaio

98 % du domaine angulaire d!orientation de la montmorillonite,

Ceci étant, rappelons quta c8té des mesures dlorientation,
la nédthode basde sur la diffraction des rayons X apporte des
renseignenments complénentaires et classiques, relatifs & 1'équi-

distarce apparente des fouillets, Ce second type de renseignement

cee/een
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88y t“es irmoriant a 00151derer, si 1ton veut étudier le r8le du
gonflement "1ntracr;stallln"_de la montmorillonite dans 1l'évolutio
du gysteéme,

a) Dtude de llorientation

it v St i e 7 i s e 1 e e s o e

Coixte dans le cas des autres argiles, nous avons prélevé
au départ un peu de pite argileuse da 18 le culot de centrifugation

et avant homogénéisation, afin de nettre en évidence éventuellemen

une or1entat1on préférentiellie,

Signalons dl'abord qu'la cette teneur en eau, l'argile récu-

pérée dans le tube de la ceatrlfupease présente une certaine rigi-

dité caractéristique d'un état de gel. In outre, -les anneaux de

diffraction restent parfaitement homogénes $3 il nlexiste doac nas

au dénart dlorientation préférentielle,

Tous avons ensuite confectionné les p&tons dlargile afin
de les soumettre & des contraintes croissantes,

A p? 1 et pour les valeurs du pF allant jusqula »F 2, les
spectres de rayons I révélent une orientation quasi nulle, puisque

R passe de 1,30 & pF 1 a4 1,50 & »T 2,0 (cf figure 30 a et b).

Dans toute la gammie dlénergie envisagéo, ce type de spectr

conduit A concevoir une sorte de resserrement entre les unités

morphologiques qui s'eflectuerait sans qu'on nuisse'noter une

quelconque orientation.

Ilous avons ensuite soumis ltargile & des contraintes supé~
rieures &pF2 A partir de pf 2,25, ll'indice dlorientation devieant
plus élevé (I = 1,70),-mais surtout la courbe de distribution des
intensités diffractéces prend une allure un peu particulidre, Ainsi
il epparait que, daus un domaine angulaire donné, les intensités
diffractées sont »lus eleveos. A pf ? »25, le domaine angulaire est
compris entre + 4LO°, Ce phenonene se prodult dtailleurs aux pF 2,
et 2,75, le domaine d'orlentatlpn preferentlelle se manifestant
regpectivement dans la fourchette + 43° et + %L2° environ (figures

30 d ot 31 a), Pour ces deux dernidires valeurs du nF, les courbes

P
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prennent l'allure de courbes de GAUSS tronquées ; aussi est-on

amené a penser gue les particules occupent toutes les orientations

Rossibles au sein du domaine considéré, Mous pouvons noter en outre

que de pF 2,25 a 2,75, le degré de liberté pronre aux particules
devient de »nlus en plus resitireoint au fur et A mesure due la teneur

en cau décroit.

LDxaminons maintenant comment évoluent les spectres lorsque
les contraintes deviemnent supérieurss ou égales A pF 3 (figure 37

b,c ot d),

£ pT 3, llindice d'orientation continue & croitre (R = 2,90,
mais en outre, la courbe acquiert une nouvelles forne qui tend a
so rapprocher cl'une courbe de distribution normale de GAUSS, Ceci
est dlailleurs confirmé par les valours du p" allant de 3 & 3,5 :
llorientation est alors mazimum dans le plan de référence (plan de
base de 1l!'échantillon), tandis qulelle déecroft au fur et & mesurc
gu'lon s'éloigne de celui-ci.

Ce type de diagrammie est wmaintenu jusqu'd pr 4,8 (41 ¢
dleau), qui représente notre dernidre mesure. Ainsi, les phases de
ltorganisation intervenant entre pF 3 et pl 4,8, clest A dire 3
des tomeurs en eau plus Taibles que précédemment, sont fort diffd-
rentes de celles qui existaient aux pF compris eatre 2,25 et 2,75 3
ainsi, dans une premidre nhase (pT 2,25 - 2,75), le phénomdne ds
diffraction affecte préférentielloment un domaine angulaire donnd
qui devient de »lus en nlus étroit au fur et A mesure qulton se
rapproche de pf 2,75, Cette nhase riarque sans nul doute 1!effor-

drement complet de ll!organisation initiale isotrope,

La seconde phase (pF 3 -~ pF 4,8), quant & elle, laisserait

penser que les unités morphologiques entrent en contact,

I1 est manifeste toutefois que notre approche de 1!'évolution
de llorganisation reste encore imparfaite et due nous nlaurons pas
rop des rndthodes de visualisation pour cerner de plus prés ce

probléme,
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Infin, il convient de rassembler les observations que nous
avons effectuées a pF 4,4, Pour cette valeur du pF (73 % dleau),
toutes les courbes de distribution que nous avons réalisédes correa—

pondent & un indice dloriemtation plus faible que précéderment .

Ainsi, la figure 32 montre un spectre réalisé A pF L, ot dont
R = 4, Remarquons que la courbe de gauss conserve une forme nornale,

mais qu'lelle devient plus aplatie,

& propos de ce fait, plusieurs explications peuvent 8tre
envisagées et notarment qu'd cette tenour on eau, la méthode de
coupe ne conviendrait plus, car elle provoquerait une perturbvation

h Y

dans l!'organisation interne, cette perturbation se situant & un

niveau relativement global.

Ajoutons aussi qutétant donné la teneur en eau, il est »Hoau
robable qutun réarrangemeant de grande anmplitude nuisse se produiro

D
4 ce stade du retrait,

=
*

b) Dtude de 1t'hydratation interfeuillets

O P S S e S O o et S ) i oy it S ) e G B e S Do ) et v P e o D it B S ety Pt G B9 e

ilous avons caractérisé le degré dforiontation des particules
en utilisant la diffraction des rayons X, Ce type d!étude ntest nas
habituel ; en revanche, la méthode est géndralerent utilisde pour
caractériser les paramétres de la maille cristalline dos argiles,

Dans le cas de la riontmorillonite, 1!'épaisseur des feuillet:c
étant variable en fonction de la teneur on eau, il convient d!oxa—
miner en mdme tenps les variations du paranétre (001) au cours des
diverses phases du retrait, )

..~--\\
Pour des teneurs en eau - 7§X%, d(001) reste toujours treés
voisin de 20 A°, Or, ceci signifié“due, dans la plus grande partie
dellessai, le retrait que nous avons observéd sur la montmorillonite

Ca se produit sans nodification de 1!'énaisseur apparents des

fouillets ; nous pouvons donc conclure qu'd 1!intérieur de ce

domaine, le retrait affecte essentiellement ll'eau situde entre les

narticules »nrimaires,

Y A
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In revanche, & pF 4,8 (95 % d'thunidité relative) d(001)
tombe & 15,5 A° ; le passage de pF 4,4 & p¥ 4,8 provoque ainsi

llexpulsion dlune partie de lleau interfoliaire,

Ltétat dlhydratation & 20 A° correspoudant & 1ll!éxistence
de 3 couches dl'eau eantre les feuillets, le passage a 15,5 A° corres-—
pond édu départ d'une couche dleau ; le minéral nlest donc plus
& ce stade hydraté qu'd deux couches dloau, Ces donndes sont con-
formes aux résultats présentés pmr de nombreux auteurs ot en narii-
culier par MERING (1946), BARSHAD (1953), . QUuIRK ~ (1%8),
ITORRISH (1954), TMIRSON (1962) BAIZN et LABAN (1963) qui confirment

que d(0C1) de la montmorillonite ne dépasse jamais 20 A°,

o Données sur l'observation directe de l'organisation

interne

llous avons appliqué jusqu'd maintenant les méthodes dtobser—
vation aux ssuls échantillons ayant subi toutes les phages du
retrait, lMais, dans le cas de la rmontmorillonite, et du fait des
fortes teneurs initiales en eau, il était intéressant de pouvoir
suivre 1l!'évolution du volume au cours des diverses phases du

retrat,

Hous reproduisons dans la figure 33, un schéma des diverses
formes géométriques observées sur 1'échantillon au cours des phases
succaessives, Ainsi, au départ, 1l!'échantillon est parfaitement
cylindrique § & pI" 1, le retrait affecte le diamdtre et 1l!'épaissour
de l!'échantillon, mais celui-ci garde sa forme, A pT 2y le retrait
so produit sans déformations importantes ; en revanche, a partir
de 2" 3, lo retrait affecte surtout 1l!épaisscur du phton 5 aussi

anl

une légére déformation apparaft qui devient trés accentude & pF 3,5

*
* ¥

Nous pouvons tenter de rolior ces différentes formes gédo~
métriques aux études de ltorganisation interne qui ont été rappor—
tées dans le paragraphe précédent., £ pF 1, llorganisation est

parfaitement isotrope, lt'échantillon conserve intégralement gz

forme cylindrique. £ »F 2,25, une orientation stest nroduite, mails

coefone
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dépar t.

pF

pF,

pF

PPy 5 I

Fig. 33 - Déformation des pAtons de montmorillonite au
' cours du phénoméne de retrait.
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elle n'affecte qulune fourchette angulaire donnde s aussi, cette
phase du retrait trés importante ne provogque pas de déformation
marquée, Tn revanche, llapparition de courbes de GAUSS normales

se produit concommittament avec la déformation des pitons, Mous
assistons sans auoun doute 4 une réorganisation des unités morpho-
logiques, ce qui implique nécessairenent le développement diune

déformation,

Enfin, au dela de pF 3,5, 1l!échantillon diminuec do volume D
il serait hasardeux toutefois de tenter de suivre 1'évolutinn de

sos paramétres,

Hous avons ensuite étudié les gfAteaux au stade ultime do
la dessiccation en examinant tout d'abord la tranche a la loupe
binoculaire (photo 7). Celle~ci ne permet pas dtidentifier ume
porosité dlorigine fissurale, La fracturation du pfton est dtail-
leurs trés difficile & rdaliser, llargile étant trés. cohdrento,
Ultérieurement, nous avons observé la mdme tranche au Stéréoscan,
dtabord & un grossissement X 1100 (photo 8), ce qui confirme les
résultats obtenus A4 la loupe binoculaire., Ainsi dans le cas de la
montmorillonite, la porosité du matdriau est essentiellement dlori-
gine texturale. Aux forts grossisscements, ll!orientation apparalt
nettement et affecte de manidre uniforme toute la tranche observiec.,
Les photos 9 et 10 rendent compte du type dlorganisation au sein
du matériau, llous constatons qu'il stagit ici dlensembles texturaux
& développement planaire particulidrement important que nous
appellerons "rubans® et qui jouent le r8le d'unités morphologiques,
Ceux~ci, qui sont trés chiffonnéds ot parfois repliés sur cux-nénes,
stempilent & la maniére do feuilles de panier superposdes les unes
aux autres, 5i nous essayons do proposer une dimension & ces rubans
nous sommes anenés a4 leur donner un diamétre qui dépasse souvent
2 P aggsocié & une épaissour qui semble inféricure & 200 A° ; elle
est donc voisine de 1l!'épaisseur de la particule primaire, tellce que

nous ll'avons définie antéricurement,

Ceci montre que, dans la montmorillonite, ll'association dcs

particules prinaires se fait préférentiellement bord 4 bord pour

constituer des rubans ; ce sont eux qui semblent donc jouer le r8lc

ceo/uns
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Fig, 7 - LEchantillon de montmorillonite 3 observation de la
tranche du pAton - loupe binoculaire x 10,

Fig. 8 -~ Echantillon de montmorillonite ; observation de la
tranche du pfton - MEB x 1100
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Photo 9@ - Fchantillon de montmworillonite ; observation de la tranche
du pAton (faisceau d!'électrons paralléle au plan de
référence) - MEB x 11000 -

Photo 10 - Echantillon de montmorillonite : observation de la tranche
du péton (faisceau d'électrons paralldle au plan de
référence) - MEB x 22000 -
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d'unités nmorphologiques de grande dimension, dont nous pouvons

pressentir llintervention aux Torts états d'hydratation,

Par ailleurs, si nous observons l!'échantillon perpendicu-
lairement au plan dlorientation (cf photo 11), nous oconstatons

llexistence de raccordements entre les rubans ; ceux~ci paraissant

steffectuer préférentiellement bord-~face, et parfois face~face 3

la plupart de oces associations sont conservées jusquta la phase

ultime du retrait. Elles conduisent & ltindividualisation dlune
sorte de "treillis" rubanné continu dont nous pouwvons, dans une
certaine mesure, définir la maille ; en revanche, il est assez
souvent difficile dl'indiquer 1l'l'emplacement exact des discontinuités
Ctest pourquoi nous conviendrons que 1'unité morphologique carac—
téristique de llorganisation présente une dimension qui correspond
sensiblement au paramétre de la maille du treillis rubanné, Cela
étant, en retragant l'histoire hydrique de la mountmorillonite, nous
verrons comment cette dimension est en liaison trés étroite avec

le degré dlhydratation de ltargile,

57 Description de l!évolution de llorganisation du

matériau au cours du retrait

P T . R P VR A P S B, G Rk A it B Ml PR i P I S oo Sy TS Y e Sy P RS DS it Bt g $0 S et (P

— i . ) Ay S g 20 P it St P S S S (e Sy P R e St P P SR R iy B e et S et

La premiére opération & avoir été entreprise sur le matérie:

mnontmorillonitique est celle de la dispersion. Les mesures approxi-

matives qui ont pu &tre réalisdes sur ce type de minéral, indicuent’
que la plupart des partiocules contenues dans la suspension dlargilic

dispersée stable ont un diamétre 1 R

Compte temu des observations que nous avons effectués sux
le matériau aprés séchage sous vide, et qui font apparaftre wne
structure rubannée continue, il est clair que ltopération de :dis-~
persion aboutit & diviser les unités morphologiques pouvant existex
4 un stade de dessiccation plus avancé (figure 34). Rappelons qu!
un certain nombre de discontinuités apparaissent sur les unités
morphologiques & une échelle voisine de 0,1 ~ 0,2 A; ce qui corres—

pondrait 4 la mise en évidence de particules libres,

cos/uen
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(a)

(b)

Photos 11 - Echantillon de montmorillonite ; faisceau d!'électrons
perpendiculaire au plan de référence : mise en évidence
de liaisons bord face entre les unités morphologiques :

(a) - vue générale de l'assemblage — MEB x 5500.

(b) ~ vue de détail - MEB x 22000.
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Ces données sont dlailleurs conformes aux travaux de
MERING et OBERLIN (1971), qui montrent que sur une montmorillonite

sodique observée au microscope électronique & transmission on

obtient g

- S0it des particules primaires,
s V4

~ Soit des particules libres composées diun nombre limité

de particules primaires associédes bord a bord,

Ainsi, dans la montmorillonite, lt'opération de dispersion
met en jeu une énergie suffisante pour diviser les unités texturalec
de 1l!'échantillon, A ce sujet, nous pouvons dtailleurs faire gquel-

ques remarques relatives & ce comportement de ll'argile 3

— Ainsi, ltlagitation mécanique et la présence dlun dis-
persant (la soude) suffisent & rompre les liaisons entre particules
libres, 1lous pouvons donc admettre que dans la montmorillonite,
1ténergie de liaison de particule primaire & particule primaire

(ou 1libre) est relativement faible,

~ De mdme, les liaisons entre particules primaires (ou
libres) se faisant essentiellement bord-bord et trés peu face-face,

nous pouvons penser que le travail de dispersion est dans ce cas

relativenent Tacilité,

Aprés avoir réalisé llopération de dispersion, nous avons
ensuite amené le pH de la suspension a 6,5 et ajouté immédiatement
une quantité suffisante de CaClz, de fagon & provoquer une flocu—
lation trés rapide et trés compléte de ltargile, llous obten ons
A

ainsi un regroupement de la plupart des particules qui avaient ét3

sénarées au mowment de la dispersion,

ITous pouvons difficilement accéder a llorganisation de
1targile & ce stade des opérations ; toutefois, aprés une série de
lavages et de centrifugations successives, nous avons comme d.ans
le cas des autres argiles, effectué un test de mesure dtorien tation

4 L

aux rayons X. Tous les spectres réalisés a une teneur en eau proche

de 1200 %, et avant homogénéisation de la pite argileuse n'ont

révélé aucune orientation préférentielle.

rs mfluil -
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Vue de face

(particules primaires
assocides bord & bord)

nité
orphologique
[ Y I 1 T ) — T 1 B | Vue en coupe
)
A
particules primaires
idsultat de

a1 dispersion

particules libres

L e—gbo&f—é

Fig. 34 - Constitution des unités morphologiques de montmorillonit
et mise en évidence de particules libres ou primaires
lors de la dispersion,
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Ajoutons que les observations au microscope a balayage
nous indiquent qu'lune association du type B~F eatre les unités
norphologigues est conservée lors de la phase finale du retrait :
nous sormes donc amenéds A oconcevoir une organisation isotrope de

la montmorillonite qui se met en nlace de la fagon suivante @

~ Dans un premier stade, il se produit une association
bord A bord entre les particules primaires ou libres pour Tormer

des rubans,

L 13appui de cette conception, on peut utiliser les travaux
de MERTING et OBERLIN (1971) qui ont montré que, sur une.montmoril~
lonite Ca dtudide au microscope électronique, les particules
stassociaiont bord-bord pour former des "agrégats" de grande
dimension,

~ Dans un second stade, les rubans p‘enchevétrent et
slassocient esseontielloment borde—fade pour constituer ure sorte

doe treillis contimu,

Rappolons que de nombreux auteurs ont mis en évidence la
formation dlune. arch;tecture tr*dlnen51onnelle l8che, pouvant
cocuper un volume oon51derable et qui semblait résulter d'un
assemblagoe nordnbord ou bordnfwce entre partlculeu. Parmi ceux-~ci,
citons WEISS, FAHN ot HOFMANN (195?), VAN OLPHEN' (1973)

ot gag S e Wt P S (i i S S e Mg e s ) et P S P ey By ey e g ke I

Signalons tout dlabord qu'd 750 ¢ dleau, la pAte argileusc
vanant d!8tre horogénéisée possdde une cohésidn-limitée_; il est
imnossible dans ces conditions, de mouler un glteau de 1 cm
d'épaisseur, sans qu!il se déforme en quelques minutes. L cet te
teneur en cau, le matériau possdde donc déja toutes les quali.tés

dtune argile thixotropique(*),

(*) La thixotropie est un comporiement, caractéristique de cer'tainer
argiles qui, aux fortes teneurs en eau, peuvent passer do 1%¢é tat
rigide (gels a l'etat liquide par simple agitation, liais, on
laissant le matériau au repos, celui~ci retrouve ranidement ses

‘propriétés initiales,

PENET
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Cela étant, nous appliquons ensuite la contrainte »p™ 1
(10 g/cm2)., A 'ce stade, qui correspond & 500 ¢ dteau,. le matéricu
posséde une parfaite rigidité 3 il "se’ découpe *tris biémn avec un

£il de faible section (2/100 mm).

Cette premidre phase du reotrait slest produite sans que
ltargile présente des spectres orientés aux rayons I 3 llorgani-—
sation reste parfaitement isotrope.

Si nous poursuivons llexamen du matériau a »F 1,25 ;3 1,5C
1,75 3 2,0, ltargile pord comme znous ll'avoans vu de lteau en quant

importante en assurant encore un retrait de caractérce isotromne,

Pour éxpliquer ce comporiement entre pIt 1 et pi” 2,0, nous

sommes amenés & proposer le systéme dlinterprétation suivant.

Utilisation d'un moddle cubigque

A partir du moment olt 1o matériau argileﬁﬁ.acqﬁiert une
rtaine rigidité, clest qulune architecture tridimensiommelle
oxiste et gqulelle résulte dl'une disposition bord-face (B-F) des
uﬁités.morphologiques. Connaiéséﬁf'ald“v la teneur en eau et la
surface externe mise en jeu, nous nouvous, a partir'du film dtear

uniformément rénarti sur toute la surface externe, concevoir un

systéme géométrique et avoir ainsi une idée ‘sur llaspect de celu:

ci aux fortes teneurs en eau,

Adnettong par exemple que l‘arrangement tridimensionn.el

considere dellm1te des porecs de section’ cubique dont llar&te C dc¢

taﬂlle épale a
1ltunité mornhologlque définrie précédemment,

Si H est la teneur en eau et 0 la surface externe de
llargile, l!'épaisseur du film dl'eau uniformément réparti sur tour

cette surface stéerit ¢ H

= ©
S

Examinons maintenant lés relations entre c et e § en
egllgeant le volune de la mat1ere solide, ot la teneur en eau

interne aux feuillets (35 %), le volume du nore uaitaire, pour u:

5 3.

teneur en eau H, doit 8tre égal a 6 UZ X e = Or. en déduit

alors que C = 5 e,

cveloen
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A partir de ces donndes et avec une surface, externe de 60 m2/g,

on obtient aisément les valeurs de ¢ pour différemtes teneurs en

eau ¢
2hoo % € = 2,4 pn
1200 % C = 1;2 A
600 % C = 0,6 R
300 73 C = OsB)-{

Compte tenu des données microscopiques relatives & la dimension des
unités morphologiques qui, rappelons-le, sont voisines de R

il est vraisemblable qu'd 1200 % dleau, le matdriau a déjd acquis
une structure tridimensionnelle ot méme que cette structure et

déja chiffomnée puisque l'on trouve C { 2 Re

Cela étant, la dimension des unités morphologiques restant
fixe, nous constatons que le diamétre moyen des pores peut évoluer
considérablement, ce qui implique dos possibilitéds de déformation

trés importantes,

Lu total, si ce modéle nlest pas trés loin de la réalité,
nous pouvons en tirer un certain nombre de conclusions relatives
2 la mise en place des unités morphologiques et au.comportement du

matériau aux diverses teneurs en eau.

lMise en place et évolution de l'organisation tridimensionnelle

iéotroge

Comme nous l'avons vu, la dimension des unités morpholo-
giques parait identique tout au long des différents stades de la
dessiccation, Ceci nous incite & penser que le comportement du
matériau est conditionné par le nombre de particules primaires
formés par llempilement de 15 fouillets, qui s'associent bord &
bord, de fagon & former des rubans .de dimension donnée au moment
de la floculation, Aprés floculation, il n'y aurait plus do possi-
bilitéds de rdéorganisation des unités morphologiques ainsi comnstitué.
et le comportement du matériaun découlerait principalement de 1z

mise en jeu de paramétres stériques,

eoefenn



127 -

Lingi, aux teneurs em éaun immortantes, clest a dire non
compatibles avec ll!existence dlun systéme poreux A organisation
tridimensionnelle, celle—~ci existerait mais sous une forme

discontinue. Dans ces conditions, le matériau ne serait pas cohé-

rent § clest ce type de comportement ui existe tr2ds mrobablemen
’ ot H &

au~dessus de 2000 % dteau, - -

In revanche, dés qulune architecture tridimensionnelle
continue se met en place, le matériau apparaft comme étant parfeai.
tement cohérani, Au demeurant, ltorganisation reste encore fragil
et il suifit dl'une légére perturbation pour détruire cette archi~
tecture 3 dtoh Ll'apparitiorn des nhénoménes thixotropiques.

