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fluide dans la premiére chambre, des moyens pour prélever du gaz dans la deuxiéme chambre, et un bloc (10) dudit matériau
maintenu serré de maniére étanche au gaz entre ces deux chambres. Ce bloc (10) est enduit en surface d'un revétement (105) d'une
résine polymérique a base de vinylester, sur chaque face périphérique (103) et sur la zone périphérique (104) de chacune de ses
faces principales (101, 102) en contact avec une portée d'appui coopérante (203, 204) d'une des chambres.
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SYSTEME POUR LA MESURE DE PARAMETRES PHYSICO-CHIMIQUES DU
TRANSFERT D’UN GAZ A TRAVERS UN MATERIAU SOLIDE POREUX

La présente invention s’inscrit dans le domaine de la caractérisation
des ftransferts de gaz a travers les matériaux solides poreux. Plus
particuliérement, elle concerne un systéme pour la mesure de paramétres
physico-chimiques du transfert d’'un gaz a travers un matériau solide poreux,
un procédé de préparation d'un tel systéme, et son utilisation pour la
détermination notamment du coefficient de diffusion effectif et/ou du coefficient

de sorption d’'un gaz a travers un matériau solide poreux.

Un domaine d’application particulierement préféré de linvention est
celui de la caractérisation des transferts de gaz polluants, en particulier de
composés organiques volatils (COV), du sol vers l'intérieur des batiments, a
travers les matériaux en composant les fondations, de sorte a permettre
d’estimer les concentrations en polluants gazeux susceptibles d’étre atteintes
dans les béatiments construits sur des zones polluées, et par voie de
conséquence d’évaluer les risques sanitaires et les moyens a mettre en place
pour y remédier. Le matériau solide poreux est dans ce cas un matériau poreux
dit consolidé, c’est-a-dire constitué de grains ou fibres liés entre eux par un

liant, le plus généralement un béton.

Le transfert de gaz ou vapeurs du sol vers l'intérieur des batiments a
été le sujet de nombreuses études durant la derniére décennie. Des avancées
significatives ont été réalisées dans la modélisation des interactions entre
contaminants gazeux et matériaux de construction. Il a été développé des
modeéles tenant compte de divers phénomenes, notamment de la diffusion des
gaz dans les matériaux. Le principal obstacle au développement de modéles
capables de simuler des configurations de construction réalistes reste
cependant le manque de données expérimentales pour les parameétres
physiques impliqués dans les équations, plus particulierement pour les quatre
parameétres principaux suivants : la porosité, c’est-a-dire la fraction du volume
total de matériau occupée par I'air ; la perméabilité, définie comme la capacité
du matériau a transporter un gaz ; le coefficient de diffusion effectif du gaz
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dans le matériau, exprimant la capacité des molécules du gaz a se déplacer
dans le matériau sous l'effet d’'un gradient de concentration ; et le coefficient de

sorption du gaz dans le matériau.

Il a été proposé par l'art antérieur plusieurs dispositifs permettant de
mesurer le coefficient de diffusion effectif d’'un gaz, en particulier d'un COV, a
travers un matériau solide poreux tel que du béton. Trois de ces technologies
sont présentées dans larticle de Haghighat et al. (2002). Il s’agit des
technologies dites respectivement « cup method », méthode des chambres
jumelles, et méthode du test de porosité. Aucune de ces technologies ne
permet cependant de réaliser des mesures correctes permettant de calculer le
coefficient de diffusion effectif et le coefficient de sorption de tous gaz, y
compris des gaz particulierement agressifs tels que le trichloréthylene (TCE), a
travers un matériau solide poreux, tel qu’'un milieu poreux consolidé. Le TCE
étant le solvant le plus souvent présent dans les eaux souterraines, et ce dans
le monde entier et étant responsable de nombreux problémes d'intrusion de
vapeur a l'intérieur d’'un batiment (Lerner et al. (1991), Conant et al. (1996)), la
caractérisation de son transfert a travers les matériaux constituant les dalles de

fondation des batiments présente un intérét particulier.

La présente invention vise a remédier aux inconvénients des systémes
de mesure de paramétres physico-chimiques du transfert d'un gaz a travers un
matériau solide poreux proposés par I'art antérieur, notamment a ceux exposés
ci-avant, en proposant un tel systéeme qui permette de mesurer une pluralité de
tels paramétres de fagon fiable, et ce pour n’importe quel gaz, y compris pour
les gaz agressifs tels que le TCE.

A cet effet, il est proposé selon la présente invention un systéme pour
la mesure de paramétres physico-chimiques du transfert d’'un gaz a travers un
matériau solide poreux, permettant de déterminer notamment la porosité, la
perméabilite, le coefficient de diffusion effectif et le coefficient de sorption
caractérisant un tel transfert. Ce dispositif comporte :

-une cellule comportant une premiére chambre et une deuxiéme

chambre,
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- un bloc dudit matériau maintenu serré de maniére étanche au gaz
entre la premiére chambre et la deuxiéme chambre, ce bloc

comportant :

-deux faces dites principales opposées  disposées
5 respectivement dans la premiére chambre et dans la deuxiéme
chambre, et en contact chacune au niveau dune zone
périphérique avec une portée dappui  coopérante
respectivement de la premiére chambre et de la deuxiéme

chambre,
10 - et au moins une face dite périphérique,
- des moyens pour introduire un fluide dans la premiére chambre,

- et des moyens pour prélever, en continu ou ponctuellement, du gaz

dans la deuxiéme chambre.

Le bloc dudit matériau est en outre enduit en surface, sur chaque face
15  périphérique et sur la zone périphérique de chacune de ses faces principales,

d’'un revétement d'une résine polymérique a base de vinylester.

Le matériau solide poreux peut étre de tout type pour lequel il s’avére
avantageux de caractériser les transferts de gaz a son travers. Il peut par
exemple s'agir de tout milieu poreux consolidé tel que du béton ou du ciment,

20 de bois, etc. Le bloc formé dans ce matériau présente de préférence une forme
cylindrique pleine, c’est-a-dire présentant une unique face périphérique de
section transversale circulaire, et dont les deux faces planes constituent les
faces principales opposées. Dans des modes de réalisation particuliers de
I'invention, il s’agit d’'une galette retirée d’'un sol par carottage.

25 Le revétement dont il est enduit sur une partie de sa surface, plus
précisément sur la surface qui n’est pas en communication avec le volume
interne de la premiére ou de la deuxieéme chambre de la cellule, revétement
obtenu par durcissement d’'une résine polymérique a base de vinylester, est
avantageusement étanche aux gaz, y compris aux COV et notamment aux gaz

30 tres agressifs tels que le TCE. Il permet de maintenir un contact étanche entre
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le bloc de matériau et les portées d’'appui coopérantes de chacune des
chambres, sur de longues périodes de temps, et ce méme lorsqu’il est mis en
présence de gaz agressifs. Un tel revétement présente en outre I'avantage de
ne pas relarguer de composés chimiques, qui seraient susceptibles de fausser

les mesures, dans les chambres de la cellule.

Grace a cette étanchéité au gaz élevée et durable, le systéme selon
I'invention permet de conduire tout un ensemble d’opérations, telles que des
expériences de diffusion, convection, sorption de courte ou longue durée, etc.,
sans qu'il se produise de fuite de gaz hors du systéme. Il permet de
caractériser le matériau de facon compléte, et notamment d’'estimer de fagon
précise et fiable les parameétres effectifs caractérisant a [I'échelle
macroscopique les transferts de gaz dans un matériau consolidé tel que du
béton, a savoir la porosité, la perméabilité, le coefficient de diffusion effectif et

le coefficient de sorption.

Ceci s’avére notamment tout a fait avantageux dans les cas ou le
matériau a tester est fortement imperméable, si bien que sa caractérisation
nécessite des expériences en diffusion de longue durée, ou encore dans les
cas ou le gaz étudié est réactif et se sorbe sur le matériau. Il est alors tout a fait
avantageux de pouvoir coupler une expérience en diffusion avec une

expérience de sorption, pour obtenir une caractérisation fiable du transfert.

