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Introduction

Méthode thermiques

Un groupe de techniques pour lesquelles une propriété de
l’échantillon est mesurée en fonction du temps ou de la
température:

Soit d'une ou plusieurs grandeurs physiques caractéristiques

(dimension, masse, conductivité thermique etc....)

Soit de la quantité de chaleur mise en jeu au cours de la

transformation du système considéré.



Introduction

Méthodes thermiques

Technique Abréviation Propriété
Analyse thermique 
différentielle

ATG Variation de la masse

Analyse 
thermogravimétrique

ATD Flux thermique

Calorimétrie 
différentielle à 
balayage

CDS chaleur

Analyse 
thermomécanique

ATM Changement de 
dimensions (volume 
longueur)



L'analyse thermique différentielle (ATD): permet de suivre la 

variation de température d'un échantillon par rapport à un corps 

témoin inerte de référence. 

L'analyse thermique différentielle

La référence est inerte (c’est-à-dire ne subit aucune

transformation physique ou chimique dans le domaine de

température considérée.



L'analyse thermique différentielle

Principe de la méthode

1-L’échantillon et la référence 
sont soumis à la montée de la 
température . 

2- Quant l’échantillon subis
un changement de phase sa
réponse en température va
varier par rapport à la
référence.



L'analyse thermique différentielle

Principe de la méthode



L'analyse thermique différentielle

Principe de la méthode

3- thermocouple va mesurer la 
variation de la température .



L'analyse thermique différentielle

Principe de la méthode

4-Le type de réaction  (exo ou 
endothermique  va produire un 
pic.

Exothermiques pour la
cristallisation, la
condensation, l’oxydation,
la polymérisation

Endothermiques pour la fusion,
la déshydratation, les réactions
de décomposition



L'analyse thermique différentielle



L'analyse thermique différentielle

Quelques applications de la technique ATD

Fusion et cristallisation  

Transitions de phase (transition vitreuse, ordre -désordre,...

Diagramme de phase

Déshydratation et  déhydroxylation

Décomposition 

Oxydation, réduction



L'analyse thermique différentielle

Les avantages et les inconvénients de l’ATD

1- L’échantillon peut être utilisé à très haute température

2- Flexibilité dans le volume et la forme de l'échantillon

Incertitude des chaleurs de fusion et de la température de 
transition

3-Les réactions de la  températures et les caractéristiques de 
transition de sont déterminées

Les inconvénients 

Les avantages



L'analyse thermogravimétrique

la thermogravimétrie (TG) est une méthode permettant de

suivre l’évolution de la masse d’un échantillon en fonction de

la température de traitement thermique. Cette variation de

masse peut être une perte (émission de vapeur)ou un gain

(fixation de gaz, oxydation…. )

L’instrument s’appelle un analyseur  thermogravimétrique 
(ATG) ou une thermobalance 



L'analyse thermogravimétrique

Principe de la thermogravimétrie



L'analyse thermogravimétrique



L'analyse thermogravimétrique



L'analyse thermogravimétrique

L’allure théorique obtenue de la courbe ATG



L'analyse thermogravimétrique

La mesure thermogravimétrique



L'analyse thermogravimétrique

Quelques applications de la méthode ATG

 Déshydratation et déhydroxylation de matières premières et de produits 

inorganiques et organiques

 Décomposition de polymères, matériaux inorganiques et organiques

 Réaction dans différentes atmosphères (hydrogène, CO, ...)

 Oxydation, combustion 

 Etude en atmosphère corrosive

 Etude sous atmosphère humide (vapeur d’eau)

 Couplage avec spectrométrie de masse ou spectrométrie 

Infra -rouge.



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

1-Principe -appareille



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

1-Principe -appareille



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

Ce système peut être couplé à une mesure différentielle de la température (ATD),

qui donne une évaluation du flux de chaleur perdue ou emmagasinée au cours du

chauffage. Les pics du flux de chaleur correspondent aux réactions de

décomposition chimique qui se produisent lors du chauffage. En l’absence d’ATD,

les résultats d’ATG sont dérivés et lissés afin d’obtenir les courbes de dérivées

thermogravimétriques (DTG) qui présentent également des pics traduisant les points

d’inflexion des courbes d’ATG et correspondant aux réactions chimiques qui ont

lieu.