Enfin, dés que la teneur en eau devient inférieure & unea
certaine quantité, llorganisation devient instable : le systéme

poreux s'!effondre et sloriente,

Nemargrons toutefois, que si globalement ll'organisation
du matériau paralit sleffectuer de la sorte, le mécanisme de llorg
nisavion semble un peu plﬁs compléxe, In effet, le domaine carac-
térisé par une architecture tridimensionhelle isotrope nlest pas
fugace, puisque nous ne notons pas dl!orientation des particules

usqutd 370 ¢ dleau, -

o 51 toutes les unltes morphologiques se trouvant au contac
bord-face & 1200 ¢ o d'eau, cela veut dire & fortiori qu'a 37C “
elles le so=t toujours (¥) ; ceci signifie domc qulelles sont
capablés d!ocouper un volume plus restreint, Si nous teuntons de
schématiser un tel comportement du matériau, (of figure 35), nous
arrivons & la disposition 1 & 1200 % et la disposition 2 & 370

llous constatons dtailleurs que ce dernier implique une certai.ne

déformation, une sorte de plissement & propos duquel nous somiues

amenés a faire les quelques remarques suivantes @

(*) nous admettrons A ce stade de 1'étude que les lizisons
bord~face ne sont pas rompues
& L

NCVLEE
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Disposition 1 :
1200 % dl'eau

Disposition 2 :
370 % dleau

Fig. 35 - Représentation schématique de l'arrangement a
1200 et 370 % dleau,
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-~ La montmorillonite est une argile possédant des unités
morphologiques trés déformables, Ces déformations sont probablemeﬁt
plus aisées que dans les autres types dlargiles, étant donné qu'il
nlexiste pas ou peu dlassociation face~face des particules primaires
conduisant & des agrégats, mais seulement des liaisons bord-bord
entre particules primaires, qui joueraient un r8le de charnidres,

~ Au demeurant, cette déformation ntest certainement pas
infinie, du fait que les rubans possddent une certaine rigidité.
Ceci nous permet de passer au stade suivant de 1tétude, ctest & dire

dtexaminer, ce qui se produit vers pF 2,5,

Passage & une organisation anisotrope

Jusqu'd pF 2 (I =370 %), le retrait était de nature iso—
trope et les rayoms X ne faisaient apparaitre'aubune orientatioz.
In revanche, a partir de pPF 2,5 notamment, le retrait steffectue
de maniére anisotrope et n'affecte donc que 1!'épaisseur de 1l!'échian~
tillon, i ce stade, llorientation préférentielle des particules
apparait et les spectres de rayons I conduisant a4 des courbes de
GAUSS tronquées 3 ainsi, les particules semblent occuper toutes les
positions & 1tintérieur d'une fourchette éngulaire donnée, Ce
domaine angulaire va dl'ailleurs en so resserrant au fur et a mesure

qulon se ranproche de p* 3,

En conservant le modéle cubique que nous avons présenté,
antérieurement, on arrive & affecter une valeur de 0,3 B au diamétrc
du pore pouxr 300 ¢ dlean, Il nlest donc pas dtommant qué notre sys-
téme poreux (treillis) sleffondre § mais comme cela se fait progres-
sivement, le contact face~face nltest pas du tout parfait, ce qui
oxplique 1l'individualisation des courbes trongudées déerites

nrécédermment,

Enfin, lorsque nous passons a pF 3 et au-deld, 1'intensité
diffractée est de plus en plus importante et mrend ltallure dl'une
distribution normale, '

Cette phase du retrait, met en jeu des énergies importantes

et provoque llexpulsion de la plus grande parfie de lleaun externe,

AT
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Compte tenu du fait que d{001) = 20 A°, la Jdistance entre deux

unités morpnologiques parfaitement paralleéles, serait de

o dteau

~

4Cco A° & 155
200 4L° A 95 ¢% dteau

100 4° & 50 $% dtleau.

s

Tous voyons qu'é ces teneurs en eau, nous arrivons eu nratique &

un véritable contact solide~solide (cf »photos ¢ et 10), ALinsi, le
particules doivent sl!aplatir, slemboiter, glisser.les unes sur le
aufres de fagon“é_occuper uz volume »Hlus restrqint. I1 ntest dlai
lours pas 3tonnant qulure déformation apparaisse a ce stade : cle
e quelque soxte une conséquence des_qontpaintes devant &tre nisec
en jeu pour meitre au cbhtacf'ééélééftiduies.ffés'f6rfémeht ondue—
lées et pour expulser omn mdme temps-la »nlus grande partie de ltlea

externe vers »7 4,8,

Cela étant, notons que .cette phase du retrait ainsi que
toutes celles qui ltont précédée, se sont produites sans qutil vy
ait eu modification de l'épaisseur apparente des feuillets ; par
voie de conséquence, au niveau de cette étude, nous sommes amenés
‘4 considérer qulil n'y a pas eu départ dleaun participant a 1lthydr
tation des cations interfoliaires, D'autre part, les études au
nicroscope élactronique semble;t confirmer qutun grand nombre de
liaisons bord—-Fface interurités morphologiques sont conservées lors
du retrait, Ceci sigrifies donec que le retrait de la montrnorilloni
Ca met en oeuvire des dinteracitions de type bord-~face, qui sont

relativement de grande énorgie,

Par la suite, lorsgué nous passons & pI 4,8, 1ltlexpulsion
de deux couches dleau interne aux feuillets se »roduit, ce qui
porte 1l!'énaisscur apparente des feuillets a 15,5 L°, A ce niveau,
nous ne savons nlus corment rénartir lleaun, autour et dans les
ﬁarticules primaires, car nous ne pouvons savoir si les espaces
interfeuillets sont rerplis cormploétement, Tn supposant que ce le
en soit ainsi, la couche d'eau exterme passe a 3C 4®, soit 10
couches dteau monomoléculaires, clest a dire qu'elle est deux Toi

moins importante qu'ad pF 4,8, Comme nous le verrons, ces diffdérer

ves/enn
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considérations aideront &4 comprendre les propriétds mécaniques

de llargile ; en effet, ce n'est que lorsque le film d'eau exter:c

est suffisamment.épais qutil assure une "lubrification" entre

les unités morphologiques,

IEnfin, notons que, dans le¢ domaine des teneurs en eau

\

inférieures & 40 %, le retrait quoique faible continue a se .

' \
produire : la montmorillonite n'a donc pas l'air dtavoir de limito,
de retrait,; au moins dans les domaines de .contraintes que nous i

avons appliqués au cours de cet essai,

oonfwui
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¢ —~ ILLITE =~

10 Brefs rappels sur les propriétés générales

du matériau utilisé

L'illite du Puy en Velay est une phyllite 2/1 dioctaddric
a ominante ferr*fere. Dans 1e materlau, les feuillets élénentai
sont assocles par groupe de T environ ot constituent aingi une
particule primaire., Au sein de'cette particule, le nota551um sit
entre les feuillets cowmense les charges internes et bloque tout:

hydratation et expansion interfeoliaire,

1textérieur des particules, le déficit de charge corre

pondant aux substitutions ainsi que le déficit de charges super-

’
L] ’\.’.‘,.\'

ficielles sont compenséds par des cations, qui peuvent 8tre 4dirfe
rents du potassium, et notamment par du calcium, puisque dans le
essais rapportds ici, nous avons rendu au départ llargile calciq

L'étude des pro»ridtés morphologiques réalisde au micros
cope électronique a 1révélé que les particules priaaires sont ass
cides bord - bord et face - face, Ces particules primaires forme
donc des agrégats, qui peuvent Stre de taille et de forme variab

llotons en outre quo chaque agrégat posseéde de ce it une coritai

porosité interparticulaire, qui est dlailleurs plus ou moins

accessible a ll'eau., Clest 1a un point a retenir, car nous verron
que ce type d'agencement confére au matériau certainces propridté
caractéristiques. llous avons constaté ainsi que la surface exter
mesurde au BIT est irportante (13 n2/g). Rappelons enfin que 12

capacité dl'échange en cations est de 30 m.e., pour 100 g.

2° llesuyes globales caractérisant le vetrait

Jous avons regroupé dans le tableau YIT les résultats ¢
tifs aux mesures globales du volume correspondant a une cozntrai:
domnade, ilous nous référerons & ce tableau général pour obtenir
les valeurs exactes, qui ont été utilisées sur les diagramnmes c-

courbes ci~aprés,

ionlaien
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Tableau XII -~ Mesures globales caractérisant le retrait de
1tillite, Les résultats ont été calculés pour
une densité réelle de 2,80 (35,7 cm3 pour 100 g

de solide)
ainte | - Volume Volume Volume Porosité Porosité Quantité
quée total d'eau pour|dtair pour totale en occupée dlean
.chan- | pour 100 g| 100 g de 100 g de pour cent par lLl'air | extraite
n de solide solide solide (% volume |entre deux
total) [équilibres
: successifs
le 174,0 137,0 1,3 7945 0,7
135,1 97 57 1,7 73,6 1,2
0 126, 5 89,3 1,5 71,2 1,0 2,4
116,6 80,0 0,9 69,4 0,7 9,3
102,2 66,5 4) 65,0 0 13,5
92,2 55,8 0,7 61,3 1,2 10,7
85,8 48,5 1,6 58,4 1,9 743
82,1 43,6 2,8 56,5 6,6 4,9
79,0 38,2 5,1 54,8 10,0 5.4
81,0 36,6 8,7 55,9 10,7 1,6
66,7 28,9 Tyl 46,5 10,6 77
65,3 955 20,1 45,3 30,8 19,4
5 6545 T42 22,6 45,5 34,4 2,3
0 65,2 3,8 25,7 L5,2 39,3 3,4
9 65,1 0,1 29,2 k5,1 L5 3,7




~ Volume apparent

(cm3 pour 100 g)

Teneur en eau

(cm3 pour 100 g)

L

3 v '?
50 100 150

aln

Fig. 36 - Courbe de retrait de 1l'illite



a) Delation volume ~ teneur én eau

La figure 36 présente la courbe de retrait obtenue dans
cet essai, La densité réelle du matériau évalude a partir de la
forrmule structurale est de 2,80 3 dans ces conditinns, 100 g de

golide occcupent 35,7 cm3,

‘Ltéchantillon, préparé selon le protocole décrit précé-
derment, représente au départ 1!'état saturé, Lorsquton améne le
pAton 4 des tencurs on.eau plus faibles, la diminution du volume
obtenue est égale a 1a guantité Ateau extraite ; en effet, tous
los points sont alignés sur une paralldle 3 la premidére bissec—
trice, dont l!ordonnde & llorigine est 100/?_= 35,7 cn3 pour iCO g

de solide,

Dans cette gamme de teneurs on eau, la réduction du voluwae
procéde donc d'une sorte de rapprocherment des unités morphologiques,
ce dernier résultant de 1'4limination dlune quantité dleau corres—
pondant a la dimirnution du volume. Le retrait abtonu steffectue

L
de la sorte en milieu saturé.

Bn dega de 48 % dteau (p™ 3,5), le volume apparent de
1téchantillon subit un retrait, qui devient inférieur au volume de
liquide extrait ; l!'échantillon n'est alors plus saturdé en eau ob
une partie de la porosité est occupde paf de l’air.fﬁe phénoméne
continue & se manifester jusqu!a des teneurs en cau inférieures a
29 4 (pr 4,8), tenour & partir de laquelle, leo volume ne change

plus 3 on a ainsi atteint la limite de rotrait, -

Dans le cas de 11illite, comme pour les autres argiles, le
rotrait du matériau se produit ddnc'tout dlabord en milieu saturé ;
mais, dans une scconde phase, nous atteignons une sorte de limite
volumique, qulton anpelle M"limite de wretraitht, Il coﬁvient de
signaler toutefois qu'a la linite de retrait, la porosité globale
de 1'illite est importante, puisqulelle est égale & L5 %. En
»éalité celle-~ci est la somme des porosités existant 4 divers

niveaux, et narmi lesquelles on peut citer :

TNy PP
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s la nor051té au se:n des uplues morpirologiques,
« la porosité 1nterun1tes MO} nologlques

« une porosité fissurale qui wste a définir

Zn ce qui concerne cette derniére, il nous est possible,
apres fragmentation des nftons dlillite, de constater ll'éxistence
éventuelle dlune porosité fissurale, Sans entrer ici dans les
détails de la description déscription de l'organisation interne,
indiquons néanmoins que celle—ci existe dans ce mqtériaa et qulel

revét méme une certaine importance,

b) Relation contrainte-teneur en eau (figure 37)

T e o et S et o ) e e P Ay ot oy e S e e e T L T P G I P o

La »nremiére contrainte appliqude & 1!'échantillon corressc

4 pF 1, clest &4 dire & 10 zg/cm?2, L cette contrainte, le mindral
7 . - . . -

peu hydraté (98_% dleau) ; de ce fait, la diminutior du voluze dc

1téchantillon sera limitée e% de Deaucoup infériesure A& celle de i
P

montmorillonite aux mémes états ce contralnte.

lTous avons enduite appliqué des contraintes successives
croissantes de 0,5 en 0,5 unité »™ au cours dl'une premiére phase

de ltexpérience,

Contrairement a4 ce que nous avons ébservé dans.ia montmox
lonite, la courbe contrainte -~ tenewir en eaun oregelue ‘dlune mani}
générale des accidents beaucoup roins marqués, ifous relevons ent:
pF 1 et 2, un départ d'eau ﬁiﬁs'réduit qulentre »F 2 et 3., De mbn
entre pi 3 et E,h, celui~ci demeure plus faible gu'lentre pPr 4,8

et 5,4,

Tous mettons ainsi en évidence deux zones énergétiques dc
plus grande semnsibilité, que nous pourirons probablement relier &

dlautres paramdtres et notamment aux dimensions du nAton dlargile

c) Etude .des paramﬂtres du retrait

T B o bt 1y By ot e G it e ey it o i Y At o P i 0k St P S S sk S T oy

La teneur en eau initiale de la pAte argileuse &tant fai

la variation des paramdtres du volume sera ici trés limitée,

S
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ITous avons déja vu que les mesures du diamdtre et de
liépaisseur d'un échantillon aménent a déceler une certaine iso-

tropie ou amisotropie du retrait,

Au demeurant, si nous observons les domnées chiffrées e/eco
et d/do (tableau XTIT), nous constatons gue pour 11'il1lite, 1la
variation des paramétres du retrait est minime et que, dans toute
la gamme des teneurs en eau, il est pratiquement impossible dlinter--
préter telle ou telle phase du retrait comme étant de nature iso-—

trope ou anisotrope,

La précision des mesures est donc trdés insuffisante ; indi-~
quons néazmoinrs que si le retrait affecte nrincipalément 1'épaissewr
de 1ltéchantillon, un léger retrait latéral se nroduit, puisque
d/do passe de 1 sur le matériau de départ & 0,87 & la limite de
retrait. Cela étant, nous n'avons pas relevéd de déformations

majeurass sur le matériau, celui-~ci gardant sa Tforme cylindrique.

Irfin, les constatations que nous avons effectudes sur des
échantillons, dont la teneur en eau est 29 %, montrent qula

nartir de ce stade, les pltons dlargile deviennent fragiles.

Noeg fissures apparaissent qui débouchent mdme sur llextdé-
rieur et ceci semble devoir &tre associé A une sorte dleffondrement
de la structure, Ce changement de comportement s'accompagne dlunse
nodification trés marquée de la couleur, puisque de bHleu foncé et

dlaspect brillant, 1l!échantillon devient bleu clair et mat,

Ce nhénoméne intervenant quand nous soumettons le piAton
& des contraintes allant de pF 4,4 & p? 4,8, il est manifeste
que ce dernier »I" st!avére suffisant pour faire évoluer le matériau
vers un solide dans lequel les propriétés physiques sont sans nul

doute trés différentes de celles observées précédemment,

Au sujet de cette derniére question et sur celle de
1l'organisation du matériau dont nous ne connaissons que peu de
choses & ce stade de notre démarche, l'étude par les rayons &

devrait nous apporter un certainr nombre de précisions complé—

mentaires,

cee/enn



Tableau XIII - Paramétres du volume des pAtons d'illite.

Teneur i e/eo
on oau e/eo d/do /d/do Observations
98 0,85 0,97 0,87
89 0,82 0,97 0,85
80 0,68 0,94 0,73
67 0,60 0,95 0,62
56 0,55 0,93 0,59
Ly 0,53 0,94 0,56
i 0,51 0,89 0,56
38 0,48 0,89 0,59
37 0,45 0,89 0,57
< _fj.ssuration apparente
29 0,46 0,88 0,51 et effondrement partie:
10 0,43 0,87 0,53 e
7 0,40 0,88 0,49
L 0,44 0,87 0,46
1 0,4k 0,87 0, 50
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3° Etude de ll!organisation interne a ltaide de

la diffraction des rayons X

Condition de 1lt!expérience

Y

Ltétude de llorientation par les rayons ¥ appliquée a
1tillite n'a pas posé de difficultés particulidres, le matériau
acquérant immédiatement une cohésion suffisante »our que 1lton npuissc
préleverlpn_mic:oéohantillon dans de bonnes oconditions, Touterlfois,
les teneurs en.eau étant faibles et la densité rédelle du matériau
élevée, il a fallu veiller, par suite des phénoménes dl!absorptioxn,

A ne pas prélever des tranches de plte argilouse supdrieure a 500}9

r rd s
Ceci étant, le plan de coupe a toujours été'réallsé Derpei-

diculairement au plan de base de 1l'échantillon, Aussi, lorsque

1tanneau considéré présente une intensité hdétérogéno, llintensité
maxirmum obtenue avec 1’aantipathode dehcuiyre,corfespond aux parti-
~cules, doat le plan (001) fait un angle de k,5 par rapport au
plan de référence, Quant a 1tintensité minimup, elle résulte des

réflexions provoquées par les particules orientées & 90°,

nésultats

L1étude de la pite argileuse obtenue anrés floculation an
chlorure de caldiﬁm, centrifugations et lavages successifs & lleau

distillée ne révéle aucune orientation préférentielle. A ce stade,

nous sormes conduits a considérer ltassociation des unités morpho~

logiques comme étant en majorité de type bord-~face,

Aprés homogénéisation, nous avons alors rempli les annecaux,

puis les avons soumis comme dthabitude 4 des contraintes croissantc

Les courbos rdalisdes jusqu'ad pF 2, révdlent que llorien—
tation reste mulle (cf figure 38 a). Ainsi cette phase du retrait
ne serait pas provoquée par une orientation des tnités morpholo-
giques les unes par rapport aux'éutres, mais plutdt par une sorie
de'rapprdchement de ces unités, Celui~ci serait d'ailleurs limité,

car il ntaffecte que 20 % du volume entre pF 1 et DF 2,

conlens
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La deuxidme phase du retrait apparait brutalement a pF 2,!
et so poursuit jusqu'd pF 3 (figure 38 b et o), Ltindice dlorien-
tation R qui était égal & 1, passe & 3,5 pour »I 2,% et & 5 mour

F 3. Cette orientation se produit lorsque la teneur en eau décro?

plus rapidement que précédemment et passe de 80 & %6 “ dleau,

‘Dans le domainé coﬂsidéré, on peut'donc'inte“nré%er le
retrait uubi par l’echantlllon, corme découlant dlune modifioatio:
de llorientation’ globale des pea rt*culeu nrimaires, Celles-~ci ont
tendance & disposer leurs faces (001) narallelemeﬂt loes unes aux

autres, de manidére & occuper un volume plus redtlt.

Si malqtenaﬁt nous exwmuainons les courbes obtenues pour le:
R subeﬁleurs a 3, nous constatons que 1’1nd10e dtorientation e%
la forme des courbes resteﬂt 1dent1ques (flgurcs 35 d et 39 a et 1
“ourtaat dugs la TOone con51dereo, la guantité dleau 1ibérée ntes:
nas nulle ' il somole donc qu'une sorte de blocage des éléments
texturaux ne permeute plus, a lla;de de ce type de méthode, de
mettre en évidence une évolutionMvisible" de 1llorganisation. Il
faut noter qu'a ce stade, ltindice dlorientation reste faible
(2 = 5) et le domaine angulaire d'orientation préférenticlle
assez important (+ 28°), S

Ltorientation globale des particules pPrimaires peut donc

8tre con81deree comme limitée par rﬂﬂnort A ce qui avait été obte:

avec de.la kaolinite pur exemole.

Four expliquer ce comportement de 1lt!illite aux teneurs on
eaun faibles (co rtraintes supérieures a pF 3), nous sonmmes conduidb:
a formuler diffdéreantes hypothdses et notamment & envisager le r8lc
quo peuvent jouer certains facteurs, tels la graaulométrie du
matériau expérimenté et la. norﬁnolo gie particulidre des agrégeats
dtillite, Ce cermier faoteur sembdle dlailleurs avoir une grande
importance du point de vue de lﬂ_rédﬂ“tition de ll!'eau dans le
matériau, Les meuhodes d'obsarvatlon et en particulier le micros-~
cone dlectronique a balayago qul permgt de visualiser llorganisatic
in#eragrégaps, vont nous ai@er a micux comprendre le comportsonent

de ce type de matériau,

oo om
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4o Donndes sur llobservation directe de llorganisation

interne

O~

Rappelons que ces méthodes ont été anpliquées a 2 cas

extrémes ¢

a) & dos échantillons secs, clest & dire ayant subi
toutes lod phases du retrait § dans ces conditions, nous nlexarmi-
nerons que llorganisation finale du matériau ; & ce stade, on peut
considérer que llorganisation des particules est la plus commactoe
et, par voie de conséquence, que llagrégation des particules es®
maximum § ceci sera dtailleurs effeoctivoment démontré plus loia,

]

b) & unc suspension trés diluée et parfaitement dis-—

persée ; dans ce cas, si une division dos élénonts texturaux so
manifeste; la méthode doit nous apporter quelques informations,

méme partielles, sur le regreupement éventusl des agrégats,

Aingi, les deux méthodes envisagées, microscope électro~
nique a balayage (ler cas), ou 3 transmission (2&me cas), doivent
nous aider & nréciser les effets de llanalyse granulométrigue sur
le matériau ot, en mdme temps, nous permettre de comprendre le

mode d'assomblage des éléments texturaux au cours du retrait,

a) Txamen du matériau au microscope électronique

O et e ) P et G P G i ) Sy . e . Pt e Yy e R Gy S S g M A, G Pt P P S, St SRl A PR P g 5 Al S v St e PR

& _balayage

et Gy D b g Sy gt

Nous avons d!abord fracturé un échantillon sec, perpendi-
culairement a4 son plan de base, aiin dl'observer la tranche de
1t!échantillon ainsi mise & nue, 4 la loupe binoculaire, clest le
développement dtun extraordinaire réseau de fissures qui frappe
en premier 3 celles~ci sont concentriques et débouchent en partie

sur llextérieur (photo 12) ; indiquons toutofois que le fait dtavoi

fracturé le pfton a probablement accru llampleur de la fissuration,

ceefens
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Photo 12 — Echantillon dtillite ; mise en ¢vidence d'une
fissuration concentrique trés ddveloppée.
Loupe binoculaire x 15.
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Le socond élément qui apnparaft, clest llorganisation des
éléments texturaux qui composcent 1!'échantillon : celle-ci resseublec
tout a fait a une organisation tvne "pelure dloignon" et consiste
en une superposition d¥cailles de forue concentrique qui, aprés
séparation, mesurent quelques millimétres de longueur avec une

épaisseur de llordre du millimdtre,

5i maintenant nous observons les édcailles sur la tranche
en utilisant le microscope électronique a balayage, nous pouvons

tenter dlaccéder & llorganisation interagrégat,

Au grossissement x 550 (photo 13), un litage grossier
apparaft qui est paralléle au plan de base de 11'4caillce, Ce litase
fait penser & une zone de décollement préférentielle, qui pourrait
8tre & l'origine de la formation des dcailles, L!épaisscur de chnguc

1lit oscille aubtour de 5 a 10 P

ITous pouvons accéder & llorganisation globale dtun 1lit en
observant la photo 14 (x 5000). Ce qui frappe au premier abord,
clest le trés grand désordre qui se manifeste dans l'organisation,

A ce niveau, l'orientation parait donc trés limités,

Pour décrire llorganisation dldmentaire au =niveaun des
unités morphologiques, nous utiliserons les photos 15 et 16 rdéalisd:
& un grossissement encore plus élevé {x 20 000), Comme précédemmont
ltaspect 1ié au désordre persiste, mais & ce niveau nous distin—
guons des unités morphologiques de forme et de taille variable,
dont il est difficile de donner une limite, tant ll'assemblage os?
cémpact (15). Ltarrangement consiste en un enchov8tremont de .ces
unités morphologiques assocides »nlutdt face~face, mais dont les
éléments les plus fins occupent les interstices, I1 semble aussi
qutune certaine courbure ait aiffecté notamment les unités morpho-

logiques les plus grossiéres au cours du rotrait,

En examinant plus en détail, nous avons pu avoir une idde

de ltépaisseur de llagrégat § celle~ci est de 1000 4A° %%5%entre,

ce qui correspond a4 un empilement face & face de 10 particules

nrimaires environ,

cselvea
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Photo 13 ~ Echantillon d'!'illite ; observation de la tranche du phton
mettant en évidence un litage grossier - MEB x 550 -

Photo 144 -~ Echantillon d'illite ; observation de la tranche du piton
illustrant llorganisation a 1l'intérieur d'un lit ~
M£B x 5500
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Photo 1§ - Echantillon d'illite ; observation de la tranche du piton
(faisceau d'électrons paralléle au plan de référence),
Détails de l'assemblage des unités morphologiques.MER. x 22 000.

unité morphologique.

discontinuités.