Le systeme selon l'invention permet a lui seul de mener I'ensemble de
ces expériences, sans modification de I'ensemble bloc-cellule. Aprés une
unique étape de mise en place du bloc de matériau préalablement enduit du
revétement dans la cellule, 'ensemble des opérations de mesure peuvent étre
réalisées successivement, pour obtenir 'ensemble des valeurs des paramétres

nécessaires pour caractériser le transfert.

Ce systéme est en outre facile a monter et a démonter, et la cellule
peut étre réutilisée pour des mesures ultérieures. Son colt de fabrication est

faible.

Le systéme selon l'invention présente un large champ d’applications.
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En particulier, il permet de réaliser une étude précise de I'habitabilité d'un
batiment construit sur un site pollué par des COV, par la caractérisation des

transferts de ces gaz a travers le matériau en constituant les fondations.

Selon des modes de réalisation particuliers, I'invention répond en outre
aux caractéristiques suivantes, mises en ceuvre séparément ou en chacune de

leurs combinaisons techniquement opérantes.

La résine polymérique a base de vinylester peut étre de tout type
classique en lui-méme. Il peut notamment s’agir d'une résine de type époxy,
couramment nommeée « époxyvinylester », par exemple de type bisphénol A ou
novolaque, ou d’'une résine non-époxy, telle qu'une résine de type vinyl ester

uréthane.

Dans des modes de réalisation particuliers de 'invention, la résine est
une résine de type vinylester uréthane, particulierement facile a préparer et

manipuler, et de résistance trés élevée aux gaz agressifs, notamment au TCE.

De maniére tout a fait avantageuse, le systéme peut en outre
comporter des moyens permettant la mise en place dans la cellule de
conditions contrélées de transfert du gaz a travers le matériau, par diffusion et

convection.

En particulier, il peut comporter des moyens de contrble du débit de
gaz introduit dans la premiére chambre, et le cas échéant dans la deuxiéeme
chambre, et/ou des moyens de contréle du débit de gaz prélevé hors de la
deuxiéme chambre, et le cas échéant hors de la premiére chambre. Il peut
également comporter des moyens de contrdle du débit de gaz prélevé dans la
premiére chambre. Ces moyens de contrdle permettent de régler notamment
les vitesses et debits de fluide en entrée et/ou sortie de chacune des
chambres, ainsi que le gradient de pression entre la premiere chambre et la
deuxiéme chambre. Ils peuvent notamment comporter des débitmétres
contrélant des pompes, de préférence avec une grande précision, par exemple
a 0,001 ml/min pres. Ces débitmétres sont placés au niveau de canalisations
d’'entrée/sortie de fluide connectées, de maniére étanche aux fluides, a des
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orifices prévus a cet effet dans les parois périphériques de chacune de la

premiére chambre et de la deuxiéme chambre.

Dans des modes de réalisation particuliers de I'invention, le systéme
comporte en outre des moyens de mesure de la différence de pression entre la
premiére chambre et la deuxieme chambre, auxquels sont préférentiellement
asservis les débitmetres contrélant les débits de gaz introduits dans et/ou
prélevés hors des chambres.

Le systéme peut également comporter des moyens de mesure de la
concentration du gaz dans la deuxiéme chambre, et de préférence également
dans la premiére chambre. Ces moyens peuvent étre de tout type connu en lui-
méme, par exemple un chromatographe en phase gazeuse alimenté en

échantillon gazeux prélevé hors d’une chambre.

~

L’ensemble de ces moyens externes a la cellule peuvent étre
facilement et rapidement assemblés a cette derniére, ou en étre désassemblés
en vue dune expérience différente, sans modifier I'ensemble bloc-cellule,
notamment grace a des canaux d’entrée / sortie, dits piquages, que chaque

chambre comporte avantageusement sur sa paroi périphérique.

Dans des modes de réalisation préférés de linvention, la premiére
chambre et la deuxiéme chambre sont de méme volume, et préférentiellement

de formes sensiblement identiques, aux tolérances de fabrication prés.

La cellule est formée en un matériau inerte et résistant aux gaz

agressifs, par exemple en verre.

Selon un deuxiéme aspect, la présente invention concerne un procédé
de préparation d’'un systéme pour la mesure de parametres physico-chimiques
du transfert d’'un gaz a travers un matériau solide poreux, répondant a l'une ou

plusieurs des caractéristiques ci-avant. Ce procédé comprend les étapes de :

- formation sur chaque face périphérique et sur la zone périphérique
de chacune des faces principales du bloc dudit matériau, d'un revétement

d’'une résine polymérique a base de vinylester,
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- et serrage du bloc de maniére étanche au gaz entre la premiere
chambre et la deuxiéme chambre, de telle sorte que les faces principales
opposées du bloc soient disposées respectivement dans la premiere chambre
et la deuxiéme chambre, et que leurs zones périphériques portant le
revétement de résine polymeérique soient en contact chacune avec une portée

d’appui respectivement de la premiere chambre et de la deuxiéme chambre.

Le cas échéant, afin de minimiser encore les risques qu'il se produise
une fuite de gaz hors du systéme, il peut étre appliqué sur la partie extérieure
de la cellule, plus particuliérement autour de la zone de contact entre le bloc de
matériau et chaque portée d’appui d'une chambre coopérante, une couche de
silicone neutre et/ou une couche de polytétrafluoroéthyléne (PTFE).

Dans des modes de mise en ceuvre particuliers de linvention, le
procédé comporte une étape préalable de surfacage de chaque face
périphérique et de la zone périphérique de chacune des faces principales du
bloc dudit matériau, ceci préférentiellement par comblement d'éventuelles
irrégularités de surface par un enduit de surfagage, puis polissage de sorte a
obtenir une surface plane et lisse permettant d'augmenter le degré d’étanchéité
au gaz de la zone de contact entre le bloc de matériau et les portées d’appui
coopérantes des chambres. L'enduit de surfacage peut étre de tout type
classique en lui-méme. Il est du ressort de 'homme du métier de choisir
I'enduit adéquat en fonction du matériau choisi. Par exemple, on peut utiliser
un enduit en pate a base de résine acrylique, obtenue notamment a partir

d’ester méthylique d’acide acrylique et de méthacrylate de méthyle.

Le procédé peut en outre comporter, aprés I'étape de formation du
revétement de résine polymérique sur le bloc de matériau, I'application sur ce

revétement d’'une couche de graisse a vide, notamment a base de silicone.

Selon un troisieme aspect, l'invention concerne [utilisation d'un
systéme pour la mesure de paramétres physico-chimiques du transfert d’'un
gaz a travers un matériau solide poreux, répondant a I'une ou plusieurs des
caractéristiques ci-avant, pour la détermination de la perméabilité, de la

porosité, du nombre de Péclet, du coefficient de Klinkenberg, du coefficient de
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diffusion effectif et/ou du coefficient de sorption du gaz a travers un bloc

échantillon du matériau.

Dans des modes de mise en ceuvre particuliers, en vue notamment de
déterminer la perméabilité du matériau, un procédé d'utilisation du systéme

5 selon linvention comprend :

- lintroduction du gaz, ou d’un liquide apte a se volatiliser pour former

ledit gaz, dans la premiére chambre,

- l'imposition d'un gradient de pression entre la premiére chambre et

la deuxiéme chambre,

10 - et la mesure du débit de gaz traversant le bloc de matériau, aprées
prélévement dudit gaz hors de la deuxiéme chambre.

En vue par exemple de déterminer le coefficient de sorption et le
coefficient de diffusion effectif du gaz a travers le matériau, un procédé

d'utilisation du systéme comprend :

15 - lintroduction dudit gaz, ou d'un liquide apte a se volatiliser pour
former ledit gaz, dans la premiére chambre,

- le maintien d'une concentration stable dudit gaz dans la premiere

chambre,

- l'imposition d'un gradient de pression entre la premiére chambre et
20 la deuxiéme chambre,

- le prélevement d'un échantillon gazeux hors de la deuxiéme

chambre,

- et les mesures, au cours du temps de la concentration dudit gaz

dans I’échantillon gazeux ainsi prélevé.