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

Application

1- Analyse des phases en présence dans la pâte de ciment

La technique d’analyse thermogravimétrique (ATG) ou
thermogravimétrie (TG) est utilisée pour les matériaux
cimentaires car elle permet d’évaluer, de façon quantitative, les
proportions des différentes phases (ettringite, C-S-H,
Portlandite, calcite, etc.) qui y sont présentes, en chauffant un
échantillon de matériau et en mesurant l’évolution de sa masse
avec la température.



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

Application

1- Analyse des phases en présence dans la pâte de ciment

Celle-ci diminue en effet notablement lors de la déshydratation
(ou déshydroxylation) de l’ettringite, des C-S-H et de la
Portlandite Ca(OH)2 et lors de la décarbonatation de la calcite.
Dans le cas d’une pâte de ciment, ces réactions de
décomposition chimique sont étagées les unes par rapport aux
autres, ce qui permet de distinguer la contribution de chaque
phase à la perte de masse.



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

Application Courbes ATG et ATD d’un ciment Portland hydraté pendant 
12 heures 



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

Application

  De 25 à 415°C : une partie d’eau combinée dans les CSH
s’évapore et il y a aussi une décomposition du sulfate de calcium
entre 180-300°C.
 D’après la courbe ATG, la perte de masse due à la
déshydratation du Ca(OH)2 qui se déroule dans la région 420-
550°C dont la réaction chimique est :

Ca(OH)2 → CaO+ H2O

 S’il y a lieu d’une carbonatation, qui se déroule dans la rangée
de température de 600-780°C, ainsi la quantité détectée par l’ATG
doit être prise en considération.



Analyse thermique différentielle et thermogravimétrie couplées

Application



L'analyse thermogravimétrique

2-Etude d’un plâtre industrielle



La calorimétrie différentielle à balayage (DSC) 

Très rapide, sensible et facile à utiliser, cette méthode vous permet 
d'identifier et de caractériser les matériaux.



Principe

La calorimétrie différentielle à balayage (DSC) 



Principe

La calorimétrie différentielle à balayage (DSC) 



Calorimétries

Mesure de la chaleur d’hydratation des ciments par calorimétrie P15 – 436 
semi – adiabatique (dite méthode du calorimètre de Langavant).

La présence norme a pour objet de spécifier la méthode de mesure de la

chaleur d’hydratation des ciments par calorimétrie semi – adiabatique, dite

méthode du calorimètre de Langavant. L’essai a pour but la mesure continue

de la chaleur d’hydratation des ciments au cours des premiers jours. La

quantité de chaleur s’exprime en joules par grammes de ciment.



Calorimétries

Domaine d’application

La présence norme s’applique à tous les liants hydrauliques quelle que soit leur

composition chimique, à l’exception des ciments prompts.

Principe

La méthode du calorimètre de Langavant consiste à introduire une éprouvette de mortier,

dès la gâchée, dans un vase de Dewar afin de déterminer d’après l’évolution de la

température la quantité de chaleur dégagée. A une échéance donnée, la chaleur

d’hydratation du ciment contenu dans l’éprouvette est égale à la somme de la chaleur

accumulée dans le vase de Dewar et de la chaleur dissipée vers le milieu ambiant depuis

l’instant initial. L’échauffement du mortier, fonction principalement de la nature du

ciment, est généralement compris entre 10°C et 50°C.



Calorimétries

Calorimètres quasi adiabatiques pour bétons

Cet essai permet d’estimer la chaleur
dégagée par l’hydratation du ciment
contenu dans une éprouvette de béton.