Photo 16 ~ Ichantillon d'illite ; faisceau d'électrons perpendiculaire
au plan de référence. Détails sur la taille, la forme et la
constitution des unités morphologiques - MEB x 22000 -
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Tnfin, on dirigeant le faisceau d'électrons perpendicu-~
lairement au plan de référence, nous avons pu appréhender la forme
et llarchitecture des agrégats, Ainsi, la photo 16 rdaliséde suivaent
cette di"ectlon, fait apparaftre des agrégats dont lo diamdire

va«1é&&§“ﬁ”§*% O,u‘u environ § ceux~ci sont constituéds de pvarticules

primaires assocides bord & bord et dont la taille est proche de
500 A°, Compte tenu de 1l'épaisscur (705 A° environ), nous voyong
que le nombre de particules primaires constituant une unité morniio—

logique peut 8tre considérable ( > 1000)(cf figure 40),

b) Examen de la suspension au microscope

i et G e e, o A S it S GO B S R it e e e B ) B S e S Y S S Ay Pep S S St ey ] Pl Bt

éloctronique A transmission
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Il conviont a ce stade de 1!'étude de vérifier stil existe
une similitude entre la forme et la dimension des agrégats dlw
matériau en place et ayant subi toutes los phases du retrait et ce
que nous observons au microscope électronique a transmission sur

une suspension dlargile trés dilude,

La photo 17 est trés révélatrice a cet égard, en ce qui
concerne la dimension des agrégats : aucun phénoméne de division
ntaffecte les unités morphologiques qui conservent leurs dirmensions
I1 ne semble pas non plus gqufune division ait affecté la particule

suivant son épaisseur,

On est donc amené a conclure que lltopération -de dispersion
ne divise pas les agrégats et quc, nar conséquent, 1l'unité morpho-
logigue qui intervient dans llorganisation du matériau est la

méme, quelle que soit la toneur en cau présente dans lt'échantillon

ou encore quel gque soit l!'état de ce matériau,

e alfwie s
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Photo 17 ~ Echantillon d'illite : taille et morphologie
des agrégats a partir d'une suspension d'argile
dispersée ; microscope & transmission x 15000 *

*¥ Cliché A, FORNEZ - Centre de Recherches sur les Organisations
cristallines imparfaites 45000 Orldans La Sour
]
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5¢ Description de l!évolution de ltorganisation

du nmatériau au cours du retrait

a) Ztat_dlorganisation du matériau conséoutif

T P PR G B B Ty mf o S ST URNS IR TR B it B S0t iy ) e ey P G PP S St Pt Smegl ooy BV el Mt P gy P et v e oy

a4 la préparation des échantillons
Dans le cas de 1'illite, oomme pour les autres argiles, la
premiére opération & avoir été efdetude sur le matériau consiste
exnx une dispersion, Ainsi, que nous venons de le voir, celle~ci
sépare, sans les diviser, les agrégats renérds sur le matériau

ayant subi toutes les phases du retrait,

Ce sont donc ces agrégats qui interviendront au cours du
retralit comme unités morphologiques, ils présentent les duelgques

particularités suivantes 3

- leur forme est variable (généralement allure d'un disque
plus épais dans la partie centrele)

~ leur taille est variable,

~ ils sont constitués nar un grand nombre de particules
primaires assocides bord-bord et face~face dont nous

présentons le schéma (figure %0),

Etant domné cette architecture, ces agrégats possddent une
certaine porogité interne que nous connaissons mal, MHous savons
seulement que celle~ci est accessible & ll'azote lors des mesures
effectuées en utilisant la tecimique du BET, Toutefois, étant
donné la taille des molécules dleau (3 A° environ), nous ne savoas

nas s8i ce liquide occupe tout ou partie de l'espace poral,

ZInfin, signalons que ll'opération de dispersion mne séparant
pas les partiocules primaires assocides bord A& bord ou face a face
au seir dlun agrégat, llaccessibilité aux sites externes de cies
particules primaires pour l'eau doit 8tre limitde. I1 semble donc

da

gue par suite de la présence du potassium et dlun déficit important

de charge interne aux feuillets, llattraction entre deux particules

primaires soit supérieure & 1!'énergie que nous mettons en jeu

lors de llopération de dispersion,

veelonn
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A4
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Fig. 40 - Représentation schématique d'un agrégat d'illite

(a) vue en coupe

(b) vue de dessus
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Aprés avoir réalisé la dispersion et la séparation des
agrégats, nous avons amené la suspension a pIl 6,5 et floculé
ltargile en ajoutant une solution de CaClz. Pour 1l'illite, 1la

floculation se produit rapidement (moins de 1 heure). llous pouvons

en déduire qu'il se manifeste entre agrégats une attraction impor-
tante qui stagence trés probablement suivant le type bord-face
(figure 41), D'ailleurs méme anrds centrifugations, lavages & 1'eau
distillée et avant homogénéisation, 1'étude de llorientation
effectuée & partir des rayons I ne permet pas de noter une quel-

congue orientation 3 llorganisation & ce stade reste effectivement:

isotrope,

Aprés homogéndisation, nous avons alors rempli les anncaux
de Richards, afin dlappliquer comme & l'accoutumé des contraintes

croissantes,

b) Evolution de ll'organisation

A »F 1, la teneur en eau est faible, beaucoun plus faible
que pour les autres argiles, Cela vient enr partie du fait que 1la
formule structurale de 1l!'illite posséde une masse particuliérement
élevée, ce qui augmeinte dlautant la densité réelle, Mais celle~ci
ne suffit pas a4 expliquer tout le comportement de cette argile ;
aussi faut-il mettre en cause également le taille des particules

et probablement leur architecture,

Ainsi nous pouvons noter qutentre pF 1 et pI 2, le systéme
poral de 1l!illite évolue peu, car la contrainte appnliquée au matdé—
riau est insuffisante pour éliminer de l'eau en quantité importante
Ces résultats vont de pair avec llexistence d'un retrait assez .
faible et d'une orientation nulle constatée & llaide des rayons Z.
Clest pourquoi nous interprétons cette phase du retrait comme étant
le terme ultime dlune organisation du type isotrope, car dés que
lton passe a pF 2,5, le matériau perd de lteau en plus grande

quantité et tend a slorienter.

Il est clair cependant que pour comprendre ce comportementd,
il serait néoessaire de connaitre le mode dl'association initial
entre les unités morphologiques, VAN OLPHEN (1953) propose a ce
sujet un certain nombre de modes dtassociations théoriques ; compmte

ceilenn
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()

Fig. 41 - Organisation des unités morphologiques dans 1'illite,

(a) -~ association face-face et bord-bord, agrégé-floculé
correspondant a4 une organisation tridimensionnelle
isotrope et continue.

(b) -~ association des unités morphologiques aprés orientation,
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tenu de la nomenclature proposée et de la forme des agrégats, nousg

pouvons envisager ici une association du type face-~face, bord-bord,

agrégé~floculd (e figure 41 a),

Ilais pour -les. fortes temeurs en eau marquées par une
absence de cohésion, ce type dlorganisation ne formerait pas un
réseau continu ; on aurait doac affaire & une sorte dtarchitecturc

tridimensionnelle limitde,

In revanche, pour une teneur en eau voisine de 80 %, llar—
chitecture tridimensiomnnelle devient continue et se trouve ainsi

& llorigine de ltapparition d'une certaine rigidité (figure 11 a).

‘Au dela de 80 % dleau, pour des raisons qui sont vraiseil—
blablement de nature stérique, le systéme ainsi constitud s'effondrc

et storiente (cf figure 41 b),

A partir de 13, une nouvelle organisation du matériau se
crée, Celle~ci, gui apwarait fort bien & la linite de retrait, doit

8tre envisagée A plusieurs niveaux

~ entre les unités morphologiques
- au niveau de chaque 1lit (TO:P environ),

~ au niveau des écailles (1 mm d'épaisseur erviron)

A ce stade de 1l'étude, il apparait nécessaire de donner
une explication concernant llexistence de cetie siructure dlun type

particulier pour 1!'échantillon d'illiteé,

c) Géndse de llorganisation concentrigue

T e e gt et e et S5 e e P e o o S et o Pk e e B o ot s e

Rappelons les conditions dans lesquelles nous avons amend
ltargile a dessiccation ; aux fortes teneurs en eau, mous utilisons
llappareil de Nichards : on soumet le pAton dlargile 3 une prression
pnoumatique isotrope,, le drainage étant assuré par ume plaque po—
reuse et on attend que 1l'équilibre soit établi, Un temps de mise
a 1téquilibre pendant lequel la teneur en eau est nécessairement
plus faible sur les faces externes qu'a ltintédriecur du péton on au
contact de la plaque poreuse, Clest la raison pour laguelle lt!oricn-

tation des unités morphologiques affecte d'labord 1textérieur, puis

voel e
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Ltintérieur du plton et se fait parallélement aux Ffaces externes.

Cela étant, il est peu probable que cette explication soi
suffisante »nour expliquer le comportement de 1'illite et il faut
tenir compte dlun certain nombre de caractéristiques du matériav

que- nous avons notdées. et narmi lesquelles nous citerons

- une granulométrie étalde avec une anisométrie voisine
de 1 a 10;
~ des unités morphologiques de forme variable,

-~ des unités peu déformables ot qui possédent trds

probablenment une. certaine élasticité,

Ajoutons aussi que dés pl .1, la terneur er eau du matdédriauv
étant neu élové, le contact solide~solide est important, Ainsi le
passage dlune organisation isotrone & une organisation anisotrons
mottant en oeuvre des unités morphologiques semi~rigides, emboité:
les unes dans les autres, peut provoquer une sorte de blocage du
systéme ot constituer une unité sépnarée 3 le 1lit ; plusieurs lits

constituent & leur tout une écaille, -

Ceci dit, il convient maintenant d!examiner une des oconsé.
quences de ce type dlorganisation du matériau & la limite de ro—~

trait, clest & dime le probléme de la porosité de 1l!échantillon,

d) Examen de la porosité & la limite de retrait
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ITous avons vu qve;;fassemblage des_unités morphologiques
semblait trds compact. Les dtudes de la porositéd, qui ont &té
effectudes par ailleurs sur des, illites de mnature différentes,
confirment que lé:pdrosifé‘teituralé”est effectivemnent toujours as
faible et qutelle ne, parait pas dénasser 38 & 39 ¢ ; pIaroND. (197
SILLS, AYLIONE et QUIRK (1973). Ces études confirment domc notre
description du systéme poral au niveau élémentaire,

En revancite, nous avons vu qu'a la limite do retrait, la
porosité globale de 1'échantillon était élevée (4 %), Ceci mous

suggére qulune bonne partie de celle-ci est dlorigize fissurale.

---/---
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Enfin, en ce qui concerne llococupation de.cette porositd

par les fluides et en particulier par de lleau, signalons qu'a
»® 4,8, clest & dire & la limite de retrait, une Donne partic de

1a macro porosité -est nécessairement vidée puisque le matérianu
ne contient plus que 29 % dleau, La revanche, la porosité texturale,
clest & dire celle qui est contenue A ll'intdrieur ot entre les

unités morphologiques, est oncore saturde,

Une nartie de cette eau est dlailleurs éliminde entre

R 4,4 ot pT 4,0 et celle~ci provoque une modification importante

3

les propriétés physiques. Ce comportement 1ié A 1= disparition

Q

dlune eau qui pourrait 8tre en majorité sitube entre les lits,
est intéressante & considérer, si 1'on veut aborder les aspects

physiques et mécaniques du comporterment de Ilargile,

R
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12 Rappels sur les propridtés géndérales du matdériau util:

Ltargile "Horizon B" a été retenue dans le but dl'étudier
le comportement d'un matériau, dont la nature minéralogique corp?
est caractéristique des sols des régions tempérdes et nlus parti-

culiérement des sols limoneux du Bassin de Paris,

Celle~ci est eﬂ'éffét,”éonéfituée dtun mélange ¢

» dtargile gonflante,
. d‘illite,
.+ de kaoliqite;

T

« et dloxydes et d'hydroxydes de fer,

Dtun autre c8té, le mélange est corposé de particules, dc
la granulométrie parait assez étendue ; enfin, la nature des
diverses unités morphologiques est variable, puisque nous obsezv¢
des coristallites hexagonaux de kaolinite & c8+é dlagrégats plus «

moins exfoliés de minéraux gonflants et d'illite,

La nature des phyllites expansibles et leur »nronortion
conférent a llargile une réactivité importante s la capacité dalté.
change est en effet de 53 m.é.q, nour 100 g, la surface externe c

118 m2 et la surface interne de 249 m2,

2° llesures globales caractérisant le retrait

Les résultats relatifs & la porosité d'un matériau ne
peuvent &tre établis que si om comnnait la densitd rdelle du mati:
Or, ltargile I,3, étant un mélange de plusieurs espéces minéralo-
giques, il n'est pas possible de calculer celle~ci a partir des
formules structurales, iJous avons done adonté une méthode indirec
qui peut &tre utilisée lorsque 1l!échantillon est saturé, clest a

dire a des teneurs en eau importantes,

Quand uxn matériau en effet est saturé, on peut connattre

aisément le volume occupé par le solide ; il suffit pour cela de

Y
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retrancher du volume total pour 100 glle volume ocoupé par llcau,

soit 3
Vom=Vy o = Vg (100 g)
2
1ot -
dloti d réelle = 1 % 100
Vs

4 des teneurs en eau importantes et en répétant les mesures,
il est posaible dl'obtenir une trés bonne valeur statistique de 1a
densité réelle ; dans le cas de ltarglle H,B,, cela donne i d. =
2,81,

Le tableau XTIV rassemble les résultats relatifs aux mesures

globales,

S iy B Ty B P S R Bt ey G S A . iy S St Sy P ) Pt SR At P . S B

Dans la gamme des teneurs en eau comprises entre 207 et
6C %, les points reportés sur le graphique sont parfaitement alignés
et paralléles & la premidre bissectrice., Or, le matériau étant
saturé en cau (V total - V eau = Volumo de solide), cela signifie
que la diminution du volume ne résulte que de 11'élimination d'une

quantité dteau équivalente,

In revanche, on degd de 60 %, les points se séparent de
cette derniére droite ; le matériau nlest donc plus saturé et une
certaine quantité dlair occupe la porosité, Ce type de comporterient
apparait surtout en degd de 22 ¢ d!eau, tenour A partir de laguelle

nous observons une variation de volume quasi-nulle jusqu'a compléte

degsiccation,

‘Ltéchantillon dlargile H,3, posséde donc une limite deo
retrait, celle~ci apparaft 4 une teneur en eau

voisine de 20 %,

T G g 2000 Y RS S SO ey it P P P Sy Py ey S P T D T g, S o e Y e SO

Nous avons appliqué au ghtoau dtargile des énergies crois-
santesy ce qui provoque une expulsion dleau en mdme temps gqutune

diminution de volume,

veofena



Tableau XIV - Mesures globales caractérisant le retrait

de l'argile HB -~ Les résultats ont été

calculés pour une densité réelle de 2,81

(35,6 cm3 pour 100 g)
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~ainte | = Volume Volume Volume Porosité Porosité | Quantité
iquée total d!'eau pour dtair totale occupée d'eau
‘chan- | pour 100 g| 100 g de pour 100 g| en pour par llair| extraite
n de solide solide de solide cent (% volume | entre 2
total) équilibre:
successif:
1lle 245,0 207 2,4 85,5 0,9
181,0 145 0,4 80,3 0,2
5 168,6 133 0,4 19,1 0,2 12
o 159 123 0,4 7746 0,3 10
5 143 106 1,4 7541 - 0,9 17
117,2 82 0 70,0 0 24
5 99,4 62,5 1,3 64,2 1,3 19,5
98,4 58,3 b,5 63,8 4,6 L,2
2 95,1 56,6 2,9 62,6 3,0 1,7
b 90,0 47,0 Tl 60,4 8,2 9,6
8 73,5 26,7 11,2 51,6 15,2 20,3
I 63,2 21,8 5,8 43,7 9,2 k,o
75 64,0 18,2 10,2 L, 4 15,9 3,6
2 63,5 L. 23,5 43,9 37,0 13,8
5 60,7 2,8 22,3 hi,4 36,7 1,6
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Volume apparent

r (cm3 pour 100 g)
50 4

teneur en eau

(em3 pour 100 g)

50 100 150 200

=

Fig. 42 -~ Courbe de retrait de ltargile H.B.
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A pF 1, la teneur en ecau du matériau était de 145 %, Compto
tenu de la comstitution minéralogique et en particulier du fait
que le matériau contient 30 % de mindraux & gonflement interfeuille
cette teneur en eau est faible et se différencie beaucoup des taneur

en eau que nousawrdions obtenues & partir dlun mélange artifieiel

renfermant une proportion identique des trois argiles monominérales

décrites précéderment et olt chaque argile conserverait ses propridé-

tés dihydratation spécifique,

Hous avons ensuite soumis llargile a des contraintes de
plus en plus élevées, Comme pour les autres argiles, nous observons
des pertes Liportantes dans la gamne des »F situde entre 1 et 3,5 3
nais encore une fois, le départ dleau est nlus élové au~deld de
pfF 2 et il so poursuit dltailleurs avee la m8me intensité jusquld
»T 3,5, llous retrouvons la, un type de comportement que nous avons
étudié précécdemient, caractérisé en particulier par 1'existence de

domaines de grande sensibilité,

ILn poursuivant llexamen de la courbe, nous constatons gu!
entre pIf 3,5 ot 4,2, le départ dleau devient plus faible ; puis,
de pI" 4,2 & p» 4,8 1lexpulsion dleau redevient immortante. Plus
loin, entre pI 4,8 et pF 5,75, 1ltargile est deo nouveau peu sensible
a4 la contrainte, Mais si nous poursuivons 1'étude, nous constatons

qulentre p* 5,75 et 6,20, le départ d!eau redevient notable,

Ainsi, pour llargile H,B, comme dans le cas des autres
matériaux argileux, nous observons deos départs dleau discontinus
en fonction de la contrainte appliquée au systéme poreux, En outre,
nous pouvons constater qutentre pF 2,0 ot 3,5, le phénoméne est
étalé et refldte probablement en partie le comportement des dif-

férontes argiles ocomposant leo mélange.

Examinons wmaintenant si ces différents départs dleau

peuvent 8tre reliéds A 1'évolution des paramdtres du systéme poreux,

von/aus
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¢) Evolution des paramdtres caracterlsant le retrait

ey Y e g ey ) @ G et B P P P et P S e Do Bt s Gy i B £t B S G iy B PO e e Sl P

(tableaun i)

La tencur en eau de la plte homogénélisée étant relativemont
faible (207 ), le retrait global et par voie de sonséquence, les
paramndtres du retrait évolueront peu, comparéds aux matériaux argi-

leux étudiés précédemment,

En exaninant les donndes relatives & o/eo et d/do, nous
constatons la encore un retrait global affectant principalement

11'épaisseur du piton, et qui se Fait donec d!'une manidre anisoirope,

Toutefois, si nous établissons la courbe eo/eco/d/do en
fonction de la teneur on eau (cf figure h4), le retrait apparatt
dans une premnidre phase comme étant de caractére isotrope. (jusqu!
4 pP 2) Bnsuite, entre pr 2 et 2,5, ce type de comportement tend 2
disparaitre et entre 2,5 et 3, lo retrait prend nettement un carac—

tére anisotrope.

Dans le cas de la nreomidre phase (pF 1 -~ pF 2), nous pouvomn:
envisager 1lthypothiése selon laquelle lo retrait est dl'abord provo-
qué par un rapprochement des agrégats sans orientation, Par la
suite, une orientation se produit, qui est alors accompagnée d'une

expulsion dleau relativement importante,

Enfin, 8i nous examinons les valeurs e/co/d/do dans le
domaine des p7 supérieurs a 3,C, tout sc passe comme si le retrait
dtait isotrope, Zn réalité, cela provient du fait que le piton
subit un retrait de faible amplitude et que celui-~ci affecte pPrélié-
rentiellement la partic centrale de 1l!'écharntillon, llos mesures
réalisdes au pied A coulisse ne peuvent donc pas rendre compte de

1tévolution du volume situde entre pF 3 et pF 4,3,

vienf e
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Tableau XV - Pa:pam‘etres du volume de pitons de ll'argile HB

e
. roews |y | e, | el
1 145 0,81 0,93 0,86
1,5 133 0,79 0,93 0,85
2 123 0,75 0,92 0,82
2,5 106 0,67- 0,90 0,75
3 82 0,46 0,89 0,51
3,5 63 0,42 0,86 0,47
4 58 0,41 0,85 o,§7,
4,2 57 0,41 0,84 0,48
L4 Ly 0,42 0,84 0,50
4,8 27 0,40 0,83 0,48
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3° Ttude de. llorg anlsatlon interne a llaide de la

diiffraction des ravons I

Conditions de 1l!expérienoce

L'arglle I1:B. est un naterlﬂu comnlexe, ou1 contient une
quantite notﬁble dloxydes et d’lydroxydes de fer, Ceux~cl,qu1
pqmtlcipent a l'enrobage des nartlcules, attenuenu on grande nartie
la diffraotion des rayons Z. Or, 1'etude ayanu été effectuée sur
des matériaux non déferrifids, nous n'avons pu sulvre 1t'évolution
de 1'indice dl'orientation comme dans les cas precedents. iu demeu—
rant, indiquoms- qu'!il a été parfaitement possible dfapprécier
dtuhe méﬁiére QﬁaliféfiVQ“““"le“p&ésaéé dtun certain état dliso-

tropie & un état dlanisotropie dans llorientation des particules.,

Nésultats obtenus avec la méthode

Les spectres réalisés sur la plte argileuse avant homogé-
néisation et romplissage des anmeaux ne révélent aucuns orientatio:n
ilous sommes donc conduits a envisager une assgsociation des unités

morphologiques de type bord-face,

Hous avons ensuite soumis les pftons & des contraintes

de plus en plus élevées,

Dans la garme de pF compris entre 1 et 2,5, les spectres
ne metitent en évidence aucune. orientation., Ceci confirme tout a
fait les résultats oconcernant l'étude des paramétres du retrait,
et a partir desquels nous avons été amenéds & envisager une sorte
de rapprochement des agrégats conduisant & un rotrait limité et

quasi disotrope,

Dans une seconde phase, a partir de pF 3, llargile st!orieni:

et cette orientation apparait brutalement sur les diagrammes, 1

semble dlailleurs que cette orientation acquise a pF 3, conserve
ses caractéristiques & des valeurs du pF supérieures et qulen
particulier elle ne staccentue pas de maniére sensible pour pouvoixr

8tre percgue lors d!un examen visuel des spectres I,

o v/ o
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Ce type dé. comportement, retrait.isotrope suivi dtune

orientation brutale mais. limitée,.ressemble tout & fait & ce que

nous avions observé pour 1*illito. Ceci nlest pas étonmant, car
dlune part le matériau contient” des argiles aonartenart a cette
famille, et dlauitre part, 1'hétérogéndédité du matdériau qui est

grande, provoque un arrangement du n8me type que dans ce matéria:

I1 mste & voir toutefois, st dans 1'argile Z,B., on arriv:
A retrouver unc organlsatloa 1ntorne 81m11a1re a ce que nous avic

observa dans l'llllte.