25 Ces opérations peuvent étre mises en ceuvre d’'une part avec un gaz
traceur non réactif, c'est-a-dire non-sorbant sur le matériau, par exemple

I'hexafluorure de soufre SFg, et d’autre part avec le gaz a étudier.

De maniere générale, les parametres de transport (nombre de Péclet
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Pe, coefficient de diffusion effectif Deff) ainsi que la perméabilité (k) du

matériau peuvent étre établis au moyen d’un tel gaz traceur non réactif.

Pour chaque parameéetre a mesurer, les conditions opératoires
adéquates peuvent aisément étre mises en place, grace a la grande poly-

fonctionnalité du systeme conforme a l'invention.

A titre d’exemple, la mesure de la perméabilité peut étre effectuée en
imposant un gradient de pression entre les deux faces principales du bloc de
matériau, et en mesurant le débit de gaz traversant le bloc, en sortie de la
deuxiéme chambre. La perméabilité apparente est ensuite déterminée a partir
de la loi de Darcy, pour un gaz compressible, selon I'équation suivante :

__2PQLp
Y A(P2-P?)

ou A est la section du corps d’épreuve (cm?), L I'épaisseur du bloc
(cm), Py la pression absolue a I'entrée dans la premiére chambre (bar), P, la
pression atmosphérique, Q le débit volumique (cm®.s™), et u la viscosité

dynamique du gaz utilisé (oxygéne par exemple).

En fonction de la dimension des pores du matériau a étudier, le
transfert peut étre décrit par d’autres lois que les lois classiques de Fick et
Darcy. En effet, quand le libre parcours moyen des molécules est proche de la
dimension des pores, les nombreux chocs des particules sur les parois
engendrent alors un effet de « glissement », appelé effet Klinkenberg. Cet effet
est significatif quand le nombre de Knudsen (Kn), parfois appelé «taux de
raréfaction du gaz», est compris entre 0,007 et 5. La valeur de la perméabilité
apparente (kapp) Mmesurée varie alors linéairement en fonction de la pression de
mesure, et pour obtenir la perméabilité intrinséque du matériau, on calcule
I'ordonnée a l'origine de la courbe kspp = f(1/P). La pente de cette courbe
correspond au coefficient de Klinkenberg. Pour un milieu ou I'effet Klinkenberg
n'est pas présent, la courbe est une droite horizontale.

La détermination de la perméabilité intrinseéque demande donc la
mesure de la perméabilité apparente pour plusieurs pressions de mesure, plus
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particuliérement de 1,2 a 4 bars. Le systéeme selon linvention permet
avantageusement de réaliser aisément une telle mesure de perméabilité. A cet
effet, il est particulierement avantageux qu'’il comporte, outre des moyens
d’entrée de gaz dans la premiére chambre, a partir par exemple d’'une bouteille
de gaz, et des moyens de prélévement de gaz hors de la deuxieme chambre,
un capteur de pression différentiel relié entre la premiere chambre et la
deuxiéme chambre, et un débitmétre connecté aux moyens de prélevement de

gaz hors de la deuxiéme chambre.

Une mesure des propriétés de transport, par exemple dun gaz
traceur, a travers le bloc du matériau, comprend quant a elle de faire passer un
flux de gaz contrdlé a travers le bloc de matériau, depuis la premiére chambre,
et de mesurer la concentration en gaz en sortie de la deuxieéme chambre. |l est
alors avantageux que le systeme selon I'invention comporte des moyens aptes
a imposer un flux advectif dans la cellule, comprenant des débitmétres en
entrée de la premiére chambre et en sortie de la deuxieme chambre, ainsi
qu’'un capteur de pression différentiel pour contréler la différence de pression
entre les deux chambres, et des moyens de mesure de la concentration en gaz
traceur en sortie de deuxiéme chambre. Cette mesure de concentration peut
s’effectuer soit par prélévement ponctuel de gaz hors de la deuxieme chambre,
soit par analyse en continu gradce a un chromatographe ou tout autre appareil
de mesure adéquat branché en sortie de la deuxiéme chambre. Enfin, le
systéme comprend alors des moyens permettant d’appliquer une concentration
de gaz stable dans la premiére chambre, sous forme de pulse, qui peuvent étre
des moyens de connexion d'une bouteille dudit gaz sous pression a la

premiére chambre.

L’'analyse des résultats s’effectue de maniére adimensionnelle, en
utilisant la courbe des concentrations relatives (concentration mesurée en
sortie de la deuxiéme chambre / concentration injectée en entrée dans la
premiére chambre) en fonction du temps relatif (ou en nombre de Volume de
pore, PV), et en couplant une analyse par la méthode des moments (décrite

notamment dans la publication de Govindaraju et al. (2007)) et/ou une
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résolution de I'équation de transport avec estimation des paramétres par la
méthode des moindres carrés. A cet effet, on peut utiliser par exemple le code
CXTFIT sous Excel, développé par Toride et al. (1995).

Pour un gaz traceur non-réactif, I'équation du transport est I'équation

5 classique de convection-diffusion suivante :

¥ _p o dc

ot T ox2  ox

ou ¢ est la concentration (M.L®), tle temps (), Doy le coefficient de
diffusion effectif (L2.t"), v la vitesse de filiration (de Darcy) (L.t7), et x la

distance.
10 La forme adimensionnelle de cette équation est :

9C, _ 1 3°C, 3C,
T ~ Pe 0X2 X

avec les paramétres adimensionnels suivants :

C, =—, x=2, T=2", Pe=—t,
¢, L L D

ou L est I'’épaisseur du bloc de matériau.

15 La résolution de cette équation, avec les conditions limites proposées
ci-dessous :
1 9C 1 0<T<T,
lim| C, ———% |= ulse
m( M pe X j {0 T>T, (pulse)

et 1imC,(X.T)=0 C,(X.00=C,(X,00=0

X—oo

permet, par comparaison avec les résultats expérimentaux, de

20 déterminer le nombre de Péclet, Pe, et donc de déduire le coefficient de
diffusion effectif D¢ (v étant mesuré). La détermination du Deys du gaz traceur
permet de calculer la tortuosité (1) du matériau, et donc de calculer le Des de

tout autre gaz dont on connait le coefficient de diffusion moléculaire (Dy). Par
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exemple, si le gaz a étudier est le TCE, on peut déterminer son coefficient de

diffusion effectif par I'équation suivante :
T= Dotraceur /D fftraceur_ DOTCE /D ffTCE
- e - e

La détermination du coefficient de sorption du gaz sur le bloc du
matériau lorsqu’il le traverse comprend la méme expérience d’advection /
diffusion que celle décrite ci-dessus avec le gaz traceur non réactif, et la
comparaison des résultats obtenus lors de ces deux expériences. Le systeme
selon l'invention comporte alors de préférence les mémes composants que
décrit ci-avant, hormis que la bouteille de gaz traceur est remplacée par une
bouteille contenant le gaz a étudier, ou par tout autre moyen permettant de
former ce gaz dans la premiére chambre de la cellule, par exemple a partir du

composé sous forme liquide.

L’'analyse s'effectue alors de la méme maniére que pour le gaz
traceur. La seule différence réside dans le fait que le gaz a étudier n'est pas
neutre et va se sorber sur le matériau, ce qui va induire un retard sur l'arrivée
des concentrations dans la deuxiéme chambre. En effet, I'équation régissant le
transfert de composé réactif (sorbant), induit un terme de retard et un
coefficient de sorption reliant la concentration « libre » et la concentration
sorbée sur le matériau. Par exemple, si on considére un matériau composé
d’'une double porosité (deux tailles de pores, des macro-pores ou des fissures
par exemple, ou le gaz va circuler, et des micro-pores ou le gaz est plutdt
immobile), comme c’est le cas pour de nombreux matériaux poreux consolidés,
tels que le béton, et en considérant des isothermes de sorption linéaire (par
souci de simplicité), I'équation adimensionnelle du transfert correspond alors a
un modéle de non-équilibre physique (équations de Van Genuchten et al.

(1976)) :
C._1&C, aC,

aC,, d
1-8/R £ =
ar TR T e T x

PR

avec la relation entre les concentrations dans les deux types de
pores :
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oC

1-AR 5T

=w(C, ~C,)

et les paramétres adimensionnels :

pe=2L g1+ p=2u It ==

D, ’ 6+ foK, Gy

ou Pe est le nombre de Péclet, R est le facteur de retard, Kp est le
coefficient de sorption (L® M), p est la masse volumique du matériau traversé
(M L®), 6 et 6y sont les porosités totales et macroscopique, respectivement, 8
est la proportion de sites de sorption a I'équilibre, fest la proportion de sites de
sorption en contact direct avec la phase gazeuse dans la macroporosité, w est
le nombre de Damkéhler, et a est le coefficient de transfert de masse (T™). Cuy
and C, sont les concentrations relatives du composé dans le domaine macro et

micro, respectivement.

En appliquant les méthodes inverses mentionnées ci-avant, a savoir la
méthode des moments et/ou la méthode des moindres carrés, on obtient les
valeurs du Pe, puis indirectement du coefficient de diffusion effectif Des (la
vitesse étant connue, puisque mesurée par les débitmétres que comporte le
systéme), du retard R, donc du coefficient de sorption Kp, ainsi que des
coefficients de non-linéarité B et w. Si la sorption est celle d’'un simple milieu,
les équations présentées ci-dessus sont toujours valables, mais 8 vaut 1 et w

vaut 0.

Sans se limiter aux exemples de mise en ceuvre décrits ci-avant, le
systéme selon linvention peut trouver nombre d'autres applications. Par
exemple, il peut étre utilisé pour reproduire, a I'’échelle de laboratoire, les
conditions limites d'un cas réel de pollution. A l'intérieur des batiments, il existe
en effet toujours une légere dépression, typiquement de 1 a 10 Pa, entre l'air
intérieur et I'air atmosphérique et du sol. Cette dépression est due aux effets du
chauffage et de la ventilation. Un tel gradient de pression engendre un effet
d’advection qui n’est pas négligeable. Le systeme selon l'invention permet

avantageusement de recréer une telle dépression dans la deuxieme chambre,
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afin d’en apprécier les effets sur le transfert de gaz présent dans la premiére
chambre a travers le bloc de matériau. A cet effet, un dispositif de régulation
automatique de pression est intégré au systéme selon linvention de sorte a
pouvoir maintenir un gradient de pression imposé et constant entre la premiére
chambre et la deuxieéme chambre. Ce dispositif peut dans ce cas étre constitué
d'un capteur de pression différentiel trés sensible, par exemple mesurant des
différences de pression de 0 a 50 Pa, avec une précision de 0,01 Pa, et de
deux pompes a membrane, l'une poussant de l'air frais a l'intérieur de la
deuxiéme chambre, l'autre aspirant du gaz contenu dans cette deuxiéme
chambre. Ces pompes peuvent étre contrélées par des débitmétres. Le débit
en entrée dans la deuxiéme chambre est imposé a une valeur choisie, par
exemple de 0,5 a 2 ml/min, tandis que le débit de sortie est régulé par un
régulateur proportionnel intégral dérivé (PID) en fonction de la valeur mesurée
du gradient de pression entre les deux chambres. Le gaz a étudier est introduit
dans la premiére chambre, et sa concentration en sortie de la deuxiéme
chambre est mesurée, ce qui permet de caractériser le transfert du gaz a
travers le bloc de matériau dans des conditions reproduisant les conditions

réelles d’une habitation.

Les caractéristiques et avantages du systéme selon [linvention
apparaitront plus clairement a la lumiére des exemples de réalisation et de
mise en ceuvre ci-aprées, fournis a simple titre illustratif et nullement limitatifs de

I'invention, avec I'appui des figures 1 a 5, dans lesquelles :

- la figure 1 représente un bloc de matériau enduit d'un revétement,
entrant dans la constitution d’'un systéme pour la mesure de parameétres
physico-chimiques du transfert d’'un gaz a travers ledit matériau selon un mode

de réalisation de l'invention ;

- la figure 2 montre de maniere schématique un systeéme pour la
mesure de parameétres physico-chimiques du transfert d’'un gaz a travers un
matériau, selon un mode de réalisation de l'invention, comprenant une cellule,
un bloc dudit matériau et des moyens de serrage étanche dudit bloc entre la

premiére et la deuxiéme chambre de la cellule ;
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- lafigure 3 illustre le systeme de la figure 2, comprenant en outre des
composants additionnels pour la mesure de paramétres physico-chimiques du

transfert d’'un gaz a travers ledit matériau ;

- lafigure 4 représente un graphe montrant, en fonction du temps, les
concentrations en TCE (en g.m™®) mesurées & partir de prélévements réalisés
dans chaque chambre, lors d’une expérience de diffusion de TCE a travers un
bloc de béton mettant en ceuvre un systéme conforme a un mode de

réalisation de l'invention ;

- et la figure 5 représente un graphe montrant, en fonction du temps,
la concentration en TCE (en g.m®), dune part mesurée a partir de
prélévements réalisés dans la deuxieme chambre, lors d'une expérience de
diffusion de TCE a travers un bloc de béton mettant en ceuvre un systéeme
conforme a un mode de réalisation de l'invention (« exp. »), et d’autre part

calculée par modélisation mathématique (« num. »).

Un systéeme pour la mesure de parameétres physico-chimiques du
transfert d’'un gaz a travers un matériau solide poreux, selon un mode de
réalisation de l'invention, est préparé de la fagon suivante. A titre d’exemple, le

matériau est un milieu poreux consolidé, plus précisément du béton.

Un bloc 10 du matériau est tout d’abord préparé. A titre d’exemple,
comme illustré sur la figure 1, ce bloc 10 est une galette de forme cylindrique
pleine. Il peut étre obtenu par carottage d’'une dalle de sol d’'un batiment. |l
présente par exemple un diamétre de 15cm £ 0,2cm, qui correspond au
diametre classique des cloches couramment mises en ceuvre pour le carottage
dans le domaine du batiment. Son épaisseur, mesurée entre les deux faces
planes opposées, dites faces principales, 101, 102, peut par exemple étre
comprise entre 0,1 et 15 cm, plus particulierement entre 3 et 5 cm. De telles
dimensions, données uniquement a titre d’exemple, ne sont toutefois nullement

limitatives de I'invention.

Le bloc 10 comporte en outre une face périphérique 103, disposée
entre les deux faces principales 101, 102. Chacune de ces faces principales
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comporte une zone périphérique 104 sensiblement annulaire, dont une largeur

peut varier et est de préférence d’environ 1,5a 2,5 cm.

Dans une premiére étape de préparation, la surface du bloc 10 est
poncée et polie. La face périphérique 103 et la zone périphérique 104 de
chaque face principale 101, 102, sont ensuite, si nécessaire, soumises a un
traitement de surfagcage, de sorte a leur conférer une surface plane et lisse. A
cet effet, d’éventuelles irrégularités de surface, pouvant résulter d'un sciage
mis en ceuvre pour prélever le bloc d’'une dalle, sont comblées au moyen d'un
enduit de surfagage. Cet enduit est de préférence une pate a base de résine
acrylique, par exemple une pate dite HBM, référence Schellklebstoff X60. Les

surfaces ainsi traitées sont a nouveau soumises a polissage.