Lo Etude par les méthodes dlobservation:directo

rd

Les ohservations & la loupo binoculaire ont é+é effectrdc
sur des échantillons ayant subi toutes les phases du retrait,
Ltexamen d!'un pAton fracturé sur.la . tranche.révdle llexistence
dlun résea‘iaoondant de fissures plus ou m01ns concentriques
(ohoto 18 a ot b), Ces fissures sont fines ot ne débouchent pas
sur 1'exter1“Lr,'car une mellicule ex terné trés fine Jjous le rdlc
de film somi perméable et assure uie certaine cohdsion au matéri:
De plus, indiquons qulil stagit souvent dtune norosité fissuralas

fermée (cf photo 18 b),

Lorsque nous fracturons ensuite le nlton pour tenter 4!
extraire. quelques écailles concentriques, on constate que celles-
ci apparaigsent tres fines et qulelles mesurent souvoent :oins do

500 F(dfépaisseur sur quelques ma de danidtre,

Corme dans le cas de 1t'illits; ll'organisation en "pelure
dloignon!" accroit la norosité globale de l’échantiilbn, en sorte
que celle-ci est composée dl'une porosité fissurale et dlune poro-
sité texturale. Cette dernidre porosité ménagée entre les agrésai

est dlailleurs accessible au microscope électronique a balavago.

si la photo 1¢ réalisdc & un grossissement x 5000 sur

la tranche du ghtséau révéle llorientation globdle dlune écaillc,
Celle~ci apparait nettement-; mais corme dans 1!illite, on note

llexistence dlun certain nombre deoWdiscontinuitds® dans le sasns «

.Y

ltorientation, Ces handes ow 1lits mesurent 1 & 2 P‘d'épaissetur e

-

sont deo dimension notablement inférieure & ce que nous observ-ion

cosfaan
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(v)

Photos48 ¢« Kchantillon d'argile H.B. ; observation de la tranche
du pAton,
(a) - vue générale - loupe binoculaire x 12,
(b) - mise en évidence d'une porosité fissurale fermée -
Loupe binoculaire x 50,
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pour-1tillite (5 a 10 p). En outre, elles présentert sans aucun
doute des zones de décollement qui jouent préférentiellement lors

du retrait,

L!'étude d'une bande dans le détail (photo 20C) véviéle que
l'assemblago est trés compact et qu'il est trés difficile dans ces
conditions de séparer les unités morphologiques, IMéanmoins, leur
taille peut &tre évaluée entre C,3 ot 1;5 R: avec une dimonsion
moyenne qui avoisine 0,5.w. . De plus, étant donné leur épaisscur
(parfois 3 100C A°), les unités morphologiques des minéraux 2/3
nossédent de toute évidence une coanstitution comparable a celles

de 1tillite (BeB.~TeF.).

Ajoutons toutefois que les mbies unités sont plus déforides
une dans 1ll'illite, et que nous ne retrouvoms pas la morphologie
s E rp

rubannde si caractéristique de la montmorillonite.,

En derniére analyge, clest donc bien de 1lt'illite que seo

rapproche le plus nettement le comportement de llargile H,B,

5¢ Histoire du retrait de llargile lHorizon B

Lo matériau dont nous allons retracer les différentes
phases de lltorganisation est formé par un mélange de plusieurs
argiles, auquel sl!ajoutent des oxydes et hydroxydes de fer amornhes
ot un peu de quartz, Le mécanisme du retrait propre a ce matériaun
dépendra donc non seulemernt des propridtéds de chaque fraction
minéralogige, mais aussi des propriétés d'un ensemble de nature
complexe ol les différents composants impriment au matériau un

comportenent particulier que nous essaierons de déceler,

Ttat dlorganisation consécutif a 1a préparation

e s 1t S Sme 1t e . o 552 e 20 ot e e e et s et vy S ot P ot S e e e, S e Bt S e e e e P B e e

des échantlilong

lf\)
S’

Dispersion : Comme pour les autres matériaux, Nnous avomns

au départ provoqué la dispersion de la fraction granulométrique
( 2 P‘et nous allons dl!abord comparer les propriétés de la sus-
pension a celles des unités morphologiques contenues dans les pétoxn

dlargile ayant subi toutes les phases du retrait, Co type dlétude

cosifone
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Photo 19 — Echantillon dl'argile H.B. Observation de la tranche du
pAton mettant en évidence un litage fin (bandes de
17 a 2 P d'épaisseur) - MEB x 5500 -

Photo 20 - Techantillon dl'argile H.B, Observation de la tranche du
pAton (fajsceau d!'électrons paralléle au plan de référence)
Morphologie et déformabilité des unités morphologiques
- MEB x 22000 =~
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va nous permettre de vérifier quel est lleffet de la dispersion

gur les unités morphologiques comnstituant les matériaux désséchds,

Les mesures grossiéres, que nous avons réalisdes sur la

suspension dlargile sodique dispersée, indiquent que .plus.de 70 %

des particules opt une taille‘< 1 ;h Compte tenu de cec que nous
avons vérifié sur le matériau sdché lors de 1'étude au microscope
électroniqteaéhbalayage; nous sénarons donc des pariticules dont la
dimension est du mdme ordre de grandeur que celles observées sur le

matériau séché, Ainsi, 1fopération de dispersion telle que nous

ltavons ‘pratiquée, se limite & la séparation des agrégats et
cfistallites, mais n'a que peu dleffets sur les agrégats caracté-
‘ristiques de 1'illite et des minéraux gonflants, en ce sens qu!

elle ne les divise pas,

. Un tel comportement est intéressant a noter, car contrai-
rement & ce que nous avons vu dans le cas de. la montmorillonite,
1'opération de dispersion stadreossant & dlautres mindraux expan-—
sibles, telles les smectites de transformation et les vermiculites
digsues deg illites, a des effets beaucoup plus limités., Ceci nlest
vas trdés étonnant, puisque les agrégats de ces mindraux, méme lors-
qutils sont exfoliés, possédent une organisation similaire & ceclle
de 1l'illite, liais il ne faut pas oublier que nous ne connaissons
pas le degré dlinterstratification de ces ensembles et que nous
sormes incapables de donner unc répartition des différents minéraux

au sein des agrégats,

‘On peut dlailleurs attribuer un tel comportement a llexis-

tence dlune localisation tétradédrique du déficit ‘de chiarge des

vermiculites ot smectites de transformatiorn et dlun autre cbté a
la valeur velativement élevée du déficit global nmar rapport a colul

de la montmorillonite vraie.

Cela étant, il faut ajouter que nous pourrions faire inter—
venir 4 ce niveau un certain nombre de considérations relatives au
mode dtempilement des feuillets eux—m8mes dans les minéraux gon-

flants et & 1l'individualisation dtun réseau tridimensionnel,

eoelens
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Motons que ce type de structure existorait dans certaines condit:
pour les minéraux 2/1 de type beidellite, avec le cation Ca en
particulier § en revanche, pour les riontmorillonites, le réseau
gerait toujours bidimensidnnel‘(structure_turbostratique,"““*UG

1952).,

De "toute maniére, les conséquences qui sont 4 tirer de
ces différontes remarques sont- importantes, car ocomme pour 11ill
1larchitecture face~face - bord-bord = agrégé-floculé ne peut
limiter des cavités de grande dimension, il devieant aisé de nrév.
‘qulaux faibles contraintes, lthydratation de llargile est limité
De ce fait, le comportement de 1llargile tend A se rapprocher
beaucoup nlus de celui de 1'illite que du comportement caractéri

tique de la montmorillonite,

Floculation & La dispersion de llargile se faisant a pd

9;0, nous avons ramené le pH & 6,5 par addition d'FEC1l, puis nous
avons ajoutd une quantité suffisante de CaCl2 de manidre a satur
‘1largile, La floculation a été compléte ot rapido.; moins de 1

heure ayant suffi pour obtenir un surnageant trés clair, Aiansi 1
floculation a les caractéristiques de celle que nous avons obsger
dans 1!'illite &t la montmorillonite, Zlle ne présente’ dlailleurs
aucunce orientation préférentieclle décelable aux rayons X et con-
duit & oconsidérer quleffoctivement les unités mormhologiques sor

associées bord-face.

b) Evolution de llorganisation

g iy i Yo i g __._—___._____,..._.,_____

Comme dans le cas des autres argiles, la premiére comtr:
te appliquée a été pF = 1. A cette contrainte, l'argile nlest p:
orientée préférentiellement, le rotrait est donc de caractére
isotrope et la teneur en eau limitée; Ainsi, nous pouvons confir
que la dimension des unités morpholegiques et leur mode dlasso-
ciation (bord-face) assurent en materlﬂu une teneur en eau limit

malgré la présence dlargiles a caractére gonflant,

Ce qui paraft important, ce nlest done pas la présence d

phyllites gonflantes ayant des cations hydratés en position inte

Y SO
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foliaire, mais »lutdt un certain mocde dlassociation des particules

primaires, qui neut alors, soit aboutir a des unitds morphologiques

de grande dimension (cas des rubans - liaisons bord-bord), soit

conduire & des unités mnorphologiques de dimension limitde (cas des

agrégats ~ liaisons bord-bord et face-face),
De ce fait, la dimension des unités mornhologiques étant
fixée au moment de la floculation, nous pouvons envisager llexis-—

tence comme.pour 1!illite (cf 2&ue partie,C) de 3

~ une-architecture tridimensionnelle 'discontinue aux trés

fortes teneurs en eau ;

—~ une architecture tridimensionnelle continue et stable
qui apparaft en méme terps qu'lune certaine rigidité
(pF allant de 1 & 2)

~ enfin, en degad d'une certaine temeur en eau, l'organi-
sation isotrope s'effondre avec corrélativement orien—

tation des particules,

De m8me que pour 1t'illite, l'orientation est rapide et ex
méme temps limitde,

Aussi, les arguments que nous avons avancés pour expliguer
la présence dlume structure type "pelure dloignon" sont les mdues

que dans le cas de 1ll'illite (cf 22me partie,C),

Enfin, signalons que dans 1lhorizon B, la phase du retrait
comprise entre »F 4,k et pF 4,8 provoque le départ d'une quantits
dteau importante, ITous avons de bonnes raisons de nensger que cette
eau participe a l'hydratation des cations saturant la capacitéd

dtéchange,

®n définitive, nous voyons que le comportement de 1targile
HeBsy qui est une argile typique des sols du Bassin de Paris, ne
peut 8tre ex»nliqué en considérant la somme des ocomportenients éven-
tuels des argiles du mélange, & savoir celui correspondant aux

trois grandes types structuraux

vwofoas
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-~ lés minéraux 1/1 (kaolinite)
~ les mirnéraux 2/t non expansibles (dits "noan gonfle

= les minéraux 2/1 expansibles (dits "gonflants")

Or, ceci résulte trés probablement du fait que dans le cas de ces
derniers ninéraux, la modificatior de 1l!'équidistance apparente de
feuillets nltest pas nécessairement 1lide au seul type morphologiqr
auquel on se réfire habituellement, clest a4 dire & la montmoril-
lonite, Dans ces conditions, comrie le probléme semble se situer
&4 ce niveau, nous allons aborder 1l'étude comparée des argiles
(iITéme: nartie) en mettant 1laccent sur la morphologie des parti-

cules ainal que sur leur node ltlassociation,

vee/ven
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INTRODUCTION

Hous avons présenté au cours de la deuxilme partie de ce
travail les résultats oﬁtenuS'é‘pgﬁfir des gquatre matériaux choisis,
ce gqui nous a édndu;f dans chacun des cas & tracer une esquisse deo
lthigtoire hydrique_dgs?quatre'argiieé en cours de retrait et A
mettre ainsi en évidence le raléleQé par les unités morphologiques

sur le comportement des systémes poreux,

Cette troisiéme partie sera consacrée plus précisdément &
une discussion plus générale relative aux erganisations et aux

comportements des divers matériaux

~ dans un premier. temps, nous 1imiferons notre champ
dfinvestigation aux argiles calciques sur-lesquelles nous avons
expérimenté,

—~ puis, au cours d'un deuxidme temps, dans une partie plus
prospective, nous tenberons de rous situer au sein dlun cadre plus
général en faisant aﬁﬁel aux diverses cornditions rencontrées dans

le miljeu superficiel,

A ~ TYPE D!ORGANISATION ET SO TVOLUTION EN RELATION AVEC LE

COMPORTEMENT EXPERIMENTAL DES 4 ARGILES GALCiQUES ETUDIEES

T - ETAT D!ORGANISATION DE LA PATT ARGILEUSE ~

1® Constitution de.l!unité morphologique

Pour les 3 argiies monominérales prépardes dans les mémes
conditions (dispersion a la sonde a pH.9,0, adjonetion de Ca012
4 pH 6,5), les unités morphologiques sont dans chacun des cas bien

détermindes,

Si 1lton considdre tout dlabord les grands tynes phylliteux,
on constate que ¢

~ dans la kaolinite, 1l'unité morphologique et simple

puisqulelle est constituée par le cristallite élémentaire

evelonn
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—~ en revanche, dans les minéraux 2/1, celle-ci est uze

association de particules primaires.

Le premier noint, qui apparait donc ici, réside dans
1linaptitude de la kaolinifé, pour.les conditiéns-physicochimique:
que nous avens fixdes, & former des liaisons entre les cristallitc
De ce fait, nous voyons déjd A ce niveau de la discussion, une
différerce essentielle entre la zaolinite et les minéraux argilew:
2/1. Cette impossibilité de la kaolinite & s!aseocier est bien
counnue, ainsi que cela réaulte des données antérieures dues &

CHOFZELD ot al (1953~1954) et IZICHATLS et BOLGER (1954).

En revanche, la montmorillonite et 1l'illite sont capables
de former des aosoc*atlons comﬂlexes dont 1'élément de base est
Y

une partlcule ﬁrlnalre coriposée de 5 a 15 feuillets superposés,

jais, de telles pawrticules peuvent slassembler de plusieurs manié:

et notamment ¢

1 ~ B3 =~ B dans la montmorillonite

-~ B~ B et T~ F dans 1t'illite

Cr, ce type dlassemblage qui, en définitive, conditionne
la taille des unités_mqrphologiques, détermine aussi la surface

en contact avec .la. phase liquide située entre les unités p morplo

logiques et permet de ce fait dlexpliquer la quantité dleau nrése:

dans le matériau,

a) En ce qui concerne la mqntmorilLonite, tout dlabo:
ce type dlassociation est conforme aux h&ﬁothéses formulées par d
nombreux auteurs sur des floculats obtenus & faible concentration
dlargile calcique, Ceux—ci indiquent que le nombre de feuilleis
superposés varie de 5 & 15 i BLACKNCRT et MILLZN (1961), SHAINEIR
et KEPEIR (1965), BAITIH et LAHAV (1968), VAN OLPHEN (1973). De »l
les auteurs indiquent que la distance &(001) sur les montmorillo:x
calcigues ne dépasse jamais 2C L°, mme & de trés fortes teneurs
pondérales en eau ( > 10,000 §5) : MznIne (1945), BARSHAD (1953),
qurrk (1953), 1T0RRISE (1954), ELERSOU (1982), BANIN et LAIAV (196

Ces do nées, ainsi que celles que nous avons indiquéas

précédemment nous aménent a formuler 2 conclusions :

cee/vnn
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1°) Le nowbre de feuillets constituant 1l'unité morphologique de
la montmorillonite (¥*) restant constant pendant le retrait, cela

signifie qu'il nlexiste eon pratique ni regroupement, ni disscciatio:

des unités morphologiques au cours de 1'évolution du matériau,

?°) La plLS grande partie du retrait se déroulant sans modificatioc=n
de l'epalsseur apparente des feuillets, il ne semble pas y avoir
do différence sensible entre le comportement de la montmorillonito

et celul des autres argiles,

b) Tn ce qui concerne 1l'illite, clest llassociation
BB = =7 entre les particules primesires qui conduit & 1Llunité
morphiologique caractéristique de ce matériau, Ces donndes sont
conformes aux observations microscopiques effectudes sur des argiler
de ce tyme par 0  BATEN (1971) De plus, nous avons vu au cours
de la deuxidne partie (cf page 149 ) qu'il n'y avait pas de division
des unités morphologiques ainsi constitudes au cours de la disper—
gion sodique, O nout donc considéroar celles~ci corme stables et
caractéristiques dulminéral dans les conditions qQue nous avozns
fixdes pour les essais,

29 liode dl'asseublage cntre les unités morphologiques
Llarchitecture de lt'unité morphologique étant précisde

et considérée comme acquise tout au long du retrait du matériau,
nous allons examiner maintenant comme se fait llassemblage entro

ces unités dans le cas des différentes ar giles,

llous avons montré au cours de la douxidme partie de co

travail que l'adjonction d!'électrolyte ne provoquait pas vérita-
blement de Tlooulation de la kaolinite, mais une sorte de sédimen~
tation, En outie, nous avons noté, dlune part, que llorientation
dans 1'échantillon était irmédiate et, dlautre part, que la phaso
initiale rigide n'existait pas, Dans ces conditions, nous sommes
conduits & formuler 1'hypothése que, pour la kaolinite, et dans leg
conditions de llessai, les intéractions B3 -~ I sont inexistantes ou

de urps faible ene'gle.
(*) c'est co que les autours anglo saxons appellent "tactoid"

voofene
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En revanche, dans 1tillite et la montmorillonite, llexis
dl'une phase de retrait sans orientation percentible aux rayons X

nous améne a penser qulau cours de cette phase du retrait, llorg

nlsatloa 1nd1V1duallsée ropose sur des interactions entre les un

vorphologiques de type B -~ 7, Co fait est dlailleurs confirmé au
moyen du mioroscope électronique & balayage qui montre, a compléd

dessiccation, le maintien de liaisons B -~ I conservées.

Ll'existence de ces liaisons a dtaillours déja é+té avancé
par de nombreux auteurs, ce qui vermettait dlexpliquer le défaut
dlorientation mis en dvidence aux fortes teneurs en oeau lors deos
exaliens microscopiques, Signalons & ce sujet en narticulier les

travaux de VAII OLPEZN - - (1973).,

@

In ce qui concerne 1'illite, C. BIIEN (1971) a pu démont
aprés congélation et lyophilisation du matériau humide, llexisto
dtun résedu tridinensionnel lAche, Lussi, sommes~nous conduits 2
considérer la présence de lidsons B -~ I entre les unites morphol
giques de la montmorillorite ot de 1!'illite & de fortes toneurs

en eau, corme tout & fait nlausibvlo,

Cela étant, corme nous n'avons pas obtenu nous méme d!ob-—
servation directe sur les- systcles fortenent hydratés dlillite ¢
de montmorillonite, il est inpossible dlavoir uné iddée exacte de
ltassemblage ot de sa complexité, Toutefois, en raison des résul
d!C. BRIFIl sur 1l!illite et surtout nar suite de nos observations
sur une kaolinite ferrisée (*), il semble biexn que 1llorganmisatio:
consiste en un asseublage tridimensionnel comprenant 7 & 8 unité
et délimitant des sortes de cages. Clest la raison pour laquelle
nous avons hensé que liutilisation dlun modéle cubique simple ét
le plus susceptible de rendre compte dlun certain nonbre de cara
téiristiques provres aux systémes noreux de 1'illite ot de la

montinorillonite,

ha e —————

e S U,

(W) Obsexrvations réallsees ‘sur wie kaol1r1te ferrluee a 12 p de
e, 5 et qui nonitrent llexistence de liaisons BT Adlimitant des

sortes de cages j; of CHAUVIL et TESSIZ (1975).

vee/ v
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utilisation d!'un mod&le cubidque
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ITous nous référons au modéle cubique envisagé lors de
1L!'étude duv retrait de la montmorillomnite (cf deuxidme partie - Bp.ﬁS)
Dans ce dernier minéral, du fait de ltabsence dl'accolements I,
la surface externe représente réellement celle qui se trouve en

contact direct avec l'eau situde entre les unités moxrphologiques,

En revanche, dans le cas de 1!illitc ol existmnt des
accollements I, la surface spéoifigque mesurée par la technique
B.Z.T. ne peut plus &tro considéréc comme étant ontidrement en
contact avec lleau contenuo dans les pores situds entre les uniités
morphologiques, Celle~ci doit &ire ramende & une valeur beaucoup
nlus réduite que nous situons grosso modo du fait du nombre de

particules primaires superposédes (6 environ) & 20 m2,

Dxaminons donc, compte tenu de la dimension des unités
morphologiques, et pour une tenour en eau donnée, gtil existe
effectivement une relation entre la valour de la gsurface externe
tactive! des amrgiles et la présence dans le matériau d'un arran-—

a
genent 3-7 tridimensionnel continu,

Le tableau 16 regroupe les évaluations des diamétres de
pores effectudes dans le cas de 1!'illite et de la montmorillonite :
cos comparaisons bien que grossiéres montrent que les teneurs en
eau ocorrespondant : & llexistence dlune architecture tridimension-

nelle continue de particules parfaitement plane, msont cqgglétement

différentes dlun mindral & llautre : en offet, pour la montmorile

lonite, avec des unités morphologiques de llordre de 2 Ph-l'archi—
tecture tridimensionnelle serait acquisce dés 2000 % dleau, tandis
que dans 1'illite la dimonsion des unités morphologiques va de pair
avec une tenour en eau de ltordre de 100-150 %, Ajoutons copendant
que dans la montmorillonite, les particules en sont jameis rigou-
reusement planes en sorte qu'il vaut mieux adopter, en deranidre
analyse, la valeur de 1500 %, Au total, on aboutit par ce calcul

a deux chiffres qui sont on accord avec nos domndes oxpérimentales;
ils permettent donc d!étayer les hypothéses que nous avons 4té
amené & formuler & propos de lleffondrement de l!'arrangenent tri-

dimensionnel continu,
t'./o'o
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3°® Conclusion

Dans les conditions physicochimiques choisies pour les
différents essais, il apmaraft qu'il existe au départ deux types

dlorganisation qui sont fondamentalement différents

... .. = celui de la kaolinite oti, & tous les niveaux d'organi-
sation 11 n'existe aucune organisation entre les cristallites ;

- celui de 1'illite et de la montmorillonite ou 1lintd-

raction entre les particules primaires devient la xdgle générale.