Un revétement d'une résine polymérique a base de vinylester, plus
particuliérement d’'une résine de type vinylester uréthane, visible en plus
sombre sur la figure 1, est ensuite formé sur la face périphérique 103 et la zone
périphérique 104 de chaque face principale 101, 102 du bloc 10. A titre
d'exemple, on peut utiliser la résine commercialisée par la société DSM,
référence ATLAC 580 ACT, avec un durcisseur adapté, par exemple le
BUTANOX M50, a base de peroxyde de méthyléthylcétone. A cet effet, la
résine et le durcisseur sont mélangés extemporanément, dans des proportions
respectives de 200:1, puis le mélange obtenu est appliqué sur toute la surface
du bloc 10 concernée, par exemple au pinceau. L’ensemble est ensuite laissé
sécher, typiquement pendant 48 heures, de sorte a assurer la réticulation et le
durcissement de la résine. Cette opération peut étre renouvelée au moins une
fois supplémentaire, de sorte a former une deuxiéme couche de revétement

sur le bloc de matériau.

On obtient le bloc 10 représenté sur la figure 1, dans lequel la face
périphérique 103 et la zone périphérique 104 de chaque face principale 101,
102, sont enduites en surface d'un revétement de résine. Ces surfaces
enduites sont alors lisses et imperméables. Sur la face périphérique 103, le
revétement 105 permet d’éviter les transferts de gaz latéraux lors de la mise en

ceuvre ultérieure du systeme. Sur les zones périphériques 104 des faces
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principales 101, 102, il constitue une surface de contact lisse apte a assurer un
contact étanche au gaz avec une surface coopérante également lisse, par

exemple en verre.

Le cas échéant, une couche de graisse a vide, a base de silicone par
exemple, est appliquée sur le revétement de résine 105.

Le bloc 10 ainsi préparé est assemblé a une cellule que comporte en

outre le systéme.

Cette cellule est par exemple formée en verre, ou en tout autre
matériau inerte envers la majorité des composés chimiques, notamment les
composés chlorés tels que le TCE, et préférentiellement transparent de sorte a
permettre un contrdle visuel de son volume intérieur. Elle comporte deux
chambres distinctes I'une de I'autre, dont une premiére chambre 201, disposée
en bas sur la figure 2, et une deuxiéme chambre 202, disposée en haut sur

cette méme figure.

Les chambres 201, 202, qui peuvent présenter toute forme, par
exemple une section transversale sensiblement circulaire, ont
préférentiellement le méme volume, par exemple d’environ 0,7 L. Leur volume
permet avantageusement de contenir suffisamment de fluide pour que des
prélévements réalisés en leur intérieur ne perturbent pas le déroulement des
expériences de transfert. Elles sont chacune équipées, sur leur paroi
périphérique, d’'une pluralité de piquages 205, formés par exemple, comme
illustré sur la figure 2, de petits tubes de verre filetés qui peuvent étre fermés
par des bouchons 206 pleins ou comportant un septum en PTFE permettant
de réaliser des prélevements de gaz avec une seringue. Les piquages 205
permettent également le branchement de tuyaux de connexion a des dispositifs
d’alimentation en gaz, a des dispositifs de prélevement de gaz, a des appareils
de mesure de débit, de pression, de température, de concentration, etc.

A titre d’'exemple, on a représenté sur la figure 2 deux piquages 205
pour la premiere chambre 201, et trois pour la deuxiéme chambre 202, de tels

nombres n’étant bien entendu nullement limitatifs de I'invention.
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Le bloc 10, portant le revétement de résine 105, qui pour des fins de
clarté a été représenté sur la figure 2 plus épais qu'il ne I'est réellement, et le
cas échéant la couche de graisse a vide (non représentée sur la figure), est
disposé dans la cellule entre la premiére chambre 201 et la deuxiéme chambre
202. Ceci est réalisé de telle sorte que chacune des faces principales 101, 102
du bloc 10 soit disposée a l'intérieur respectivement de la premiére chambre
201 et de la deuxiéme chambre 202, et qu'une portée d’'appui périphérique
annulaire, respectivement 203, 204, de chaque chambre soit en contact avec la
zone périphérique 104 de la face principale du bloc associée 101, 102, plus
précisément avec le revétement 105 porté par cette zone périphérique 104. La
zone de contact présente de préférence une largeur d’au moins 1 cm, de

préférence comprise entre 1 et 2,5 cm.

Le cas échéant, pour augmenter le degré d'étanchéité au gaz du
contact entre le bloc 10 et chaque portée d’appui des chambres 201, 202, une
couche de silicone neutre 106, représentée plus épaisse que dans la réalité sur
la figure, pour des besoins de meilleure compréhension, est intercalée entre le
revétement 105 du bloc 10 et les portées d’appui 203, 204 des chambres, et
appliquée en périphérie de cette zone de contact. Cette silicone, classique en
elle-méme, est avantageusement choisie pour sa faible capacité a relarguer du

solvant ou tout autre composé chimique.

Une couche 107 de polytétrafluoroéthyléne (PTFE), matériau inerte et
résistant aux organochlorés, notamment au TCE, peut ensuite étre appliquée
autour de la face périphérique 103 du bloc 10 et des zones voisines de chaque
chambre 201, 202, de sorte a parfaire I'étanchéité au gaz. La encore, cette
couche 107 a été représentée sur la figure 2 plus épaisse qu’elle ne l'est en

réalité, pour des besoins de clarté de la figure.

Le bloc 10 est ainsi pris en sandwich entre la premiére chambre 201 et
la deuxieme chambre 202, de maniere étanche au gaz. Cette étanchéité
perdure malgré la mise en ceuvre dans la cellule de solvants trés agressifs, tels
que le TCE.

Le systeme comporte en outre un dispositif de serrage permettant de
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maintenir le bloc 10 ainsi serré entre les chambres 201, 202. Ce dispositif de
serrage comporte par exemple deux cales 207, 207 prenant appui
respectivement sur des bords respectifs 208, 209 des chambres 201, 202
disposés a I'opposé du bloc 10, et des moyens de réglage de la distance entre
ces cales 207, 207°. Ces moyens sont par exemple des tiges filetées 210 fixées
a une extrémité a une premiére cale 207, et aptes a coulisser a une extrémité
opposée a travers la deuxieme cale 207, et des boulons coopérants 211
engagés a cette extrémité opposée sur chaque tige 210, aptes a exercer une
pression sur la deuxiéme cale 207’ en direction de la premiére cale 207.

En fonction de la mesure a réaliser, le systéme selon l'invention peut

comporter d'autres composants nécessaires a cette mesure.

A titre d’exemple, il a été représenté sur la figure 3 un systeme
complet, adapté pour la réalisation de mesures des propriétés de sorption d’'un

gaz, par exemple de TCE, a travers le bloc de matériau 10.

Outre les composants décrits ci-avant en référence a la figure 2, qui ne
seront pas décrits ici a nouveau, le systéme comporte, en tant que moyens
pour introduire du TCE dans la premiére chambre 201 : une canalisation 301,
réalisée de préférence en tuyau dur inerte (tout comme de préférence
I'ensemble des canalisations mises en ceuvre dans le systeme), connectant un
piquage 206 porté par la paroi de la premiere chambre 201 a un dispositif
d'alimentation. Ce dispositif d’alimentation peut comporter, montés
successivement sur cette canalisation 301, une pompe 303, par exemple du
type @ membrane, un débitmetre 302 contrélant cette pompe, un bulleur 305
contenant un volume 306 de TCE sous forme liquide, et une vanne de sécurité
304 disposée entre le bulleur 305 et la pompe 303. Une fois le TCE sous forme
liquide introduit dans la premiére chambre 101, il s’y volatilise presque
instantanément. Pour d’'autres gaz, le bulleur peut étre remplacé par une

simple bouteille de gaz sous pression associée a un détendeur.

Un capteur de pression différentielle 307 peut étre connecté, par une
canalisation 308, a la premiére chambre 201 et a la deuxiéme chambre 202,

par le biais de piquages 206 respectifs formés au niveau de la paroi
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périphérique de chacune de ces chambres.

Enfin, le systéme comporte, en tant que moyens pour prélever du TCE
hors de la deuxiéme chambre 202 : une canalisation 309 connectant un
piquage 206 porté par la paroi de la deuxieme chambre 202 a un dispositif de
prélévement. Ce dispositif de prélévement peut comporter, montés
successivement sur cette canalisation 309, une pompe 311, par exemple du
type a membrane, et un débitmétre 310 contrblant cette pompe. Au-dela de la
pompe, la canalisation 309 se prolonge pour étre connectée a un appareil de
mesure de concentration de TCE dans I'échantillon gazeux prélevé hors de la

deuxieme chambre 202 (non représenté sur les figures).

Le systéme peut également comporter des moyens pour prélever du
gaz hors de la premiére chambre 201, pouvant étre similaires a ceux décrits ci-
dessus pour la deuxieme chambre 202, et des moyens pour introduire du gaz
dans la deuxiéme chambre 202, pouvant également étre similaires a ceux

décrits ci-dessus pour la premiere chambre 201.

EXEMPLE 1 — Tests de résistance au TCE de la résine et de I'enduit

de surfagage

Afin de vérifier que la résine polymérique a base de vinylester et
'enduit de surfagcage mis en ceuvre dans le systéme selon linvention

présentent une résistance élevée au TCE, il est réalisé I'expérience suivante.

La résine utilisée est une résine de type vinylester uréthane, obtenue
aprés durcissement d'un mélange de résine commercialisée par la société
DSM, référence ATLAC 580 ACT, avec le durcisseur BUTANOX M50.

L’enduit de surfacage est la pate HBM, référence Schellklebstoff X60.

Dans un flacon de 15 ml, sont mis en contact 5 ml de TCE liquide pur,
avec :
- 0,358 g de pate HBM, en 4 morceaux de dimensions respectives

11x9 mm, 12x11 mm, 14x13 mm, 12x15 mm (épaisseurs <1mm),
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- ou 1,957 g de résine, en 2 morceaux triangulaires de dimensions

respectives 21x9x11 mm, 16x10x17 mm (épaisseur de 2 mm).

Aprés 7 mois, un prélévement de 5 uL de liquide est réalisé dans
chaque flacon. Chaque solution prélevée est diluée dans 10 ml d’hexane, et
analysée en chromatographie en phase gazeuse. |l est a cet effet utilisé un
chromatographe Clarus® 500, PerkinElmer, avec une colonne capillaire Elite 5,
adaptée a l'analyse des composés chlorés, et avec un détecteur a capture
d’électron (ECD). Les chromatogrammes obtenus, comparés a un
chromatogramme témoin réalisé dans les mémes conditions sur une solution
du méme TCE pur dilué dans I'hexane, montrent que les échantillons prélevés
des flacons ne comportent que du TCE et de I'hexane, et aucun autre composé
pouvant résulter d'une dégradation de la résine ou de I'enduit.

Aprés 13 mois, chaque flacon est vidé du TCE, et placé sous une
hotte aspirante pour ventilation pendant 18 h, afin d’éliminer par évaporation
les restes de TCE.

Pour le flacon contenant I'enduit de surfagage, sont récupérés 0,358 g
de solides. Les dimensions de chaque morceau s’avérent sensiblement
identiques a celles des morceaux initialement introduits dans le flacon. La

consistance de la pate et sa couleur semblent inchangées.

Pour le flacon contenant la résine, sont récuperés 1,945 g de solides.
Une telle différence de poids de 0,012 g (0,6 %) n’est pas significative. Les
dimensions de chaque morceau s’avérent sensiblement identiques a celles des
morceaux initialement introduits dans le flacon. La consistance de la résine et

sa couleur semblent inchangées.

Ces résultats démontrent que la résine et I'enduit de surfacage
sélectionnés conformément a linvention ne montrent pas de signes de
dégradation au contact prolongé de TCE pur liquide. On peut en conclure que
ces matériaux sont résistants aux vapeurs de TCE, moins concentrées que le

liquide pur, et ce sur de trés longues durées de temps, bien supérieures aux
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durées des expériences de transfert susceptibles d’étre conduites avec le

systéme selon l'invention.

EXEMPLE 2 — Expérience de diffusion de TCE a travers un bloc
échantillon de béton

5 Un systéme tel que décrit ci-avant en référence aux figures 2 et 3 est
utilisé pour cette expérience, qui est menée dans une salle climatisée, a une
température de 23 °C +/- 1 °C.

Le bloc de matériau, présentant un diamétre de 14,6 cm et une
épaisseur de 4,5 cm, a été obtenu par carottage et découpe a partir d'une plus

10 grande dalle de béton, de 2 m de diameétre et 20 cm d’épaisseur.

La composition de ce béton est donnée dans le Tableau 1 ci-aprés.

Composants Dosage (kg.m?)
Ciment (CEM II/A 32,5 CE CP2 NF) 350
Sable 0/8 (« Bouaffle Recomposé ») 982
Gravier (« 4/14 RC La Brosse ») 814
Additif (Chryso®plast Oméga 132) 2
Eau 196

Tableau 1 — Composition du béton

Les données caractéristiques de ce béton, obtenues par des
techniques de I'art antérieur, sont indiquées dans le Tableau 2 ci-apres.

Propriété Valeur Source (mesurée par)
Perméabilité intrinséque, k (m?) 8,1 x 10" | un appareil de type
Cembureau
Porosité globale ¢ (%) 16,5 test de porosité a
leau
Porosité de la pate de ciment ¢, (%) 9,861 intrusion de mercure
Surface spécifique totale a (m2.g™) 3,266 , (conceme A
i ’ uniquement la pate
Rayon moyen des pores (um) 0,057 de ciment, sans
Densité apparente (kg.m?) 2391,22 granulats)
15 Tableau 2 — Propriétés du béton mesurées par les techniques de I'art

antérieur
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Avant l'expérience, le bloc de béton est séché jusqu'a atteindre une
masse constante, de 1780,2 g, et préparé comme indiqué ci-avant, par
polissage, application de I'enduit de surfacage (pate HBM, référence
Schellklebstoff X60), puis du revétement de résine (obtenu aprés durcissement

5 d'un mélange de résine ATLAC 580 ACT, avec le durcisseur BUTANOX M50)
et enfin de graisse a vide a base de silicone. Ensuite, le bloc de matériau est
serré de maniére étanche au gaz entre la premiére chambre et la deuxiéme
chambre de la cellule, comme décrit ci-avant. En particulier, une couche de
silicone neutre est intercalée entre le revétement et les portées d’appui des

10  chambres, et appliquée en périphérie de cette zone de contact, et une couche
de PTFE est ensuite appliquée sur I'ensemble.

Le COV (Composé Organique Volatil) utilisé pour cette expérience est
le TCE. Ses propriétés physiques et chimiques, décrites par Cotel et al. (2011),

sont représentatives de la famille des COV, et résumées dans le Tableau 3 ci-

15  aprés.
Propriété Valeur
Masse moléculaire Mrce (g.mol™) 131,391
Densité de la vapeur saturante psa (kg.m™) 1,467
Viscosité de la vapeur saturante u (Pa.s) 1.65x 101
Concentration dans la phase gazeuse a saturation 4191
Csat (gm-s)
Coefficient de diffusion dans I'air D, (m2.s™) 8,1 x 10°"
Constante de Henry H (-) 0,337
Coefficient de sorption sur la pate de cimentK, (m) Valeurs testées de
0,00 a 3,00

Tableau 3 — Propriétés physiques et chimiques du TCE, a 20 °C

Au début de I'essai, 25 ml de TCE en phase liquide sont injectés dans
la premiére chambre, dans laquelle on observe qu’ils se vaporisent trés

rapidement.

20 Des échantillons de gaz, chacun de 250 ul, sont prélevés de la

premiére chambre et de la deuxiéme chambre a intervalles réguliers. Pour
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chaque pas de temps, 1 échantillon est prélevé dans la premiére chambre, et 2
échantillons dans la deuxieme chambre : un au sommet de la chambre, et
l'autre sur le cété, afin de vérifier 'homogénéité de la concentration dans la

chambre.