Ces constatations, quant & la présemnce ou & l'!'absonce
dlintéractions entre les particules argileuses, sont importantes
si lt'on veut comprendre le comportement des matériaux aux diverses
teneurs en eau, HNous ne savons pas encore cependant, pourquoi tel

ou tel mécanisme d!intéraction est mis en jeu,

Rappelons simplement ici que les ruptures de liaisons en
bordure des fouillots sont de nature différente dans la kaolinite

(mindral 1/1) et dans les autres argiles (mindraux 2/1).

De m8me, indiquons que les faces (001) des fouillets de la
kaolinite sont neutres et constituéds par des anions oxygénes
(seuls ou accompagnéds dlhydroxyles), alors que dans les mindraux 2/
des cations viennent compenser les déficits de charge crées par des
substitutions isomorphiques, 4 ce sujet, il est bon de mettre

Ataccent sur les différences entre illite et montmorillonite,

In effet, dans 1!'illite, un déficit de charge dloriginec
tétraddrique important associé A la présence du potassium (cation
non hydraté) comme cation compensdteur, ne npeut que favoriser le
rapprochement deos feuillets et ontrainer ainsi une association
face A face des particules primaires, Dans la montmorillonite, en
revanche, le déficit de charge eost moindre et dlorigine octaédrique,
d'olr la trés faible tendance a l'association F -~ F.; de plus, la
présence de_oalcium,dcation_é forte énergie dthydratation dans tous
les espaces interfoliaires maintient la stabilité de ll'ensemble =2u

niveau de 15 feuillets environ,

Y A
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Cela étant, le rdle prdcis du cation ou‘fle tout autre
type de liaison pour expliquer les associations bord-bord et
bord-face dans v assemblage tridimensionnel reste & définir

complétemont,

IT -~ ETUDE DI L!EVOLUTION DE L!'ORGANISATION DES MINERAUX ARGILZUX
ON FONCTICN DE LA TENEUR EN FAU -~ CONSEQUENCES SUR LE
COMPORTEMENT DES ARGILES

Au sein dlun matdériaun argileux, surtout lorsque les parti.
cules ne possédent nas de véritables liaisons entre~elles, la
quantité dleau présente est explicitée classiquement en faisant
intervenir un certain nombre de forces, qui assurent la stabilitd

du systérie poreux,

-

Clest la raison pour laquelle nous procéderons dlabord a
quelques rappels au sujet de cette question, d'une part, en consi.
dérant 1'intervention des phénomdnes capillaires et, dlautre port
enn évaluant les forces osmotiques au movyen de la thdorie de 1la

P

couche diffuse,

Ceci étant, et du fait que ces méthodes ne constituent
qulune approche globale de 1!'évolution des tenecurs on eau et donc
du volune apparexnt des. argiles (p?*( 4), nous envisagerons au cou:
d'une seconde phasc ultérieurement les diffdrents problémes rela-
tifs a 1'organisation du systéme poreux et au comportement des
natériaux qui découlent plus directement des dorndes expdrimental

recueillies au cours de ce travail,

1° Mise en évidence des forces intervenant au sein

du corps poroux

i) Intervention des phdénoménes capillaires

En 'se référant & la loi de JUPII-LAPLACE (ef p.36 ), il
est possible de calculer, & une contrainte P donnée, le rayon

maximum dl'un pore rempli par de lleau, La relation s!derit :

0,1
Pg/m2 = —;—-5- (200°¢)

codlonn
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Cette relation indique.qu'a pf 2, » =:15 p, ¢ = 30 R
PP 3, © = 1,5 j 4 ] 3 A
0',15};,', g = 0,3 R

ml

Aprl, r

i1

’

Ces donndes sont de toute évidence sunérieures a la réalitd.

Adinsi, & »F 2, les unités morphologiques ne peuvent délimiter des
cavités plus larges que lours faces (001), soit 2 B pour la mont-
norillonite ev C,#/H_pour 11illite, De mdme, aux plus faibles
toneurs en eaun (pF 4), la taille que nous avons dévalude (cf p, 157 )
est notablement inférieure au diamétre du capillaire reportdé ci-

dessus,

On est donc conduit a conclure gque llapplicatioa de cetie
relation pour déterminer la taille maximmum du nore dans les argiles

ne rend pas compte de la réalité du systdme poieux ot, war voiw do

conséquence, de 1!'évolution de la tencur on cau : ceci nlest pnas

>étonnant,’oar tout dtabord l'assemblage réalisé, qui est fort
comﬁlexe, ne peutv 8tre assimild & un systéme conduisant & la juxto-
nosition de tubes capillaires, In second lieu, une telle formule
est inadaptée lorsque ll'eau contient des ions, comme cela se piro-
duit en particuliocr au contact dftune surface argileuse chargéc,
Ctest la raison pour laquelle nous allons tenter de prendre en
compte ce dernier offet en utilisant la théorie de la couche diffus:

et on Taisant appel aux forces osrmotiques,

b) Théorie de la couche diffuse 3 intervention des

phénoménes osmotiques (¥)

Wt o e P S Pt B (e St i iy B e B e o ) P By e

ITous savons que l'évolution de ltorganisation du systéme
noreux des argiles nrocéde dlune orientation ruituelle des unitds
morphologiquesg, clest & dire en définitive d'un rapprochement de

ces mdmes unités aun fur et 4 mesure que la teneur en eau s'abaisse.

llais nous savons aussi que la surface des argiles, et on

particulier la surface externe, est une surface électriquenent

chargée en contact avec une solutiorn saline, Pour des raisons

¢

3 .
( )C'est I, CHAUSSIDON qui nous a aidé a présenter ces donndes
ce dont rnous lc remercions bien viveme:iit
n.'/oo-



electroneutrallte, la charge mégative de surface des argiles,
doit &tre compensge par la présence de cations contenus dans la
solution,.De ce fait, il se crée, dans la couche de liquide au
contact de la surface chargée négativement, une distribution

différentielle des ions en.fonction de. la distance (cf figure L5

La théorie mise au point per GOUY et CIAPMAIT permet de
calculer, comvte tenu des promrlutcs de la surface et des concen-
rations 1on10ues, globales, la dlstrlout1on des ions et le poten
tiel elnctr*que a une distance d donnde de la surface (figure L
£ partir de 1la, nous pouvons on sulue, pour deux surfaces paralldl
calculer les Forces dl'intéraction enitre 2 couches diffuses & 1lai

de la formule de LANGIIUIR,

Calcul de la couche diffuse

llous nous référons aux travaux de IRUYT (1952), BoLx (195
VAN OLPEHEIT (1903) FRIPIAT, CHAUSSINOI et JILLI (1971), SHATITAEG
BIWSSLER et XLAUSITZZ (1971).

ous partons de la formule classique qui pe*met, connaiag
la charge de surface (T de ltargile, de calculer le potentiel de

surface o,

De la relation \3/.'-—. (2n E ls:’;.“/]f—) Sinh z/2

A
on tire, Sinh =z/2 = {(2,77’;__-)' 2 , diot Z

(nE]ﬁT)
llaisy, comme = = ve lio
I ©
on en déduit finalemernt Mo = XTz
ve
Avec 3
n 1la concentration en ions exprimde en nombre dtions

par cm3 3 n x ¥ (normalitd) x nombre dA1AVOGADRO (6,02,1

(Sfala charge de surface de llargile calculde a partir de 1

surface totale (*) et.de.la capacitd d'échange en catioc
(en Ulu) :

(*) Surface totale pour la montmorillonite, surface oxterne
3BT pouxr les autres argiles /
* @ & LI
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Concentrations ioniques
)

(2)

(v)

Figure 45 - Représentation schématique de la couche diffuse 3
(a) concentration ionique en fonction de la distance

(b) distribution du potentiel entre deux surfaces
chargées distantes de d.
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V la valence de ltion saturunt la C E
e 1la chargé &lémentaire (4,77, 10”10
constante de BOLTZIAINT 1,37.10710

la température absolue a 20°C

ek
r
=
o)

constance didlectrique de 1lleau (80)

o 1)
"
o)

la demi-~distance entre les deux surfaces = teneur
en esau/surface externe

To le potentiel électrique de surface

Calcul de la pxression de gonflement

A partir des donndes précddentes on peut déterminsr la

pression de gonflenent en utilisant la formule de LAIIGITUIR, soii

R = 2 nkT (Cosh U-t)

dans laquelle P ost eyorlmee en dynes/cmz (10 dyres = 1 bar)

et de = est relevé dans los tables

Présentation-des résultats

Les calculs ont été effectuds pour les 4 argiles & paritir

de. la surface oxterne vraie, clest a dire celle qui a été définie
connaissanrt les céractéristiques stériques des unités morphologique
Nappolons que celle~ci a été évalude & 58 m2 pour la montmorillenit
4 20-30 m2 pour 1'illite et & 63 m2 pour la kaolinito.

Connaissant la capacitd d!échange en catipns et la prressicn
pI" appliquée au systdme poreux, nous avons calculé les concern.tratic
ioniques globales de llesnace interunltes morpgologlques.z DO uxy
toutes les argiles, celles—ci sgec 91tuent dans la garmie des pI' allanw
de pI" 2 & p7 4 au voisinage de 10 I/lltre de calcium, ce qui os%b
tout a4 fait pwlausible compto tenu du mode de préparation de n.c3

échantillons,

CIY R
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ITous avons dtailleurs reproduit dans le tableau 17 et l=a
figure 16 les donndes relatives & la montmorillonite et évaludes

pour cette concentration.,

Conclusion

A ia lumiere de ces rvésultats, il s'avére que les phénomdn
considérés rendent correctement compie du gonflement des maitdriauz
Ljoutons touteiois que cotte méthode ntexplicito que les possibi-
1itéds globales de gonflement ot ne permet nas de comprendro les
accidents relevés sur les différentes courbes, Aussi, sommes—nous
conduits a aborder maintenant la question plus ecn détail, onm ccnsi
dérant directement 1l!évolution de llorganisation des échantillons

nendant le phénoméne de retrait,

22 Ztude de 1ll'évolution des organisations au cours dos

dififérentes phoses du retrait

Dans llanalyse qui ve suivre, il apparait nécessaire de
faire dés le départ une distinction ontre ce qui se passe aux Tfori

teneurs en eau et 1l'évolution aux itencurs plus faibles

- Les fortes teneurs en eau concernent la phase initiale
du rotrait, qui est caractériséo pour 1!illite, 1a montmorillonile
et lurgile i B, par 1lt!évolubion dfune crganisatiom disotrope jusqu!

son effondrement conplet,

~ La phase suivante, quant & olle, est marquée var une
évolution beaucoup plus imperceptible de llorganisation du sysiéue
noroux, en sorte que 1!étucde consistera & analyser plus spécialeno

1'organisation finale ainsi acquisc,

Dlaprés les résultats obtonus dans nos recherches expiri-
mentales et pour les & matdriavx étudids, clest le »F L4 qui appa-
raft comme la valeur la plus convenable & la séparation des deux

domaines,

veols s



Tableau 17 - Pressions de gonflement de la montmorillon

189 -

ite

I

Ca calculées pour une concentration_de 100 M
et en ' 10764 cm* K d U Cosh u-1 pF
L %
331 4,70 3,09 0,37 1,069
287 k,00 2,62 0,50 1,13 1,79
255 3,50 2,29 0,75 1,29 2,19
224 3,00 1,97 1 1,54 2,41
205 2,70 1,77 1,2 1,81 2,60
192 2,50 1,64 1,5 2,35 2,81
161 2,00 1,31 1,9 3,42 3,06
117 1,31 0,86 2,5 6,13 3,39

*¥ Lt'épaisseur apparente des feuillets étant constante jusqu'a

pF 4,4, nous ne tenons compte que de l'eau externe aux unités

morphologiques dans le calcul de d,.
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a) Evolution des matériaux argileux purs aux

, ——-&———a—‘—ﬂ&b-—-————hl—-——n—1-—--—1.—--—---—-—-—'—0-—-——-—!‘-1—-————
fortes teneurs en eau

it o Pt G (g S et Gt g S e o e S ity G AP Pt S e W

e

Au cours de cette phase du retrait, les dchaniillons restent
toujours saturés ; on a donc : V apparent - V solide = I (teneur
en eau), Coume Vg est constant pour une argile donnde, nous présen—

terons les résultats en faisant intervenir la seule teneur en ean,

'C( Cas des minéraux argileux & organisation initiale isotrone,

S S ey 0 e ey S B0 0 PP A G 4 e T Py e S g St Bt St P e P S S g BN Sw Py T R S St Smg St PR i P i e ) Sy Pt P P vt Sl ) 4 S8 N et o e

Pour expliquer le comportement de 1'illite aux fortes
teneurs en eau (pFu< L), nous allons nous appuyer sur les deux

é1éments suivants :

- purface externe vraie

- Dimgnsion des unités morphologiques

finsi, la phase initiale du retrait consistant en une organisation
isotrope (pﬂ\( 2), lorsque la teneur en eau devient trop faible
pour que llarrangement B I soit stable, llarrangement s!effondre

et sloriente bHrutalement,

‘De.la mdme manidre, nous pourons expliquer 1!'évolution de
“Ltorganisation de ltargile ¥.2, en fonction de la teneur en eau,
Toutefois, celle-~ci étant constitude, en particulier, de mindraux
2/1, dont le mode association des particules primaires (BB - IT)
engendre des :'unités morphologiques de dimension légérenent supériet. -
a celle de 1'illite, les teneurs en eau observées aux faibles cou-

traintes sont un peu plus élevdes,

Cela étant, ce type diinterprétation appliqué A la moatrio-
rillonite ntest pas suffisant pour expliquer 1llexistence dlune
phase isotrope de grande amwmleur, Cette phase; qui existe depuis
des teneurs en eau supérieures & 1000 % jusqu'd 370 %, ne peut &ire
élucidée qu'en faisant intervenir un nouvel élément qui est la

déformabilité des umités morphologiques. Bn effet, dans le cas de

cette argile, ces unités sont capables de subir un ohiffonnement
qui restreint le volume de la maille délimitée nar les unités

'morphqlogiques.

ST SR
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Cette particularité exnlique les comportements différent
de 1lt'illite et de ltlargile II,B, d'une part, de la montmorillorite
dtautre part § seules en effet ces unités morpiwlogidues peu
épaiséés peuvent se déformer et assurer une surface en contact o3
1'eav partlcu*lerement grande, en sortc‘oue la montmorillonitas o<
stock ter beaucoun d*ewu. Dans ces conditions,. 1'em1stence dtuno

hase rigide (¥*) ggt prolongee. A 1'opnosé, dans 1'illite ot 1lax
"ile HiB,, cetite phase est fugace, car les unités morphologiques

gsont dlextension 1111t°e et pev déformables,

fLinsi, nous metfons encore une fols en relief le rdle

fondamental du node dl!assemblage des unités morphologiques au sed

des matériaux., A ce pronos, nous sormes amends a faire deux

remarquss §

-~ les nqrtlcules d’lll"te éte nt con51derees comme 1nomn ou
neu déformables, il est impossihle ‘de concevoir une guelconque
orientation des unités morphologicues sans la mise en jeu dlun

ertain nombre de ruptures de liaison B-I' et en méme temps dlun

glissement de cellos—ci les unes par rapport aux autres,

~ en revanche, pour la nontmorillonite, il est inconteste
dlapreés les observations nicroscopiques gqulun grarnd nombre de
liaisons entre unités morphologiques subsistent jusqutd la phase

ultime dg retrait.

e Tt e S Gt P D i o Bt Bt STV et U} B G i S oty Gt ol T n St Sy St et i Sy St Srh b B et o PR e Y et e i S Ay B St it i AP B g o P ek

Fd
Q} Cas de la lzmolinite 3 organisation initidle diractement

Llorganisation isotrope correspond 4 un systéme ol les
associations entre les wnarticules sont la régle, Dans ces conditi
nous avons pu comparer les teneurs en eau des différentes argiles
concernées ean utilisant un modéle simplifié, En revanche, pour le
kaolinite, les éléments de comparaison ne soat plus homogénes, cc
ltassociation 3D-F .délimitant des pores de grande dimension nlexic

nlus ; il devient donc iimmossible dl'utiliser .ce noddle,

(#*) Clest ce qui correspond probablement & ce que 1lon désigne
dans le langage courant par le mot "gel", Cette nhase rigide est
situde dans tous les cas entre la phase liquide et la phase golid

sae/sss
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La seule chose:que l'on puisse dire en ltabsence dlasso~
entre leu crlptall tes ctest que 1 matéri
ciationYfestc plus luléé T au931,(a. esion éﬂépparait' gula
des contraintes beaucoup plus élevées (pF 2,5), donc i des tesmeurs

en eau plus faibles,

e e T i . P 12 e e ot e P e et B, o Sy Tt B ) S W T e o Pt

La premiére phase de 1’evolut10n se terrlﬂe lorsque, anris

un effondrement de llorganisation 1sotrope, le contact solide—solid:

dsvient la régle.

Ltétude de la seconde phase portera sur un certain noribre
de caractérlat1ques relatives au systdme poreux, on narticulier A

la limite volumique inférieure (limite de retralt)

Limite de retrait,
Une des nanifestations les plus significatives du compoxr—
tement des sols argileux est généralenent dans llapparition aux

forts: états de dessiccation dtune Y"limite de retrait®,

Ce type de comportement a été analysé pour la premidre fois
nar HATIITEDS (1923). Signalons en outre qui, dans le domaine du génie

civil, cette notion a surtout &té utilisée par PELTIER,

—~ Cas des argiles pures : matériaux expérimentaux,

e o g Ry Ay e Ty i At M it et A St T St S S e S B e s A D S G S e Pt B Py o S B e (e e e i P8 e e e

Pour les & argiles que nous avons utilisées, la seule gui
e présente pas de limite de reotrait est la montmorillonite, Ta
effet, jusquta pF 6,5, la courbe de retrait de cette derniére suil?l

pratiquenent la droite de saturation (cf figure 27, ».100),

Ceci va donc a l'encontre clune hypothdse communément
admise selon laquelle toutes les argiles possédent une limite de

retrait,

En revanche, pour la lzaolinite (figure 22 p. oO),_l'lll*te

(figure 36 p,134) et Llargile I,B. (figure 42 p.161), une limite

coidens
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de retrait existe effectivement ; l'allure des courbes est dlail-
lsurs tout & fait comparable auf courbes classiques de HATIIES

(figure'hS)g Teoutefois, dans nos essais, si les porosités obtenue:
4 la liwite de retrait sont ginilairesy elles cachent varfois deu:

comnosantes

—~ 1lune lide & llorganisation des unitds morphologiques
(porositd texturale),
~ ll'autre, qui est contenue dans les macro ou microfissu:

(porosité structurale).

=

La distribution entre les deux types de porositd est dil-

ficile & estimer j sur 1'illite et l'argile X.E,, en mesurani 1o
porosité sur cdes écailles détachées du ghteau, nous avons - pu
toutefois obtenir des valeurs comprises entre 35 et 38 % quton per
dans ces conditions, considérer comme représentatives de la poro~-

sité texturale de 1l!'échantillon.

—~ Cas des sols argileux

e ey iy e g i S B 2w e et ot

Le sol étant un mélange de fractions granulométriques
différentes, la porosité du sol dépendra des mnroporiions relative
de chaque fraction, Signalons a ce sujet les travaux de IITIIIIN, T3
et 1OMTITED (1970) et de TIBES (1971) sur des mélanges argile—scue-
lette (sables -~ limons ou billes de verre), Ceux~ci indiquent gque

la porositéd dlun mélange dépend ern particuliexr 3

~ de la granulomdétii
~ de llarrangement de llarglle autour des grains du
squelette

-~ de la nature minéralogzique de llargile

Ces éléments vont particuliéremeat dans le sens de nos
résultats, pulsque en dehors des caractéristiques dlordre stériqu
propire au squelette, nous avons pu montrer que @

~ llorganisation de l'argile au cours du retrait était

différente d'un type dlargile 2 llautre,

.
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Volume de ltargile au cm3
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Figure 47 -~ Courbes de retrait établies par HAINES (1923)

A - argile extraite d'un sol

K = kaolinite
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~ dans la garme des contraintes allant jusqu'la p? 6,5,
la montmorilloxnite contrairement aux autres argiles, n'a pas de

limite de retrait,

71 semtle donc, a nriori, difiicile de fixer une limite de
retrait sans tenir compte de ces deux domndes., Ajoutons, gue mpour
les matériaux riches en smectitoes, le probléme slavére 8tre encore

plus compliqué, \

e

'i
-6..Analyse de la porosité aux contraintes dlevées £p3‘> L)
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Le retraii{ propre & chaque argile étant évalué globalenen’
par une certaine porosité, nous allons essayer maintenant dlen

définir leo composantes,

—~ Porosité résiduelle des argiles

B 20 4T By A et Gt L Wt e e g ey B TS Pt B B b Sy (et ook SR et St e Sy
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Lt'étude des argiles aux fortes teneurs en eaur nouvs o
montré qutil n!'v avait pas de relation directe entre la capacité

dtécrange (CZC (*) et la teneur en eau.

Tn revanche, a partir de »T 4,0 (10kg/em?2) et jusquta
o 4,k (25kg/cm2), les teneurs en eau sont, pour les quatre arsiles

pratiquement nronortionnelles 4 1a C T C 3 on a en effet

¢C®C = 1,03 B0 o . 80,35 (figure L4T)

m,e./10C g

ce qui semblerait indiquer que ll'eau concernde est essentiellenent

de lleau dl'hydratation des cations échangeables.
e

Ce résultat brut mérite d!8tre confirmé sur de nombreu::
échantillons dl'argile a saturation calcique, car s!il en est alasi,
cette relation nermettrait d'évaluer la quantitd dlzau résiduslle,
clest a dire non accessible & la nlante ;7 nous savong en elffel cue
le point de flétrissement a été défini par les Lgronomes comme

correspondant & un potentiel matriciel égal ‘A pF 4,2 (16 kg/om2),

vy

(¥) Détermination effectude par la méthode NHIGOLID : déplucement
des cations échangeables par llacétate dlammonium, puis lavage A
lt'alcool et enfin dosage du NH,+ fixé par la méthode IIZLIAINL

g

o oo/ wus
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De la mBme maniére dans le Génie Civil et pour des pression:
<: 25 kg/cmZ, il devient aisé de calculer la teneur en eau rdési-

22 . -

duelle propre a llargile considérde, On aurait ainsi la nossiitiliit
hY 'Y

d!évaluer la gquantité dl'eau excédentaire qui serait & éliminer

pour que les phénoménes de tassement deviennent ndgligeables,

—~ Porosité minimum

e Vet i Gy e iy P Sy e S P B v

Pour les argiles du type illite et la kaolinite, la poro--
sité minimmum est la porosité acquise A la limite de retrait : un
abaissement progregsif de la teneur en.eau, puis ure dessiccation

a 105°C suffisent & les amener & la porositd mindiiwmm,

Toutefois, les valeurs trouvées dans la bibliographie sur
la kaolinite sont trés variables et il semble,  en particulier ¢ue
les argiles nresentant deg cr15t111 tes de grande taille solen
beaucoup plus DoreusesL(ﬂﬁ =S (1923), DialoiD (1960~-1971), STLLS
2t Al (1973)7' les valeurs sont environ égales a S5~40C cm3 de
solide (%), Ceci nlest pas 1o cas pour 1ll'illite ot les résultats

paraissent beaucoup plus comstants et de llordre de . . 23 omd

pour 100 g (**) (SILLS et al 1975 , DIaMOID -(1971).