Pour chaque chambre, le nombre total de prélévements est choisi de
sorte a ce que le volume total prélevé reste inférieur a 3 % du volume de gaz
dans la chambre, ceci afin d’éviter de perturber le processus de diffusion du
gaz a travers le bloc de matériau. La concentration en TCE dans chacun des
échantillons ainsi prélevés est mesurée par chromatographie en phase

gazeuse.

A cet effet, chaque échantillon gazeux de 250 pl est dilué dans un
flacon en verre contenant 10 ml de méthanol. Les flacons sont agités pendant
15 minutes, puis un extrait est analysé par chromatographie en phase gazeuse
avec un détecteur a capture délectrons (CG/ECD) équipé d'un passeur
automatique (Clarus® 500, PerkinElmer ; colonne capillaire : Elite 5). La
température de l'injecteur est réglée a 110 °C, la température du four est
maintenue constante a 80 °C, et la température du détecteur est réglée a
320 °C. Le temps total d'exécution pour I'analyse du TCE est de 6,10 minutes.
Pour chaque échantillon, I'analyse est répétée deux fois. La reproductibilité de
I'analyse est bonne, avec un écart-type moyen de 1,8 %.

Modélisation de I'expérience

Pour modéliser le transport de vapeur de TCE a travers le bloc de
béton, il est considéré que la diffusion pour la phase gazeuse (I'échantillon
séché de béton étant considéré comme totalement exempt d'eau) se réalise
uniquement dans la direction z verticale, entre la premiére chambre et la
deuxiéme chambre. Il est pris en compte la sorption sur la pate de ciment ainsi
que l'advection due a la gravité. L’équation du transport prise en compte est la

suivante :

87(1—#- Ky)—c = V.( D% Ve—gy c)
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ou c est la concentration moyenne en TCE, ¢, la porosité de la pate de
ciment, K, le coefficient de sorption, v la vitesse de pore du gaz, calculée
d’aprés la résolution de I'’équation suivante :

k op
V.|—p (VP =£,——
[ﬂp( +,0g)j £, P

ou k est la perméabilité de la pate de ciment, u la viscosité de la vapeur
(variant peu sur la gamme de concentration testée), et p la densité du mélange
air-TCE, variant avec la concentration en TCE, et exprimée comme tel par
Thomson et al. (1997) :

P=Purc—-M, M)

ou M, et Mrce sont les masses moléculaires de l'air pur et du TCE

respectivement, et pa;- est la densité de I'air pur.

Enfin, pour comprendre dune maniere semi-quantitative la
phénoménologie de I'expérience, il est reproduit en 2 dimensions la géométrie
du systeme selon linvention et du bloc de béton (taille et répartition des
granulats, obtenues a partir d'une reproduction de la géométrie de béton). Il est
imposé les mémes conditions aux limites (sous le bloc de béton, il est imposé
la concentration mesurée dans la premiére chambre, en fonction du temps).
Les paramétres d'entrée sont tels qu'indiqués dans les Tableaux 2 et 3 ci-

avant.
Résultats

Les concentrations de vapeurs de TCE mesurées a partir des
prélévements réalisés dans chaque chambre, en fonction du temps, sont
montrées sur la figure 4 (sur cette figure, « 1%® Ch. » désigne la premiére
chambre, et « 2°™ Ch. » désigne la deuxiéme chambre). Pour la deuxiéme
chambre, les concentrations indiquées sur ce graphe représentent chacune la

moyenne des deux échantillons prélevés au méme temps.

Ces analyses montrent que la concentration peut étre considérée

comme homogene dans chaque chambre, méme s'il n’a pas été utilisé de
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systéme de ventilation : I'écart-type entre les deux échantillons prélevés au
méme moment, dans la méme chambre, mais a partir de différentes zones est

inférieur a 1,5 %.

Comme l'ont observé Cotel et al. (2011), les concentrations en TCE
mesurées dans la premiére chambre sont toujours restées inférieures aux
concentrations de saturation de TCE dans la phase gazeuse : le maximum était
a peu prés de 80% de la concentration de saturation. Il ressort également de la
figure 4 que, 300 h aprés l'injection du TCE liquide dans la premiére chambre,
celui-ci est entierement volatilisé et la concentration en vapeur dans le

réservoir commence a diminuer.

Apres 600 h, les concentrations en TCE ont atteint I'équilibre, avec la
méme quantité de vapeur de TCE dans les deux chambres, soit environ
200 g.m™. La vitesse & laquelle la concentration augmente dans la deuxiéme
chambre est a peu prés la méme que la vitesse a laquelle la concentration
diminue dans la premiére chambre, une fois que tout le TCE liquide s’est

évaporé.

Le retard nécessaire pour obtenir une concentration constante dans la
deuxiéme chambre peut étre expliqué par des phénomenes différents : un
retard induit par la sorption sur le milieu poreux, et le temps de diffusion imposé
par le coefficient de diffusion.

Les résultats de Ila modélisation, comparés aux résultats
expérimentaux, sont présentés sur la figure 5. On constate sur cette figure
gu'en tenant compte de l'advection générée par la gravité, les résultats
numeériques obtenus sont cohérents avec ceux de l'expérience menée au

moyen d’'un systéme conforme a un mode de réalisation de l'invention.

Pour toutes les expériences ci-avant, des résultats similaires sont
obtenus en mettant en ceuvre des résines différentes, de type époxyvinylester,
telles que les résines de type bisphénol A et les résines de type novolaque,
commercialisées par la société Reichhold sous la gamme Dion®.
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Le systeme selon l'invention est ainsi apte a permettre la réalisation
d’'une caractérisation précise du transfert du gaz trés agressif qu'est le TCE a
travers un matériau poreux solide, le béton, par des expériences menées de

fagon fiable sur de trés longues durées.

Ce systéme permet la détermination des propriétés des transferts de
toutes substances gazeuses dans tout milieu poreux consolidé, relevant
notamment du génie civil (ciment, platre, béton, brique, etc.), de la géologie
(roche, grés, etc.), du génie chimique (frittés, membranes, filtres, etc.), ou
encore dans des produits cellulosiques (bois, papier, carton, etc.), céramiques,
etc. ; ceci y compris et surtout pour les substances agressives, pour lesquelles
de telles propriétés ne peuvent notamment pas étre déterminées au moyen des
appareils dédiés aux mesures d'isothermes de sorption proposés par l'art

antérieur.
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REVENDICATIONS

1. Systéme pour la mesure de parameétres physico-chimiques du

transfert d’'un gaz a travers un matériau solide poreux, comportant :

- une cellule comportant une premiére chambre (201) et une deuxiéme
chambre (202),

- un bloc (10) dudit matériau maintenu serré de maniére étanche au gaz
entre ladite premiére chambre (201) et ladite deuxiéme chambre (202),
ledit bloc comportant :

-deux faces dites principales opposées (101, 102) disposées
respectivement dans ladite premiere chambre et ladite deuxieéme
chambre, et en contact chacune au niveau d’'une zone périphérique
(104) avec une portée d’appui coopérante (203, 204) respectivement

de ladite premiere chambre et de ladite deuxiéme chambre,
- et au moins une face dite périphérique (103),
- des moyens pour introduire un fluide dans la premiére chambre,
- et des moyens pour prélever du gaz dans la deuxiéme chambre,

caractérisé en ce que le bloc (10) dudit matériau est enduit en surface, sur
chaque face périphérique (103) et sur la zone périphérique (104) de chacune
des faces principales (101, 102), dun revétement (105) d'une résine

polymérique a base de vinylester.

2. Systéme selon la revendication 1, dans lequel ladite résine est

une résine vinylester uréthane.

3. Systéme selon la revendication 1, dans lequel ladite résine est

une résine époxyvinylester.