En revanche, le probléme dans le cas de la montmorillornite
est plus délicat & aborder, car le passage a la porositdéd miniwuvm
se falt par phases successives pour ar rriver & la compacité maximum
vers JOO°C La porositd est alors voisine de 25 ¢ 7e Dans cette
nhase du retrait, le deﬁa"t dleau concerne surtout l‘eau lide aux

cations localisés entre les feuillets,

Ainsi, nous avons vu au cours de la 20me partie (B), que
(d(001) de la montmorillonite reste constant et égal & 20 A°
jusqu'a pf 4,k (98 ¢ d'humidité relative, 25 kg/cm2), Cette hvdra~
tation correspond a4 la présence. de 3 couches dleau monomoldculaires

situées entre les feuillets,

A vartir de pF 4,8 (95 % d4rd,2,.), d(001) nasse & 15,5 £° @

Iihydratation ntest »lus qu'a 2 .couches dleau, et il est nécesgsaiis

(*¥) en prenant la densité des kaolinites d = 2,05, celia rerait
43 & X1,5 % de porosité, R
(*%) en ﬁ“e"ant la densité d = 2,30, cela ferait de 37. & 38 %
de porosits,
-.'/...
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L

de chauffer jusqula 3C0°0 vour gue lleau dlhydratation soit corml

toment éliminde,

D

Signalons a ce.sujet que le mécanisme de l'hydratation d
la montmorillonite a été particuliérement bien étudid : parmi ies
travaux les nlus vécents ceux de LAIZ (1968), CALVET (1973)
(1975) véalisés au C,N,2.A, Versailles ont montré que 1lhydratati
de ltargile se tracdult dlaboxd pér'dn'écartement des feuillsts af
& la pénéitration des premiéres molécules dl'eau qui jouent en
cuelque sorte le r8le de "cales", puls le remplissage s'effectus
vrogressivenent, Ajoutons guc ceite péndétratio= est concemitante
at recouvrement de la surface externe. (A ce sujet, on sait quid
pF 4,4 1iépaisseur du film dlenu est évalude & 100 A° environ ot

gu'il représente enviroa 50 % de llear contenue dans le mindral).,

30 volution des mélanges arzileux

Ce probldme ne peut 8tre traiité en considdérant les mélang

du seul point dc wvue ninéralogicue. Aussi, wnour commrendre le

hY
Py

comportement physique dlune argile, sommes-nous conduit a dlisculc

des types mornhologiques des différentes esndces argileuses,

a) Crincipaux types morphologiques ~ Problémes posd

. Py ey e sy e -

par les argilas expansibvles de transformation

Lu cours de la deuxitéme partie de ce travail, nous avous
mis en évidence essentiellement trois. types morphiologigues qui se

caractérisent de la manidre suivante i

~ Kaolinite : cristallites hexagonaux .

~ Montmorillonite : rudans peu épais (15 feuillets) 2
développement planaire particulidrement important

" Tllite 3 assemblages BE ~ T, qui naraissent communs
aux argiles micacées et & leurs minéraux de transfor-
matioﬁ.(*). £ ce sujet, il zspparait impossible dlabordic
lt'asnect morphologique de cette étude sans envisager le

-

probldme des argiles do- transformation, Zn effet, de

nombreuses dédterminations structurales réalisdées sur de

(*) ilous nleénvisagerons pas ici  le cas des glauvconites
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dchantillons micacés en provenance de profils pddologiquec
ont montré que » Hmis-ci comstituont le point de démars
dlune série dlargiles cxpansibles ; citons nparmi les
travaux les plus récents en France 1ROBINT (1972), JLILGIE
{1973), SEIDDOH ot PZD20 (1974)...

A ce jour, il est &vidont que les éléments que nous possd-
dons A& propos de la morphologie de ces argiles de transformation
sont trés limitées § mais nous avons de fortes raisons de nenser
que les minéraux 2/1 expansibles contemnus dans llarzile X,B, cons-
tituent un bon exemple dlargiles de transformation. Or il serble
dtores et déjd, bien que ce fait mérite encore dl8tre vérifié, que
le comporterient de ces smectites soit tout & fait différent de
celles des smectites vraies i seules, en particulier, ces dernisdreos
semblent aptes & former des unités morphologiques peu épaisses et
de grande dimension, qui conduisent a ll'individualisation de gels

thilixotropiques.

Dans ces conditions, on doit distinguer deux sortes de sols

& argiles expansibles @

-~ coux contenant des smectites vraies, qui sont limités en
T'rance a ltaffleurement de certains niveaux géologiques, Le nro-
bléme des sols a smectites vraiocs est donc bien particulier et

devrait faire ll!objet dlune étude spécifique.

~ ceux oontenant des smectites de transformation caracié-
risdes par le comporterment "illitique" des édifices argileux, Cless

alors un cas cxtr8mement répandu, ol la plupart du temps dtailleurs

L

)

ces avrgiles sont assocides a de la kaolinite,

Ainsi, compte tenu des données morphologidues que nous
venons d!évoquer, nous pouvons tracer llesquisse dtune classifi-
cation morphologique des argiles qui ost résumée dans le tableau 17,
Seuls la glauconite et surtout s.es minédraux de transformation ne
seriblent pas devoir »prendre place pour llinstant au scin de ce
schéma, car il est probable que leur comportemont se rapproche
beaucoup plus des smectites vrales (nontronites) DIOBIAT, IDAVIBETT
ot TESSIER (1973).

A
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Tableau 18 - Esquisse d'une classification morphologique

des argiles des sols

Unités

Type
structural Minéral argileux morphologiques
1/1 Kaolinite cristallites

Smectites wvraies

Rubans (B-B)

2/1
a Smectites de
transformation
cations
hydratés Vermiculites
2/1 a
cation JIllites et micas
sec
2/1 Vermiculites
a cations hydroxy-
alumineuses

hydroxylés

Chlorites

Constitués par

ltassociation
B~B - B~TF

de particules
primaires 3
comportement

Rillitique™
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b) Comportement dlun mélange argileux illite-kaoli=nitc

Le cas des mélanges kaolinite ~ argiles a morphologie
rd

dtillite étant trds répandu, nous sormes amenés a dire quelques

nots sur les mélanges binaires de ce type.

Ltexemple rapporté ici sera celui étudié par SILLS,
AYLIORT et QUINK (1973) et relatif & des mélanges dl'illite et ce
lzaolinite en proportions variables, Signalons a ce sujet que la
taille des cristallites de kaolinite utilisée ici est plus élevie
gue celle de ltargile de Provins j; de méme 1l!illite posséde une
surface spécifique plus grande (ce qui corresnmond a des pariicules
primaires moins enalsses) Dourtant la porosité de cette illite est
comparable 4 celle de llargile I,3., 0t a celle de 1'illite du Tuy

n Velay, clest & dire 36 & 38 % A la limite de retrait.,

A partir des résultats obienus et consignds dans la figurc

L9, on pout Taire apparaftre les quelques élémonts suivants @

Y : 1a porosité du mélange illite - kaolinite varic: peu

{ e - quand le pourcentage de kaolinite demeure infé-

rieur & 50 % (1),

Ce fait peut surprendro, mais en définitive stexplique
aisément
~ grfice & la présence dlune hétérogénédité granulométrique
considérée corme rdsulitante de 1'hétérogénéité intrin~
séque de 1ltillite et dlautre part de ll'adjonction dlune

argile de nature différente,

~ d!un autre c8té, par suite de llexistence d'une déforma-
bilité -des unités nornhologiques de 1tillite due & un
tyne d!arrangenent propre & ces argiles (4 2 ~ 7 ) et
qui leur permet dl'énouser les Tormes lors de la phase

finale du retrait,

(1) i les porosités globales dtun mélange illite-lkaolinite sont
lgblupart du temps identiques, la taille des pores nltest pas
counstante s elle dinminue quand la quantité d!illite crofi,

cee/ves
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Figure 49 - Porosité et surface spécifique d'un mélange
illite - kaolinite (d'aprés SILLS AYLMORE
et QUIRK 1971)

porosité théorique
— —— surface spécifique
porosité (calculéde a partir d'une densité réelle

de 2,65 pour la kaolinite et de 2,80 pour
1'illite)
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-
2. <

-, - 2 s 'y .
. La porosité du mélange illite-kaolinite ntest pas égale 2

P ow -

la somme des norosités respectives de chaque argile § nous vérilfion:

—w—r w

ainsi les lois de mélange définies vmar TZES (1971) & propos dlas
’\_ﬁ’_’

semblages mettant en oceuvre des fraciions granulométriques difrfé.-

rentes,

Dilaprés ces résultats, on constate que le probléme des
argiles en mélange pareit assez simEle et ceci rdésulite sirmlenens

‘u fait qulune faible quantité dlargile illitique ou a motho?ot:o

A'illite (minéraux de transformaulor) irprime au melange Wl COIIDOT—

tement bien caractéristique,

he Conséquences ¢ relations entre la constitutior mornic—

lorique et le comportenent des argilles

Le paragraphe précéddent a bien rnontrd le r8le joué »nor 1a
constitution morphologique sur le comportonient des dchantillcas,
A cet effet, il est bon de rassembler les différentes données
norpholegiques des L natériaux étudids et do les mettre en paralldlc
avec la teneur en eau aux fortes humidités (p 1) et la valeur ce
la morosité évaluvée & la référence pondérale, clest A dire 2 300°C

(tableau 19).

a) Fortes teneurs en eau

I considérant que nous avons éliminé la nlus grands partie
des associations consécutives & lthistoire du matdériau on peut,
nour expliquer le coriporitenent de llargile aux fortes teneurs en

eau, avancer les qusldques arguients suivants 3

~ le montmorillonite est la seule argile dont la phase Zol
existe véritoablement par suite de la grande taille - ev

de la déformabilité iimwortante des unités morphologiquos,

~ 1'illite ot llargile H,B, nossédent une phase rigide
(type gel) dlamplour réduite, qui précdde une orientation rapide
Cos unitdés mornhologiques j; rapnelons que celles~ci sont de faible

2 L =

imension et beaucoup moins déformables que dons la montmorilloniic

coe/ o
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~ enfin, pour la kaolinite, l'absence dl'une phase rigide
est & relier & llabsence dlorganisation initiale isotrope (liaisouns

B-1" inexistantes),

) Porosité texturale

Jos investigations indiquent que les porosités des argiles
& la référence nondérale 300°C vont ‘e décroissant de la kaolinite,
a 1ltillite—argile H,B, et & la montmorillorite, Compte tenu dos
observations microscopiques, ces donides slintégrent parfaitenent
dans le schéma cexplicatif des comportements ; ce dernier montro

en effot @

- gue la montmorillonite posséde les unités morphologiques
les plus fifnndosg et dounc les plus déformables (15 Teuillets a jiC A°).

Cette argile est donc potentiellement la nlus compacte (p = 25 ).

—~ gue la kaolinite est la seule argile;'dans les conditions
ot nous avons amené les échantillons & dessiccation dont les unitds
morphologiques ne sout pas déformées ; ceux—ci »possédont dlaillceurs
une forme régulidre et une granulométrie peu étaléde ; par comnsdauert
la porbéité a la limite de retrait est potentiellement la plus

dAmportante,

— que ltasgssociation des unités morphologiques dlillite ou
dos mindraux 2/1 de ltargile H.B, (association 33/FF) permet tuie
certaine délormabilité, Celle—~ci associéde A unc granulométrio
‘étalée, limito d!'une certaine manidre une porosité texturale qui

se 8situe a4 2 niveaux 3

- dlun c8té, entre les particules nrimairecs au sein de
1'unité nmorphologique,

- dlun autre, entre les unités morphologiques elles-mémes.

«ei/uun



206 -

B ~ DREGATDS ET.PERSPECTIVES GENERALES SUR L!'ORGANISATION ET LE
COI'POPTZMENT DES DIFTERENTES ANGILES EN FONCTION DES OOMNDITIC
DU _MILITU PEDOLOGIQUE -

/IITRODUCTION

Ltétude expérimentale des. s types dlargiles nous a nermis

de montrer gue, pour des conditions physicociiimiques identiques,
21 était possible de concevoir des corps poreux présentant une
on

organisati

me an 2 3 - -
dirférente., lous avons v par exemple que, sulivant
les argiles, le mode dlassociation des unités morphologiques pous

varier et que celui~ci explidquait ern grande partie le comporteme:

des matériaux. argileur aux diverses teneurs en eau,

Ltétude de l'association des. unités morpiologiques en
foanction de la nature des conditions du milieu conduira & dlarziz
: le- champ dliavestigation expérimental et, ainsi, & situer ce
travall par rapnort aux quelques autres rechexrclies de laboratoixc
portant sur llorganisation des argiles, Il est clair que, de cc
point de vue, la présentatioin adoptée sera nettement plus prospec

tive et servira en quelque sorts de conclusion dlensemble & 1146+t

Cola étant, mous ne pouvons pas caractériser llassociatic

des unités riorphologicques sans faire intervenir ¢

la sitructure de ltargile & considérer,

o Ll'environnement ionique de cette arglle,
la teneur en cau présen’e dans l!échantillon j; cax ce
sont de toels é1léments qui nermettent dloxpliquer le ty:

dlagsociation produit et, par la méme, le comportement

Y

Nous sormes ainsi conduits & présenter sépardment le cas

des 3 types princivaux dlargiles : kaolinite, smectite et enfin

autres argiles 2/7 (argiles unicacées et dérivées),

cei/enn
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1° Kaolinite

La structure de la kaolinite étant bien connue et m8mo
vcousidérée comme .fixe, nous. une reparlorons pas ioi de cette que s~
tion, En revanciie, les données relatives & la taille des crisital-—
lites paraissent de premiére importance : ainsi, par oxemple, plus
les cristallites sont minces, plus la surface en contact avec
lteau devrait 8ire élevée. Malhoureusement, nous n'avons pas trouvé
de -données 0rec1ses a ce sujet, lthydratabilité aux faibles con~

traintes (p® 1 & b) ntétant pas mise généralement en relation avec

la surfacs externe,

2) Propriétés des susponsions

e e ot 1t e ot o et P e e et Pt i g et ot o e

dmvpelods dlune part les travuux de SCHOTIZLD et SANMBO0IT
(1653-195L) et dlautre part ceux de 1TCHATIS ot BOLATN (1964), qui
aboutissemt & des résultats parfaitemont concordants, On peut les
résuier de la maniére suivante @

= o L

Une kaolinite en présence d!'électrolvies de nature qiffé-
rente (N7all, Call,, C1) se présente sous une forie appelde habi~
tuellement "défloculée", clest & dirve que l'organisotion enregis—

trée directement anisotrope, conduit a considérée que les associcw

tions B~ ntexistont pas,

“%n revanche, d¥s qulon soumet llargile & ua pH acide (EC1),
celle-~ci slorganise sous forme dite "floculée", clest & dire qutil
se crée des associations du type B~i*, Les auteurs expliquent co
fait grice a ll'existence de charges positives situdés en bordure

des feuillets,

Au demourant, de telles donndes obtenues sur des suspen-—
sions ne nous renseignent mas sur la stabilité des systémes envi-

des teneurs en eau plus faibles, en particulier aux con-

09
O~
03]
m)

sa
traintes ‘peu elevees (ph 1 a »7 b), qui uont 1es plus courantes

dans 1es sols, I1 faut donec eﬂv1sagar malntenant cet aspect des

phénoménes,

veefees
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—....—......-———.—.—.-——-—.._—._—.——.—.—_.-_—.——__..._-..-.—.

aibles teneu*s en_eau

Les kaolinites saturées par des cations comme Na, K. C
nduisant & une organisation directerent ar 1sotrono, la porosic
pinirum est acquisc dés que les”cristallites arrivent‘aﬁ contact
Tn' revanche, il on va différomhont en présence dlautres conditio:
ctest ainsi qu'len nous appuyant suxr les travaux de 4, CEAUVZL (3
zmous allons euvisager tout dlabord le nrobldme de 1'évolution de
organisations isotropes des kaolinmites forruginisdes § puis ex
nous sorvant des notions classiques dlarsile "floculée et dispe:

nous étudions 11évolution des kaolinites en conditions acides.

- Grﬂanisation des kaolinites ferruginisdes ou déferru—

ginises (TCravaux do A. CHAUVIL)

-:I

Le preblime qui se pose,. dans lo cadre-de la gendse dos
sols en Casamance (Sénégal) est celui de la transforuation des

gols rouges Terrallid iques enr sols helges ;3 on fait, il slagit &

nentrer en quoi la Drésence ou liabsence dloxydes de Ter influe

uy 1llorganisation de la kaolirnite et, par voie de conséquenco,

sur le dévaloppement de certains phénoménes nédologiqgues,

In liaisomn avec des observations de terrain, doux types
? Vi

£

dlexpérionces ont été réalisdes 3 les unes sur des argiles prove:
des nrofils pédologiques et gqui contiennent naturellement plus o
moins dloxydes de  fer ; les autres, sur des échanitillons prénaré
ertificiellmment & partir de la taoclinite de Provins (£, CHAUVEL

ot D, TESSIIR, 1575).

Les résultats, obtenus avec des quantités variables dlox
de fer, convergent ot so résument lorsque les quantitds d'oxydes

de fer deviemment iuportantes aux éléments suivants s

’

- une 3o'osite imnmortant: 50 %) & la liaite de reirai
: T /

Al

- des_01eﬂom°res de nf¢eme;t et de retrait pratiguerien

azmulés,

~ des nrovriétés mécaniques qui sont indépendantes de la
teneur e eau, tant cue la contrainte exercdéde no détru

nas llorganisation do llargils,

ATy
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Or, toutes les domudes que nous avons pour caractériser
llorganisation, se rejoignent et montrent que, dans ces conditions,

llorganisation isotrdpe B-F de départ esi conservée,

Ceci nlest Dien sfir pas le cas de llargile déferrifide
provenant du milieu naturel ou de la kaolinite de Provins pure :
elles possédert toutes deux les caractéristiques énoncdes dans la

deuxidmo partie (cf p. 77).

Hous wvoyons donc que le mode d'association des cristallitcs
et en particuliber: sa stabilité devient dtun grand intérdt pour
expliquer le comportement physique ot mdcanique des matériaux de

m8mea - type,

liais, au~dela du commortement instantand, clest toute
1!évolution nédologique du profil qui peut &tre modifide »rogres-—
siveﬁent. Ainsi,'é partir du moment ol llargile nlest plus ferwru-
ginisée, le sol devient pius compabt,ila circulation des fluidoes
est modifide ot sor économie en eau compléteﬁent‘transformée

(£. CIAUVIL, 1975)..

I1 on wésulte que le mode Glorganisation des argiles neut

< Ld

8tre un élément de premiére imporiance, si llon veut comprendre

certains phénondnes pédelogiques,

-~ Probléme des caractéristiques physiques et mécaniques

des Izaoliaites "floculées" et M"dispersdes!

:  In se plagant dans les conditions physicochimiques telles
qulelles ont été définies par GCHOFIELE : pl acido, pH neutre ou
alcalin en milieu sodique ouhcaICique; les mécaniciens et nhyairs
cicns des sols omt étudié le comportoment et les caractdristiques

des corps poreux A des temeurs con eau faibles ((: 50 ¢h),

Disons irmédiatement que les résultats obtenus & 1llaido
ces métliodes utilisant un mode de compaction par choc sont diffi-
ciles a utiliser, car clles entrainent trés probablement wune

déformation des particules et une perturbation variable,

Y
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Cela étant, méme en amnenant les argiles & dessicecation ne
séchage a4 l'air, les porosités que nous avons. relevées & la 1irid
de retrait sont variables et contradictoires.: ainsi, :la porosiic
d'une argile "dispersée!" peut &tre nlus grande ou plus faible guu
celle du méme matériau "floculdn,

in réalité, les porosités obtenues .avec ces argiles A 1=
nlus grande dessiccation indiquent que rnécassairement 1lorganigsa-
isotrope ne suvsiste plus (contrairement 2 ce Que nous obterons ¢
présence dl!oxydes; de fer). Le probléme serait pluibt dl'établinr &
partir de quelle référence énergétique, les liaisons du type BF
sont rompués. Ce type de renseigngment devrait 8tre intéressant i

ltavenir pour prévoir le Ffonctionnement des sols & kaolinite,

2° Umactites

lTotre étude des argiles sumectitiques se limitera au cas ¢
la montmorillonite, car clest ce dernier mindral qui est de loin

»lus étudid,

Signalons tout dlabord que, contrairement & la kaolinits,

la composition neut varier, en narticulier au niveau de la coucliic

ot ouelquos cavmcterlgthues structurales

T R e i s e i 8 B e et et s o et e ot e o e 2 s e e

Cot aspnéct du probldme a été envisagé par FOSTIR (195,,,
DAVIDTZ ot LOT {1970). Ces auteurs oat montré en effet, que le
gonflement deo lo montmorillorite dépond duw déficit de ‘charge fold

et cde sa. looalisaulo“. £insi, quand le déficit de charge octaddr:

l..

passe de 0,5 a 0,3, le gouflement de 1llargile augmente,:

Or, nous avons vu précédemment aue le gonflement était
fonction de la surface externe vraie du matériau qui dépend en

derniére aralyse de l1l'énaisseur de 1ll'unité mornholosgique.
i 3 . A -0

hY

Dans ces conditions, toud’ porie i croire q"e l'epalsvet"
1!'unité morphologique est en » rolatiox avec los caracterlsthues
structurales de llargile et en »narticulior avec lo déficit de ch:s

et sa localisation,

coefons
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b) R8le du milieu physicochimique

e ey e ey ety gt S st g e Fem oy A ey et S S et Bt b D S e

Dans le cas de la montmorillonite, le probléme doit &tro

niveaux

[08
-
N

envisag
-~ au niveau de llassociation P~F des feuillets (nombre de
fouillets superposds) pour constituer umne particule

primaire
-~ au niveau de ll'association des particules primaires

(constitution de ltunité morphologique),

Evaisseur dos unités norphologidgues

Hous avons roproduit dans le tableau 20 les résultats
obtenus par VAT CLYHEN (1973), EDUAIDS ot QUIREL (1962) ot surtout
ceux de BLNIN et LAHAV (1968) et qui sont relatifs & ltépaisseour

du "tactolde" ; ces résultats sont trés révélateurs, car ils

indiquent que, pour une mdme argile, l'épaisscur du tactofde dépend

essentiellement du cation saturant la canacité d!échange. En consi~

dérant un deuxiéme paramétre, qui serait par oxemple le déficit

de charge foliaire, nous disposons aiasi trés probablement, pour

des conditions de prénaration standard & définir, des principales
données, qui permettent de metitre exn évidence une certaine surface
externe disponible pour lleau dans les diverses saturations catio-

niques et donc de déterminer lthydratabilité notentielle de llaxrgilc

Extension des unités mornhologiques et lour association

5i le nombre de feuillets constituant 1!'énaisseur du tac~
toilde a fait relativement ll'objet de nombrouses études, en revanche
les donndées concernant la dimension de 1'unité morphologique roste
imprécise,

L cet effet, tous les auteurs sont dlaccord pour considdéror
que l'association B~B entre particules nrimaires est la régle, mais

son extension dans le plan est mal définie : VA OLPIZN (1973)

528/ - -
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Tableau 20 ~ Epaisseurs du tactoide évaluées par différents

auteurs dans des conditions de saturation

cationique déterminées et exprimées en nombre

de feuillets.

N EDWARDS

Cation BANIN & pAHA?' & QUIRK VAN OLPHEN
Li 1,00

Na 1,47 1,15 3

K 2,00

Rb 2,15

NHu 2,60

Cs 4,60

Mg 9,60

Ca 10,88 T+35 10
Ba 11,15

*¥ Calcul effectué & partir

de données optigues
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indique une dimension de ll!ordre du micron $} les autres auteurs

parlent tout simmlement de "large partic lesh.

In ce qui coaccrne ltassociation entre ces wnitds s lo ke Yoo Tou
logiques, M 7 TUEN ot PRADT (10H7) considdre. que l'zssociation
3-F nlexiste pas, tandis que VAIl CLPHIN (1973) llenvisage pour les
argiles sodiques et calciques, Signalons que le twravail expérimen
tal rapporté dans ce mémoire tend & prouver que les associations
B=F exixtent effectiveront dans la nontmorillonite Ca ot gquielles
sont conservées lors de la dessiccation. liais il est certain quo
des preuves directes devront &tre apportées, ultérieurenent, emn
particulier pouvxr des conditions nhysicochimiques différentes,

c) Organisation et conportene 1t aux fqlbles teneurs eoix eau

Y e P G ety g St g ey P Gt Yt P e PRt

L'orgénisation initiale de‘l'argile pouvant 8tre isotrone
or anisotrope, il slagit de montrer ici on quoi l’brgahisation
initiale influe sur les propridtés des matédriaux aux faibles
teneurs en eau (oontraintes.oorresnondant aux faibles hydratations
dans les sols, »T > b). A cet ef”et, nous OQSSOQS el revie un

R

certain nombre de points relatlLs a l’aptltude a la dlgper ion et

a il 'etudo des proprletes payvlques et mecanlques.

Aptitude & la redispersion

Chacur: sait gqutil est.trés_facile'de disperser wie moatio-
rillonite ITai séchée A 1ltair, An revanche, en ce qui concerne la
nontmorillonite Ca, si elle gonfle effectiveriont- ‘aprés dessgiccation
il est quasi impossible toutefois de bien la redisperser, Poux
ekpllque*.ce fait, on 3eat faire 11terven1r dans le cas de llargile

ca101que H

. les propridétés du cation Ca sathrapt la capacité dtéchancc
qui n'ost pas susceptible de sthydrater fortement,

+ des pogsibilités de déformétion reiativemenf faibles
(épaisseur de 1'unité morphologique # i0 fouillbs)

« oenfin le nﬂlntlen des assooiations B-TF qui sont de

relativenent grande dniergie.’

Y A



In revanche, pour la nontmorillonite Ila, la bomne disnow

sabilité »nrouve que les liaisons a tous les niveaux sont de faib

éaergic.
Ce typo dlinformatiorn relatif & la stabilitd des assom—

Hlages -est trés utile, si 1l'onm veut comprendre le comportenient
des argiles des sols j eon.effed, & une association du type stabl

orrespondant des mossibilitéds de zonflement-~retrait limitées, d
possibilités de dénlacemeont de llargile nulles j il en découle
donc des ‘nonbreuses conséquencee sur les propridétés physiques du
sol et 1l'évolution péddologique du profil,

Ttude des propridtds ohysiques ot mécaniques

-

Les caractéristiques physiques et les pronriétés mécanig
dos matériaux sont, dl'une certaine maniére, une conséquence de 1
plus ou moins grande stabilité des assecmblages texturaux dans le

argiles,

Linéi, les mesures nhysiquées dé'gonflemont notentiel (%)
rendent cormte de 1a nlus ou moins orande reversibilité du nhéno
néne de retrait §j mais, s‘adressent 4 des matériaux du sol, cc
gonflement fait intervenir, outre la nature de 1!argile et son
rrode dtassemnlage bropre, la baauuloreurle du matériau ot 1llorge
nisation du mlasma autour dos grainrs du squelette,. Ce type de
rnesure, lorsqu!il porite sur des argilos pures et homogénes rével
dfun autre c8té, le degré de stabilité de llargile dans un état

de saturation cationique donné (exemple diffdrence entro lla et C

liais nous pouvons aussi nous référer a dlautres mesures
telles celles relatives & la résistance & la traction ou a la
compression, Clest ainsi que DOUDY et LATSON (1971) ont effectud
des déterriinations de co type sur la plupart des argiles saturde
avec différoztshcations, Les résultats obtonus pouvent sc résune

de la maniére suivante 7§

~ a4 une pression partielle doande («( 95 T dthwaidité

2%

relative), la montrnorillonite Tferruginisde artificielloment est

toujours celle qui stawvére 8tre la »lus porouse @ nous confirmon
J ’

£ g AugmentntlSn du - veiwune apparent d'un agrégat souris a un
re gonflement par humectation nrolongée sur une plagque porocus

par rapport au volume anparent & 1'état sec (expriné en %),

I P



‘aiwusi ce gue nous avons obtentu sur la kaolinite H

~ les seuils de rupture caractérisant les différents
échantillons argileux n'oat pas, ern premidre analyse, de relation
cirvecte, ni avec la porosité, ni.avec la teneur en eau., Ce fait
pwarait 2 premidre vue surprenani, nais slexplique du fait qulune
contrainte mécanique peut

~ soit resserrer des particules, en sorte gulil en résulte

un accroissement de la densité apparente

~ soit détruire essentiellement certaines liaisons prée
existantes et créer de cette manidre des particules libres, qui
provoquent ainsi une instabilité du metériau,

-

Ces diverses remarques conduisent en définitive & concevoir

\, 3 - -
lt'existence de seuls qui seront & préciser ultérieurement,

3° Argiles & morphologie dlillite

Les travaux de cetfe nature portant sur llorganisation
des argiles de ce type sont pratiquement inexistants. On ne peut
que signaler celui réalisé par 0' 32ITN (1971) 3 er opérant sur
des vases et des sédiments illitiques; celui~ci a démontré en effe®

ll'existence d'une organisation isotrope aux fortes teneurs en ecau,

Tl est dlautant plus désolant dlen 8tre 14 que le probldue
de l'organisation de ces argiles dans .les .sols tempérés »nrésente

n grand intér8t et ce dlautant plus que les conditions physico-

A
b

chimiques dans lesquelles ces argiles évoluent peuvent 8tre trés
varides ¢

~ milieu acide et plus ov moins désaturé,

~ milieu hydromorphe et réducteur,

~ wilieu saturé par du calcium,
I1 reste donc ua trés gros travail & faire si 1ton veut comprendre
le comportement physique de certains:types de sols et le mettre ==

relation avec 1o déveloﬁpémeﬁt du profil,

enafisas
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:° Tgsai de syanthése. sur la stabilité des assemblages

argileux dans le milieu superficiel

Les reuultwts de ce travail expérimental noxrtant sur ltc
ganluatlon des argiles, - a1ns; que les données bibliographiques
citées emn référence, nous ont montré gque, suivant les conditions
du milieu et suvivant les types dlargiles, l'existence et la stab
llte des lialsous entre oaru10u1es (unltes norphologlques) étaie

essent1ellene~t ‘variables.

O“, 81 ces liaisons ocat une influence directe sur les

mlcroor*a nisations, elles conduisent nécessairement, & un niveau
plus global, & des propriéités que nous connaissons bien 3 il s'a
Ge la résistancs aux agents clinmatiques (stabilité structurale),
des possibilités de déplacement de particules (lessivagze, colmat

-

ou tout simplement des phdnonienes de gonflement et de retrait,.

iTous allons Ffaire le. point sur cette starilité des assem

blages en traitzuat le sujet ¢

~ dlavord,au niveau de la constitution des unitds moxrpho
1ogLabos,

- edothe, au niveau des liaisons entre ﬁnités.morpholog
ques, nuis, nous aborderons queiques édnséQuences sur

1thydratation et le comportement dlune formation argil

~ Constisution de l'unité morplaologique

Suivant les argiles, cette unité est constitude soit de
particules nrimaires kaolizite), soit d'une association de part

cules primaires (mindraux 2/1),

Dans la lraolinite, les cristallites étant isolés, leur
existence n'est pas romise en cause par les phénomdnes natursls
du tyne ocnﬂ ge cationique,

In revanche, le probléme se pose au niveau des minéraux
dv fait que, daas ce cas, l'unité morphologique est une narticul

Mcomnlexel,

cariell s s
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Pour ceux—~ci, les résultats semblent indiquer deux types
de comportements différents :

- pour les argiles a faciés illitique,; 1'unité morvholo~
gique restorait identique quand .on passe de 1'état sodique & 1!4tat
calcique ¢

=~ au contraire, pour la monitmorillonite, les caractdristique:
de 1l!'unité morphologique dépendent

.

. du déficit de charge interne aux feuillets,
» du catiorn saturant la capacité d!'échange ; ces
éléments jouant & la fois sur 1l!'épaisseur de 1l'unité morphologicuo,

et sur la stabilité des liaisons. B-LF entre les particules primasires

~ Association des unités mornhologziques

5i la comstitution de 1l'unité morphologique ne semble pas
toujours lide au milieu physicochiiique et peut &épendre essentiel-
lement de caractéristiques structurales, & i’opposé, ltassociation
:des unités mofphologiques décbulé toujours des conditions physido-

chimigques du milien,

Dans la kaolinite, le milieu ferruginisant conduit & des
liaisons 3-I trds stables, Ces liaisons deviennent provablement
moins stables en milieu acide et disparaissent pour toutes les

autres conditions du milieu (%a, 1a, X),

Ce dernier comportsment contraste avec celui des mindraux
2/1 dans lesquels, en milieu calcique, llassociation B~F parait
8tre la régle ; en revancie, dans dlautres milieux physicochinicues

nos informations sont & peu prés nulles ou trés imprécises,

~ Coaséguences sur 1!hydratation des argiles

La dimension des unités morphologiques nropres a la lkao-
linite et & 1'illite étant considérde comme fize ou neu modifiable,
les paraméties stériques (%aille,:épaisSeur) et par comséquent,
lthydratation de ces argiles varira peu,:Cellenci ne dépendra que
de ll'association des unités mofphoiogiques5'c}est a4 dire, en

derniére analyse, des conditions physicochimioues du milieu,
H

cei/ v
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£ 1'opposd, dens les smectites,. les caractércs paysicociiimiques

du milieun joueront directdment 3

~ sur la surface externe,
~ ot sur ltlagsociation des unités morpliologiques s les
nossibilitds dlhydratation seront donc extrémemenrt variables en

fonection deos conditions du milieu,

— Conséquences sur la stabilité du corps poreoux

La stabilité du cmrps: poreux cst assurde 3

~ dlun autre cdté, par urve certaine solidité des liaisor

entre les unitds morphologiques,

-~ et d'un autre, »nar leur plus ou moins grande déformabi

Ainsi, dans une Laolinite, tant que 1!'état de contraints
ne joue pas sur la stabilité, l’organisation-isotrope‘mettant oz
oouvre, des, cri atallltes rigides et des associatioans B-T, les 7id
nonsnes de go“flement ~ retrait soat nuls, Au contraire, dés que
la contrainte appliquée provoque une rupture des liaisons 3-T,

il a nécessairemont effondrernient brutal de 1l!organisation iso-
| =Y

trope,

Jn revanche, dans le cas des smectites, méme si les lia:

sons B-T sont st olﬁs, la dc;ornablllte des unités morphologiquc

doit v»robablemnent toujours &tre pris en compte et jouor ainei de

les phénomnénes de gonflement et de retrait,

On congoilt aisément . dans ces conditions aue, la notion ¢
seuil de contrainte nécessaire & ltobtention dlun effondrerient

.l

brutal de llorganisation soit une notion utile & préeciscr, surtc

lorsque llon a affaire & des éléments non déformables.
* % %

En ocomclusion, nous aboutissons aux résultats que, dens

de scrlntvon du syst=me poreux, la connaissance du tyne dlassocin

des;parthn*es primaires parait 8tre un élément esscntiel si 1'c

veut expllquer“le comportement du matériav, Cela étant, nous

on s
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r'd Y - Vd by
somrmos amenes a consideérer le systéme poreux ocomme une sovrte de
"matrice", dont les caractéristiques géométriques sont parfaitement

définies et qui sert en quelque sorte de "réservoir! pour lleau,

Llais, d!'un autre cbté, pour expliciter 1t!aydratation de
l'argile, nous sommes amendés a faire intervenir ses propriétés
de surface, Or, celles~ci risquent d!'8tre modifides non seulenent,
par les conditions physicochimiques du milieu g PH, concentration,
type de cation, mais aussi par la présence d!"impuretés", tels
oxydes, hydroxydes et matiéres organiques ; ces derniéres, en
particulier, peuvent jouer un grand réle sur les surfaces, soit
e les recouvrant et en les rendant hydronhobes, soit en renforgant
certaines liaisons, soit encore en les annihilant., I1 y a 13,
en définitive, un vaste domaine qui sl!ouvre pour les investigations

ultérieures,

cesfoan
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/~ OWCLUSIONS GENERALES

En abordant ce travail, nous nous étions proposésdtamencer

A

depuis des teneurs en ecau élevdes (150 & 750 %) jusqu'a la réfdrenc
pondérale (30000), u:‘certa14 noubre dlargiles représentatives dec
sols afin de suivre 1'evolut10“ de leurs organisations au cours

]

¢'un processus de dessiccation,

A cet effet, nous avons mis au point une méthode dlétude
de l'orientation des pa ;ticu;es bagde sur la diffraction des
rayons 3 et nous avons utilisé un cexrtain nombre de techniques
approprides au contrble du volune des échantillons en voie de
désséchoment, Infin, pour visuvaliser llorganisation des particules

-y

-2 compl3te desgiccation, nous avons procede a des examens au ndcros

cope électronique & balayage.

Ltapplication de ces différentes méthodes ou techniques

by

ainsi que les donndes bibliographiques nous aménent & un ceritaoin

nombroe de co:clu51ons generales. La plus inportante de ces conclii-—

29

sions »éside dans le fait que 1!évolution de l’ormaalsatﬂon d e

O

nm2 J-.'.'

arg 1le ne Deut etre décrite sans Ffaire intervonir la notion dlunibe

~

morphologigues, qui se caractérisent & la fois par leur corngtitutlic

et leur association,

Constitution des uanités rmorphologiques

Dans los conditions expérimentales utilisées, nous avoas

été amenés a distinguer dans les argiles trois tyoes morphologiguc:

e

principaux

1, le type kaolinite, il stagit tout simplement des cxig—
tallites isolds (particules Drlmaires)

2, le type illite, commm & 1'illite et & ses minéraun do
transformation, comrie la verniculite, les sriectites de transfor—

mation ou les édifices interstratifids provenant de ces mindraux,

H

Ici, 1'unité morphologique est une sorte dlogrégat constitud pa
1'association B-E -~ F-I' dlun certain noumbre de narticules primairaes

chacune dlentre elles étant composde de 1C feuillets environ,

Y



3. le tyne montmorillonite, comnstitué par une associatic

B-3 de pariticules primaires a déveloonenment »nlanzire particulis-
3 2T Z P

rement important puisque les "rubaus" peuvent atteindre # 2 A

La constitution de ces diverses unitds est un élément
inportant pour la caractérisation de tout matdériawv argileux éta-

donné qulolls comditionne la surface externe vraie du minéral,

elle détermine son hétérogénéité granulomdtrique et qulelle cor

nande enfin sa plus ou noins grande déformabilitéd,

ndispensable tout0101s de préciscr que tous ces

|

21 est

é1émonts définis pour des arglles calciques ne sont pas nécessai

.

rement identiques dans d'auitres conditions phiysicochimiques : s
pour le type illite et raolinite, le paossage a état sodigue pox
exempnle ne semble pas davoir nodifier de rianidére tangible la coo
titution de 1'unité morphologique, il nlen wva pas de m8me pour I
montmorillonite ot probablement pour un grand norbre dl'autres

sniectites ol 1!'épaisseur et la dimension des unitds morpkologiqzr

varient avec les coanditions du milieun,

Mode dl!association des unités mornihologiques

En présence de conditions calciques,. 1'évolution de 1llo:
nisation de la n#te argileuse riet oen oeuvre 3
~ goit une organisation isotrope, suivie dlune orientati
rmatuelle des particules ;
~ soit une organisation directement anisotrope qui, dés
les nlus fortes teneurs en eau, résulie dlune oriocntat

matuelle dos unités rorphologiques,

Llorganisation isotrope repose sur lLlexmistence de lisisc

3~ entro les uvnitds, liaiscns qui sont caractdrisées par une
certaine érergiec. En revanche, llorganisation directement anico-
trope implique qu'il nl'existe pas de liaisons 3-7 et que, par
conséquent, los particules s'orien%ent dirsctement suivant leur
nlus grande Tace,

T oy 7 A faTerc) 1llv"o-~.ad_: l1iai s 17 + ac -
& presenca ou aoseltpe e Cces Lraisons, duil e5ST asgsoc:k

2 3 Sri i : v - ) - e . .
a certaines caractéeristiques propres a chaque tvhe morphologlqut

ene/ens
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(déformabilité, hétérogénéité dimensiomnelle, surface exterme
vraie), constitue un élément important, car elles vont nous nermei-
tre de décrire de maniére plus rigoureuse l!'évolution de llorgo-

nisation des systdmes poreux des différents matériaux argileux.

Evolution de llorganisation des argiles en voie de dessiccation
=)

- Hous allons dlabord exominer les systémes poroux dans
lesquels les unités morphologiques ne sont pratiquenent pas délfor-
mables et olt les liaisons B-F sont rompues pour des énergies do

plus en plus faibles,

Le promier cas serait celui de, la kaolinite fermiginisde
oti les contraintes appliquées lors de la dessiccation ne suffisent
pas a rormre les liaisons entre les unités morphologiques : dans
cos conditions, la porosité de ltargile qui cst élevée reste coms-
tante en sorte que les phénoménes de retrait et gonflement sont a

peu prés nuls,

Le second cas serait celui de 1l!illite et de ses minéraux
de transformation & 1l'état calecique pour lesquels 1feffondrerent
do 1vYorganisation isotrope se produit vers pf 2,5, L'bfganisatio;
finale (pF 6,5) ne dépend plus alors que des caractéristiques
stériques ot de la déformabilité des unités morpheologiques au

contact (Porositd voisine de 35 %),

Ce probléme se raméne dlailleurs a celui de la kaolinite
calcique, puisque, dans ce cas, Lltévolution de llorganisation
consiste en un simple rapprocheument face-~face des cristalliles et
gue la porositéd & la limite de retrait ne dépend 1li aussi que do

caractéristiques stériques,

- 5i maintenant nous examinons l'évolution dlune argile
posséddant des uritds morphologiques trds déformables et associéos
suivant le mode RB~IT, nous abordons en Tait 15 cas de la montiloril-
lonite.

Le présence de grandes quantités dteau au sein de co riné-—
ral ne pout 8tre expliquée que par suite de ll!'individualisation
dtun réscau tridimensiomnel mettan en jeu des unités morphologiguc -

minces (aévelopnant par conséquent une surface externe vraie

oo
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,importante)_et de grande diriension (#/ 2 PJ. Cas unités se défor-

ment ot peuvent ainsi se rapporcher sans que les liaisons B-F
soient rormpues § dlol la nossibilitéd de llexistence pour la roni-

morillonite dlume vhase gel particulidremoent développéo,

.. £joutons que la plus grande partie du rotrait se produise
sans modification de l!'épaisseur apparente des feuillets,kla riont
morillomite ne se différencie pas des autres argiles, tant que le
pF restent inféricurs & L,4 : le phénoméne ost donc 13 encoro

essentielleoment de nature internarticulaire, Toutefois, pour des

contraintes > »F 4,4 (25 kg/cu2), le départ dlcau intéresse auss
1lleau interfoliaire et clest ce qui pormet de comprendre que la

rontmorillonite n'a pas de limite de retrait,

’

Ces considérations étant établies, il reste maintenant
en zuise de conélusior. & srésenter quelques réflexions sur los
relations entre les phénomdnes dlorganisation des différentes
argiles et le comporteriont des sols argileux au sein du milieu

suporficiel,

Les phdénoménes dlorganisation des argiles et le commortement des

. .

Ltétude que nous venons de présenter nous z amend A metir
en 4vidence trois grands types morphologigques daas les argiles j
guoique grossidre ot hon exhaﬁstive, cotte classification nous
permet maintenant de distinguer trois types de compbortements dan

les sols riclies en argiles :

~ comportement des sols riclies en kaclinite

-~ compovtenent des sols coatenant des argiles du type
sirectite dont llorganisation est cormparable a celle de
la montmorillonite,

~ comportermient des sols constitués dlargiles & morphologi

dtillite,

Pour chaque type de sol, nous oxaminerons, en relation
avec les caractéristiques morphologiques ot llarrangenent, un
certain nowbre de conséquencss .dlune part, .sur les propriétés
physiques ot mécaniques, et dlautre »nari, sur ll'évolution du
profil pédologiqﬁe,ﬂ

et
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-~ So0ls Iraolinitiques

Les sols. riches cen laolinite sont essentiellemont des scls
développés on climat tropical ; on France, nous trouvons quolques
sols do cette catégoric soit sur argiles a silex, soit sur des

niveaux sédimentaires bien partiouvliers,

Mos conclusions confirment que llorganisation des ciistal-
lites ‘de la kaolinite est fondamentalement différente quand on

considdre 11état ferruginisé et 1l'état non ferruginisé, Dans le

premier cag, la stabilité du corps poreux est si parfaite que le
matériau nta pas le comportement habituel dlunc argile (phénonéns
de¢ pseudo particulation, of A, CHAUVIL, 1975) : dans' le: second czas,
ltargile "retrouvé " ses propriétés, avec’ llapparition des phéno-
ridnes de gonflement et de retrait et 1'évolution concomitante de
la porosité, Tl est bien évident que dans de telles conditions, le
rdgime hydrique deos sols sera fort différent j; ainsi, les nhénomdnro
de prise en masse 3 1l!'état sec et coux correspondant au passage do
2 11état plastique & 1!'état hunide, sont particulidrement marqués
dans le sol lraolinitique non ferruginisé,

- Sols montmorillonitiques *

Les possgibilités de gonflerient -et de retrait dtant parti~
culiérement développds dans le cas de ces argiles, la préscnce de
celles~ci dans un sol conduit nécessairement & un comportenent
particulier dés lors que leurs tencurs dépassent 30 & 40 %, Ce
comportoment,, qui est trés connu, se traduit en saison séche par

‘1tapparition d'une cohésion narticulisérement importante et en

o
-

)

e

saison hurdde par la manifestation dl'une grande »nlasticité i

.
=
0

w

les difficultés quasi insurmontables que peuvont présenter ic
opérations de travail du sol.,

Ajoutons que ll'existoiice’ de ce cormportement contrasté est
en néme temps favorable au développerient dans le profil pédol ogiqu:
des structures "vertiques!" si caractéristiquos dlun certain n.ombro
de sols argiloux que 1llon désigné aé*ce fait sous le nom de

vertisols,

* Signalons que la plupart de ces argiles sont probablement
des argiles de néogenése,
Oll/l-.