4. Systéme selon l'une des revendications 1 a 3, comportant des
moyens (302, 310) de contrGle du débit de gaz introduit dans la premiéere
chambre (201) et/ou prélevé dans la deuxiéme chambre (202).
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5. Systéme selon I'une des revendications 1 a 4, comportant des
moyens (307) de mesure de la différence de pression entre la premiéere
chambre (201) et la deuxieme chambre (202).

6. Systéme selon l'une des revendications 1 a 5, comportant des
moyens de mesure de la concentration dudit gaz dans la deuxieme chambre

(202) et de préférence dans la premiére chambre (201).

7. Systéme selon l'une des revendications 1 a 6, dans lequel la
premiére chambre (201) et la deuxieme chambre (202) sont de méme volume.

8. Systéme selon l'une des revendications 1 a 7, dans lequel la

cellule est en verre.

9. Systéme selon l'une des revendications 1 a 8, dans lequel le bloc
(10) dudit matériau présente une forme cylindrique pleine.

10. Procédé de préparation d'un systeme pour la mesure de
paramétres physico-chimiques du transfert d’'un gaz a travers un matériau

solide poreux selon l'une des revendications 1 a 9, comprenant les étapes de :

- formation sur chaque face périphérique (103) et sur la zone périphérique
(104) de chacune des faces principales (101, 102) du bloc (10) dudit
matériau, d’'un revétement (105) d’'une résine polymérique a base de

vinylester,

- et serrage de maniére étanche au gaz dudit bloc entre la premiére
chambre (201) et la deuxiéme chambre (202), de telle sorte que les
faces principales opposées dudit bloc soient disposées respectivement
dans ladite premiére chambre et ladite deuxieme chambre, et que leurs
zones périphériques portant le revétement de ladite résine polymérique
soient en contact chacune avec une portée dappui (203, 204)
respectivement de ladite premiére chambre et de ladite deuxiéme
chambre.

11. Procédé de préparation selon la revendication 10, comportant
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une étape préalable de surfagage de chaque face périphérique (103) et de la
zone périphérique (204) de chacune des faces principales (101, 102) du bloc
(10) dudit matériau, par comblement d’éventuelles irrégularités de surface par
un enduit de surfagage, puis polissage de sorte a obtenir une surface plane et

lisse.

12. Procédé de préparation selon 'une des revendications 10 a 11,
comportant apres I'étape de formation dudit revétement (105) sur ledit bloc
(10), l'application sur ledit revétement d’une couche de graisse a vide.

13. Ultilisation d’'un systéme pour la mesure de paramétres physico-
chimiques du transfert d'un gaz a travers un matériau solide poreux selon 'une
des revendications 1 a 9, pour la détermination du coefficient de diffusion
effectif et/ou du coefficient de sorption dudit gaz a travers un bloc échantillon
(10) dudit matériau.

14. Utilisation selon la revendication 13, selon laquelle on réalise :

- lintroduction dudit gaz dans la premiere chambre (201),

I'imposition d’'un gradient de pression entre la premiére chambre (201) et
la deuxiéme chambre (202),

- et la mesure du débit de gaz traversant ledit bloc (10) dudit matériau,
apres prélévement dudit gaz hors de la deuxiéme chambre.
15. Utilisation selon l'une des revendications 13 a 14, selon laquelle
on réalise :
- lintroduction dudit gaz dans la premiere chambre (201),

- le maintien d’une concentration stable dudit gaz dans ladite premiére

chambre,

- I'imposition d’un gradient de pression entre la premiére chambre (201) et

la deuxiéme chambre (202),

- le prélevement d'un échantillon gazeux hors de la deuxiéme chambre,
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- et les mesures, au cours du temps, de la concentration dudit gaz dans

I'échantillon gazeux ainsi prélevé.
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B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE

GOIN

Documentation minimale consultée (systéme de classification suivi des symboles de classement)

recherche

Documentation consultée autre que la documentation minimale dans la mesure ot ces documents relévent des domaines sur lesquels a porté la

recherche utilisés)

EPO-Internal, WPI Data

Base de données électronique consultée au cours de la recherche internationale (nom de la base de données, et si cela est réalisable, termes de

C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS

Catégorie” | Identification des documents cités, avec, le cas échéant, I'indication des passages pertinents

no. des revendications visées

ATOMIQUE [FR])
28 juillet 1995 (1995-07-28)
figure 2

page 9, ligne 24 - ligne 24

figures 1,2
alinéas [0009] - [0010]

figure 1
alinéas [0047] - [0052]

page 6, ligne 24 - page 7, ligne 7
page 8, ligne 32 - page 9, ligne 11

A FR 2 715 471 Al (COMMISSARIAT ENERGIE 1-15

A EP 1 519 186 Al (BAYERISCHE MOTOREN WERKE 1-15
AG [DE]) 30 mars 2005 (2005-03-30)

A US 2010/294025 Al (OMORI DAISUKE [JP] ET 1-15
AL) 25 novembre 2010 (2010-11-25)

_/__

Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents

Les documents de familles de brevets sont indiqués en annexe

* Catégories spéciales de documents cités:

"A" document définissant I'état général de la technique, non
considéré comme particuliérement pertinent

"E" document antérieur, mais publié a la date de dép6ét international
ou aprés cette date

"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de
priorité ou cité pour déterminer la date de publication d'une
autre citation ou pour une raison spéciale (telle qu'indiquée)

"O" document se référant a une divulgation orale, a un usage, a
une exposition ou tous autres moyens

"P" document publié avant la date de dépét international, mais
postérieurement a la date de priorité revendiquée

"T" document ultérieur publié aprés la date de dépét international ou la
date de priorité et n'appartenenant pas a I'état de la
technique pertinent, mais cité pour comprendre le principe
ou la théorie constituant la base de l'invention

"X" document particulierement pertinent; l'invention revendiquée ne peut
étre considérée comme nouvelle ou comme impliquant une activité
inventive par rapport au document considéré isolément

"Y" document particulierement pertinent; l'invention revendiquée
ne peut étre considérée comme impliquant une activité inventive
lorsque le document est associé a un ou plusieurs autres
documents de méme nature, cette combinaison étant évidente
pour une personne du métier

"&" document qui fait partie de la méme famille de brevets

Date a laquelle la recherche internationale a été effectivement achevée

16 septembre 2013

Date d'expédition du présent rapport de recherche internationale
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Demande internationale n°

1 décembre 1987 (1987-12-01)
abrégé; figure 1
colonne 3, ligne 28 - ligne 32

PCT/EP2013/063551

C(suite). DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS
Catégorie* | Identification des documents cités, avec, le cas échéant, I'indication des passages pertinents no. des revendications visées
A FR 1 470 372 A (UNION TECH INTERFEDERALE 1-15

DU BA) 24 février 1967 (1967-02-24)

figure 1

page 1, colonne 1, ligne 17 - Tigne 35

page 1, colonne 2, ligne 24 - page 2,

colonne 1, ligne 4

page 2, colonne 1, ligne 26 - Tigne 31
A US 4 710 948 A (WITHJACK ERIC M [US]) 1

Formulaire PCT/ISA/210 (suite de la deuxiéme feuille) (avril 2005)
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Renseighements relatifs aux membres de familles de brevets

Demande internationale n°

PCT/EP2013/063551
Document brevet cité Date de Membre(s) de la Date de
au rapport de recherche publication famille de brevet(s) publication
FR 2715471 Al 28-07-1995  AUCUN
EP 1519186 Al 30-03-2005 DE 10344992 Al 19-05-2005
EP 1519186 Al 30-03-2005
US 2010294025 Al 25-11-2010  CN 101809427 A 18-08-2010
DE 112008002607 T5 07-10-2010
KR 20100066537 A 17-06-2010
TW 200923344 A 01-06-2009
US 2010294025 Al 25-11-2010
WO 2009041632 Al 02-04-2009
FR 1470372 A 24-02-1967  AUCUN
US 4710948 A 01-12-1987  AUCUN
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