~ Sols contenant des argiles & morphologie d!illite

lTous abordons ici. le probléme des sols dont les argiles
sont des illites ou des dérivés de Lt'illite : mindraux de +trans-
formation plus ou moins interstratifiés, Ces sols sont trés
fréquents en France olt ils sont partioculidérement bien développé:

sur limons des plateaux,

‘Dlaprés nos résultats expérimentaux, les matériaux calci
ce quiﬁqorrespond.enApédologig“é3dqngols saturés présentent det
unités morphologiques :constituds et organisdes de telle manidre
que les phénoiénes de gonflement et de retrait sont nécessairetic
limités, Sur le plan pédologique, ces nirdnoménes se traduisent
donc par ltindividualisation d!une structure stable, la possibil
dtune eirculation’ aisée des fluides et enfin par le développemer

d'une activité biologique intense,

lTous ne disposons pas de données expérimentales: pour
dtautres conditions physicochimiques, lNais, il apparait certain,
si 1lton se réféwre nar exemple aux observations pédologiques et
agrotechniques habituelles (citons rar exemple S, HITHII, 1939 ei
I.. JAMAGIEZ, 1973), gue 1!'élimination du calcium lide & la désatt
ration du complexe dl!'échange des argiles conduit & une struchure
instable, a des conditions de travail difficiles et sur le plan
pédologique a la mise en jeu 4 la loague dlum phénonmdnefde less:
vage! (sorte dtentrainement narticulaire de ltargile vers lezs
horizons profondes) avec toutes les conséquenoces. que cela COorpPoI
imperméabilisation des horizons inférieurs,.engorgement, asphyxi
et développement des processus de réductibn, enfin M"dégradation!
physicochimique des constituants minéraux, Or, une telle situati
en milieu saturé semble devoir résulter de la suppression des
liaisons existentes entre les unités morphologiques de 1!'illite
et ainsi a la mise sn oeuvre de_phénoménes de gonflement et ret:z
beaucoup plus importants. que dans le cas précédent (milieu satux
On entrevoit ainsi comment les conditions physicochimiqru
du milieu, en relation avec le complexe d'éohange.des“argiles, c

bien encore dlautres caractéristiques telles la présence au seix

Y



226 «

du plasma argileuxn, de constituants secondaires tels que hydroxydes.
carbonate de calcium, matiére organique... semblent devoir inter~
venir sur llorganisation de llassemblage argileux, le comportemsnt
dos sols et en définitive la différonciation pédologique des pro-
fils, Clest donc & 1tétude de ces différents problémes et a
llexamen de telles intéractions que devront 8+tre comsacrés les

travaux ultérieurs relatifs a ce domaine,

%



227 -~
BIBLIOGRAPHTIGT

W

SANTIN A, et LAEAV 1T, (1968) ~ Optiocal study of particle size of
nmontmorillonite with various Adsorbed Cations ~ Ilature
vol, 217 — pp. 1146-1147

BANIN A, et LAMAV W, (1968) ~ Particle size and ontical »nroperties
of montmorillonite in suspension, TIsrasdl- Journal of
chenistry, vol.6, np.235-250

BARSHAD T. (1953) -~ Adsorptive en!swelling properties of clay
water system. Clays and clay Technology Bull, 169, pp.70-~77

BLACKIIORE 4,V. ot MILLER 2.D. (1961) ~ Tactoid sizme and osmotic
swelling in calcium montmorillonite, Soil:Science Soc,
Proc, pp. 169-173

BOLT G,.Hd. (1956) — Physicochemiocal analysis of tho compressibility
of pure clays ~ Geotechniqie (8) pp.86-93

BRIIDLEY 6,7, (1953) ~ An % ray mothod for studying orientation
of micaceous minerals in shales, clays, and similar material
Min, Mag. 30 (71-78)

PRINDLEY G,U, (1966) - Discussions and recommandations concerning
the nomenclature ol clay minerals et related vhyllosilicater
Clays and clay minerals 14, .p.27~34

EDRINDLEY G,U,. et HKURTOSSY (1961) ~ Quantitative determination of
kaolinite by X ray diffracvion, fn, Mineral 46 pp.1205-~1215

CHAUVEL A, (1975) ~ Thése A paraltro

CALVET R, (1972) - Hydratation de la montmorillonite et diffusion
des cations compensateurs - Thése Fac, Sci, Paris

DAVIDTZ J.C. ot LOYP,F. (1970) — Relation betwoen crystal — lattice
configuration and swelling of montmorillonites - Clays
and olay minerals, vol.15 pn. 325-332

DIANOID S, (19?0) - Pore size digtribution in clays —~ Clays and
clay minerals, vol, 18, pp. 7-23

DIAMOND S. (1971) ~ Microstructure and pore structure of impact-
compacted clays - €6lays and clay Minerals, vol,., 19,
Pp. 239-249

DOWDY 2,H, et LAZSON W,B, (1971) = Tonsile stremgth of montmorillo-—
’ nite., Soil Se¢, Soc, Amor. Proc, vol 35, D.1010-1014

ITDWARDS D.G, et QUIRK J.,P, (1952) ~ J. colloid Sci. 17, ».872,
(cité par BAITIN et LAMAV (1968) dans Isradl Journal of
chemistry v.5, p.257)

voi/vus



7

228 -~

» {(1952) ~ The swelling of Ca-Montmorillonite due to
er absorption.2 -~ water uptake in the ligquid phase
J. Soil Science 13, p.ko

¥
Lyn O\

riEs J,.C, (1971) ~ Techerche dlune interprétation texturale deo 1:
porosité des sols, Ann, Agron, 22 (8) 655-63%5

FLEURZHCE A, et ITECOLAS J. (1964) —~ Observations sur la notion
dtordre et de désordre de certains mindraux du groupe do
la kaolinite ~ G I A, Tome XIV, séric 9, np. 140155

POSTER 11,D. (1955) ~ The relation hetweoen composition and swelli:
in eclays. Clays and elay lin., (3) pp. 296-315

PRIPIAT J,., CHAUSSIDON J. et JELLT A, (1971) - Ghimic - physique
dos phénonénes de surface, Anplications aux oxydes et awuz
silicates, 3387 p. lasson édit,

GABZS V, (1953) — Etude préliminaire dos argiles’ oligocdnes du
Puy en Velay (Haute Loire) Soc, Irang. ldn, Cristal, (07,
PP 1 83"‘1 85

GILLOTT J,3%, (1958 ~ Clay in engineering geology., 296 De Blsovie
publishing Co

GRII 1.E, (1953) ~ Clay mineralogy - Mc Graw-zill éditour 38L p.

ILLLATT 12, (1953 ~ Diffusion capillaire de lleau dans le sol c¢i
répartition de 1l!humidité en Hrofondeur sous sols nus ot
cultivés =~ inn, Agron, Série 4 II, pp., 143-2LL

DALLATYE 1i, et BAIDY Ch. (1963) —~ Potentiel matriciel de ltleau
dans le sol et tension superiicielle de lleau - inn, Agrc
1% (4) »p.331-391

IENTIT S, (1973) ~ Cours de physique du sol (inddit)

IEWIN S. et BURGEVIN ¥, (193¢) -~ Dix anndes dlexpériences sur 1!
- acticn des engrais sur la composition et les provnridétés
diun sol de limon - Ann, Agron, Tone § -~ Hlle séric

Ppe 771779 - .

HENZN 8., CIAUSSIDON J. et CALVET 2, (1969) ~ Surface, forame et
croissance des ninéraux des argiles, Bull, Gr, Fr. Argile
Tome IIL, fasc, 1, DD, 31=i5

HOFLIAIT U,, TAFIT R, et WZISS A, (1952) ~ Thixotropy and intra—
crystolline swelling ~ Clay Minerals Bull, vol, 2 1I°10
PP 70-76

ISAMBERT lie, GOBILLCY Th. et BOUZLIT 1i, —~ Carte pédologique de
Chfiteaudun au 1/100,0008 (& paraftre)

JAVAGIE ¥, (1973) -~ Contribution & 1tétude pédozénétique des
: . formations locgsiques du llord de la France -~ Thése a la
faculté des Sciences Agronomiques de 1!'Ztat (Gembloux:)
Delgigque . -
XKDUYT .2, (1952) — Collofd Science —~ Tlsevier publishing Co &did
382 p.



229 -

-'LTUPLANF #. (1970) - Functions descibingbreferred orioentation in
- _flat .. aggregates of flake -~ like clay minerals and in
other axially symmetric faB¥ic, Contr, lineral, and Petrol

25, (77~94)

MACKENZIE 2. (1965) - Homeqclature sub, committee of C,I.P.I.A.
clay hln. Bull, o, P 1?3—126

HAMY J. (1068) ~ Rocherches sur. 1'hydratation de la montmorillonitoc
pronrletes diélectriques et structure du film dleau -
Thése 4ac. ‘Sciences Paris’

VATIN R T (1900) - @uant1tat1v~ fabric of wet kaolinite - Clays
and clay minerals (1k4) 271-287

KATHIZU C, et DE COWIIICK F, - ubract ris.actions physicochimiques
ot sédimentologiques des craies Turoniennes et Coniaciennes
.de Thierarche et .du larlois (iJordest 'Gu Bassin de Paris)

XL

Bull. Inf. Géo. Bast, Paris (1972) 34 (3-14)

MERING J. (1946) - The hydratation of montmorillonite Dise. Faraday Soc.

<

MERING J. (1962) - Gonflement, dispersion et hydratation des arglles. Bull,
Gr., Fr. des Argiles 13- Pe 115 : S

MERING J. et OBERLIN (1971) - The smectites - In the Election-Optical investi-
gation of Clays 193, Minéralogical Society London Ed.135-41H5, 220

M'EWEN M.B. et MOULD D.L. £1957) - The gelation of montmorillonite Part2 : The
‘ nature of the interparticle-forces in sols of Wyoming bentonite -
Trans. Faraday Soc. 53 P.548-564 i

MICHAELS A.S. et BOLGER J.C. (1964) - Particle interactions in aqueous kaolinite
disper51ons -1 et EC ‘Fu damentals, vol 3, pp 14-20

MONNIER G., STENGEL P. et FIES J.C., (1973) - Une méthode de mesure de la densité
apparente de petits agglomérats terreux. Application & 1 analyse de
systemes de poros1te du sol. Anns Agron. 24 (5) -p.533 -

NORRISH K. (1954) - Crystallxne swelling of montmorillonite - Nature, vol.173
Pe255

OBERLIN A. et MERING J. (1962) - Observations en microscopie et microdiffraction
électroniques sur la montmorillonite Na - J.Microscopie (1) pp.107-120

O'BRIEN N.,R. (1971) - Microstructure of a laboratory sedimerited: floculated
111id ¢ sediment, - Canadian geotechnical journallvol.9 pp. 120-122

O'BRIEN N,R. (1971) - Fabric of kaolinite and illite floccules. Clays and clay
Minerals vol. 19 pp.353-359

PEDRO G. (1967) - Commentaires sur la classification et la nomenclature des
_-minéraux argileux. Bull. Gr. Fr. Argiles 19, p:69-86

-.-/--o



230 -

POMEROL Ch, (1967) - Les minéraux: arglleux dans le tertiaire du Bassin de Par:
Problémes d'origine et de genese. Bull. Groupe Fr. Argiles Tome XIX
Fasce 1 pp.115-121

PROST R. (1975) - Etude de 1l'hydratation des argiles : intéraction eau-minéral
et mécanisme de la rétention de.l'eau., Thése fac.Sciences Paris

QUIRK J.P. (1968) - Particle interaction and soil swelling.Isra&l Journal of
chemistryfvol.ﬁ, n°3, p.213-234

ROBERT M, et TESSIER D, (1974) - Méthode de prébaration des argiles des sols
pour études minéralogiques- Ann. Agro. 25, (6) pp.859-882

ROBERT M, (1972) - Transformation expérimentale de glaucdnite et d'illites
en smectites C.R. Acad. Sc. Paris T.275, série D, pp.1319-1322

ROBERT M,, ISAMBERT M, et TESSIER D. (1973) - &Etude et premiéres interprétati
de 1'évolution des glauconites dans les sols. C.E. Acas. Sc. Paris
t.277, série.D, PP,1129-1132

SCHOFIELD R.K. et SAMSON H.R, (1953) - .The deflocculation of kaolinite suspens
and the accompagnying chang over from positive to negative chloride
adsorption, Clays minerals Bull. vol 2, n®*9 p,45

SCHOFIELD R.K. , SAMSON H.R. (1954) - Floculatlon of kaollnite due to the
attraction of oppositcly charged crystal charges-Disc. Faraday Soc.l!

135-145-220

SEDDOH F.K. et PEDRO G. (1974) - Caractérisation des différents stades de
transformation des biotites. et biotites chloritisées dans les arénes
granitiques du Morvan. Conséquences mineralog1ques et géochimiques
sur l'évolution des micas dans les conditions de surface du globe.
Groupe Fr. des Argiles T XXVI fasc.l pp.107 124

SHAINBERG I., BRESSLER E, et KLAUSNER K.;(1971) - Studies on Ca/Na montmorillo
nites systems 1.The swelling pressure-Soil Science Vol,IIT n94
pe 214.219

SHAINBERG 1. et KEMPER W.D. (1966) - Electrostatic forces between clay and
cations as calculated and inferred from electrical conductivity.

Clays ans clay Min, XIV pp.117-132

SILLS I.D., AYLMORE L.A.G. et QUIRK J,P. (1973) - An ana1j51s of pore size in
illite~kaolinite mixtures. Journal of Soil Science Vol24 n%4,

p. 480-490

TAYLOR R.M, et NORRISH K. (1966) - The measurement of orientation distribution
and its application to quantitatlve X ray diffraction analysis -

Clays and clay Minerals (6) p.127

VAN DER MAREL H.W. (1962) - Quantitative determination of ‘kaolinite by X ray
diffraction. Am. Mineral 46 p.1205-1215

VAN OLPHEN H, . (1959) - Forces between suspended particles Part.II é Cé bentoni
Clays and clay Minerals nat. conf. 6&me Conf. PP.196-206

II./...



231 -

VAN OLPHEN H., (1963) - An introduction to clay colloTd chemistry Insterscience
Publishersfdit. 300 p.

VAN OLPHEN H. (1972) - Particle growth in suspensions - Organisé par The
Society of chemical Industry, Collofd and surface chemistry group
& Brunel University - Edité par A.C. SMITH, Academic Press (1973)

YONG R.N. et WARKENTIN B.P. (1975) - Soil Properties an behaviour 440 p.
Elsevier Scientific Publishing .



7 ABLE DES MATIERZS

Pages

PIEMIERE PATYTIR 3 Présentation des matériaux et des méthodes 1

A ~ Caractéristiques générales des natériaux 1

—h

<« Structure et mode dlassociation des feuillets dlargile

1 Struocture du feuillet élémentaire 1
2 Mode cCt!agsociation des feuillets élémentaires
entre eux 2
TI ~ Choix des matériaux étudiés 3
1 Argiles rencontrées dans les sols 8
2 Caractéristiques générales de ces diverses argiles 9
3 Lrgiles utilisées dans oce travail 9
bt aln ate ol A Fd . » -é
ITTI - Caractére généraux des minéraux etudiés 10
1 Dtude par la diffraction des rayons X et a ltaide
des nméthodes thermiques 10
2 Btude de la constitution chimique : établissement de
la forimule structurale et évaluation de la capacité
dtéchange en cations 17
3 Détermination des surfaces spécifiques 18
a) Mesure de la surface exterme npar la méthode BET 1¢
b) Conséquences : évaluation de la dimension moyenne
des particules primaires 19
¢) Surface totale — surface interne 20
L Caractéres morphologiques 20
a) Kaolinite
b) Illite
¢) Montmorillonite
d) Argile H.B,
B ~ Prénaration des argiles en vue des études sur le
phénomeére de retrait 27
1 Tlimination des impuretés et séparation des fractions
argileuses 27
2 Probldmes posés par la dispersion des argiles 2y

eoisans



Clioix d'un cation saturant la canacitd dl'échance
3 g

[}

I Bxtraction de ltargile

Conditions de comservation des échantillons

X

6 Conclusion et nlan des essais

C ~ Caractérisation hydrique des pltes argilouses et
définition du protocole expérimental

1 Paramétres caraoctérisant 11état et la C1rculat10n de
ll'eau dans un corps poreux

2 Définition du potentiel matriciel -~ MNotion de pIf
3 llesure du pnotentiel matriciel

a) Extraction de l'eau sous pression g nrincipe
de ll!ezppareil de Richards

b) Utilisation des techniques hygroscopiques
L Prenaraulo“ des glteaux dlargile.

5 Conclusion et présentation dlensemble

D ~ Méthodes dl'étude des matériaux

4

—~ Méthode dtétude des caractéristiques globales et
externes des échantillons

1 Mesure du volume apparent
a) Présentation de la méthode
b) Application & des échantillons non saturds
c) Cas des échantillons saturés
d) Détail des manipulations
o) Interprétation des mesures

2 Problémes posés par la détermination de la densitd
réelle

3 Mesure des paramétres du volume

1T ~ Disuussion & pronos de la précision et de la validitd
des mesures des caractéristiques globales ot externes
des échantillons

1 Distribution des mesures du veolune et de la teneur
el eau

caafiens

W
(63

W W
. w O\

L

T

ot R
-t (@)



2 Sources d'erreurs systématiques sur les composants du volume 52

3 Discussion 3 propos de la relation contrainte-teneur en eau 53

II1 - Caractérisation de 1l'état d'organisation interne & l'aide des

méthodes de visualisation directe 53
1 Loupe binoculaire 54
2 Microscope polarisant 54
3 Microscope électronique & balayage 55
4 Conclusion 55

IV - Caractérisation de 1'état d'organisation interne : mise au point
d'une méthode basée sur la diffraction des rayons X 56

1 Principe de la méthode : diffraction des rayons X par un
échantillon d'argile orientée 56

a) Cas général : étude et signification d'un diagramme Debye

Scherrer
b) Analyse de l'orientation au sein d'une poudre microcristalline 57

c) Problémes résultant des phénoménes d'absofﬁfibn 58

2 Réalisation pratique et technique d'utilisation des échantillons 60

a) Dispositif de diffraction X adopté 60
b) Préparation et présentation des échantillons & analyser 63
¢) Choix de la raie de référence 65
d) Etude des spectres d'argile orientée 66

» Diffraction par un cristallite d'argile 66

o Diffraction par un agrégat d;argile orientée 68
e) Densitométrie 74
f) Présentation des résultats 75

DEUXIEME PARTIE : Etude du comportement spécifique des quatre
matériaux argileux '

A - Eaolinite 77
1 Rappels sur les propriétés générales du matériau utilisé 77

"2 Mesures globales caractérisant le retrait 77

a) Relation volume apparent ~ teneur en eau 79

b) Relation contrainte - teneur en eau 81

c) Etudes des paramétres du retrait 83

3 Ftude de 1'organisation interne & l'aide des rayons X 85

.../I..



4 Données sur l'observation directe de 1'organisation interne

5 Description de l'évolution de l'organisation du matériau
au cours du retrait

a) Etat d'organisation du matériau consécutif 3 1la
préparation des échantillons

b) Evolution de l'organisation

B - Montmorillonite

1 Rappels sur les propriétés générales du matériau

2 Mesures globales caractérisant le retrait
a) Relation volume-teneur en eau
b) Relation contrainte~teneur en eau
c) Eﬁude'dés ﬁéfaﬁétres duvretrait:

3 Etude &é I'Ofganisagion interne a l'aide des rayons X
,é)uEtude de l'orientation.
b) Etude de 1'hydratation interfeuillets

4 Donnédes sur l'observation directe de l'oréénféétion intermne

5 Description de 1'évolution de 1'organisat10n du matériau
au cours du retrait

a) Etat d’organ1sat10n du matériau consecutlf a la
préparation des &chantillons

b) Evolution de l'organisation
- utilisation d'un modéle cubique
- mise en place et évolution de l'organisation

tridimensionnelle isotrope
- passage a une organisation anisotrope

C - Illite
1 Brefs rappels sur lgs propriétés gépérales du matériau utilisé
2 Mesures globales caractérisant le retrait
a) Relation volume - teneur en eau
b) Relation contrainte - -teneur en eau
¢) Etude des paramétres du retrait

3 Etude de l'organisation interne 3 l'aide de la diffraction
des rayons X

.../..I

89

93

93
95

98
98
98
99
102
105
108
109
113

115

120

120
124
125

126
129

132
132
135
136

136

140



4 Données sur l'observation directe de l'organisation interne 144

a) Examen du matériau au microscope électronique i
balayage 144

b) Examen de la suspension au microscope électronique
3 transmission ' ' 149

5 Description de 1'évolution de I'organisation du matériau
au cours du retrait ' 151

a) Etat d'organisation du matériau consécutif 3 la

préparation des échantillons 151
‘b) Evolution de 1'organisation 153
c) ngése de l'organisation concentrique 155
d) Examen de la porosité 4 la limite de retrait 156

D - Horizon B

1 Rappels sur les propriétés générales du matériau utilisé 158
2 Mesures globales caractérisant le retrait 158
a) Relation volume - teneur en eau 159
b) Relation contrainte - teneur en eau 159
c) Evolution des paramétres caractérisant le retrait 164

3 Etude de l'organisation interme & l'aide de la diffraction

des rayons X 167
4 Etude par les méthodes d'observation directe 168
5 Histoire de retrait de l'argile Horizon B 170

a) Etat.diorganisation consécutif 3 la préparation
des échantillons ‘ 170

b) Evolution de 1l'organisation 173

TROISIEME PARTIE : Organisation et comportement des matériaux
argileux en cours de dessiccation (phénoméne de retrait)

A - Type d'organisation et son évolution en relation avec le

comportement expérimental des &4 argiles calciques étudiées 176
I - Etat d'organisation de la pdte argileuse 176
1 Constitution de 1'unité morphologique 176
2 Mode d'assemblage entre les unités morphologiques 178
a) organisation isotrope et anisotrope ; L 178
b) évolution des organisations isotropes : utilisation
d'un modéle cubique 180

3 Conclusions 182

.../l.l



IT - Etude de 1'évolution de l'organisation des minéraux argileux en
fonction de la teneur en eau - Conséquences sur le comportement

des argiles

183

1 Mise en évidence des forces intervenant au sein du corps poreux 183

a) Intervention des phénoménes capillaires

b) Théorie de la couche diffuse : intervention des
* phénoménes osmotiques

2 Etude de 1' évolutlon des organlsatlons au cours des différentes

phases du retrait

a) Evolution des minéraux argileux purs aux fortes teneurs
en eau

b) Evolution des'afgiléé'pures aux faibles teneurs en eau
3 Evolution des mélanges argileux

a) Principaux types morphologiques - Problémes posés par
les argiles expansibles de transformation
b) Comportement d'un mélange argileux illite-kaolinite
4 Conséquences : relations entre la constitution morphologique
et le compor_tement des argiles
a) Fortes teneurs en eau

b) Porosité texturale

B - Regards et perspectives générales sur 1'organisation et le
comportement des différentes argiles en fonction des conditions
du milieu pédologique

1 Kaolinite

a) Propriétés des suspensions
b) Types d'organisation et son évolution auxplus faibles
- teneurs en eau

2 Smectites

a) Relation entre l'hydratation de la montmorillonite
et quelques caracterlsthues structurales

b) R816 du milieu phy51cochim1que ‘

c) Organisation et comportement aux faibles teneurs en eau
3 Argiles'é morphologie d'illite

4 Essai de synthdse sur la stabilité des assemblages argileux
dans le milieu superficiel

Conclusions Générales
Bibliographie

183

184

188

191

193

199

199
202

203bis

203bis
205

206

207

207

208

210

210
211
213
215

216

220
227



	2010-12-21_THFB14_428.pdf
	2010-12-21_THFB14_429.pdf