Calorimétries

Le calorimètre QAB est constitué d’un caisson à double paroi (externe en
PVC, interne en polyester armé de fibres de verre) remplie par un isolant
(mousse de polyuréthane) d’environ 14 cm d’épaisseur. Le logement
central reçoit une enveloppe cylindrique en acier en deux parties dans
laquelle l’éprouvette cylindrique de béton (Ø16 × 32 cm), dans son moule
en carton, est déposée après sa fabrication.



Calorimétries

Deux calorimètres identiques sont utilisés et placés dans une salle à température constante

(20 °C pour un essai calorimétrique standard).

L’éprouvette de béton frais est déposée dans un premier calorimètre. Une éprouvette

témoin (en béton vieux de plus de 3 mois) est déposée dans le deuxième. On suppose que la

capacité thermique de l’éprouvette témoin est proche de celle de l’éprouvette testée.

Chaque calorimètre est étalonné et ils doivent présenter des caractéristiques assez

proches. La chaine de mesure des températures est étalonnée. L’essai consiste alors à

enregistrer, à intervalles réguliers (10 à 15 min), les températures internes des deux

calorimètres ainsi que la température externe mesurée entre les calorimètres, pour contrôler

la régulation de la salle.



Calorimétries

Schéma en coupe du calorimètre QAB. 



Calorimétries

Dans le calorimètre QAB, une partie de la chaleur dégagée par l’hydratation du ciment

augmente la température de l’éprouvette, une autre partie augmente la température du

calorimètre et une dernière partie est évacuée vers l’extérieur. Pour le calorimètre QAB,

ceci s’exprime de la façon suivante :

–q(t) [J] : dégagement de chaleur à l’instant  (t)
–θ(t) [°C ou K] = Tbéton – Ttémoin : écart de température entre l’éprouvette de béton 
frais et l’éprouvette témoin en béton durci à l’instant  (t)
–Tadia [K] : échauffement du béton en conditions adiabatiques
–α [J/h/°C] : coefficient de conduction thermique. Il est fonction de l’écart entre la 
température à cœur du calorimètre actif et celle du calorimètre témoin selon l’expression : 
α = a + b θ. Les coefficients a et b sont obtenus par étalonnage.



Calorimétries

-Calu [J/°C] : capacité calorifique du cylindre étalon utilisé pour caractériser 
le calorimètre lors de son étalonnage.
–Ccal [J/°C] : capacité calorifique du calorimètre, obtenue à partir de 
l’étalonnage
–Ctot [J/K] : capacité calorifique totale = Cbéton + Ccal lors d’un essai sur 
béton ou = Calu + Ccal lors de l’étalonnage du calorimètre



Calorimétries

––Calu [J/°C] : capacité calorifique du cylindre étalon utilisé pour caractériser le calorimètre lors de
son étalonnage
––Ccal [J/°C] : capacité calorifique du calorimètre, obtenue à partir de l’étalonnage
––Ctot [J/K] : capacité calorifique totale = Cbéton + Ccal lors d’un essai sur béton ou = Calu + Ccal 
lors de l’étalonnage du calorimètre
––Ea [J·mol-1] : énergie d’activation
––R : constante des gaz parfaits [8,314 J·mol-1·K-1]
––t [heure] : temps lors de l’essai QAB
––tcor [heure] : temps corrigé (calcul qui prend en compte la thermo-activation)
––Tbéton [K] : température de l’éprouvette de béton frais
––Text [K] : température extérieure pour contrôler la régulation de la salle d’essai



Calorimétries

––Ttémoin [K] : température de l’éprouvette témoin en béton durci. L’éprouvette témoin est déposée
dans un calorimètre QAB jumeau de celui qui reçoit l’éprouvette de béton frais. Cette 
température
est proche de la température ambiante. Elle évolue au gré des fluctuations de la température
ambiante avec quasiment la même constante de temps que pour la température de 
l’éprouvette de
béton frais
––q(t) [J] : dégagement de chaleur à l’instant t
––θ(t) [°C ou K] = Tbéton – Ttémoin : écart de température entre l’éprouvette de béton frais et l’éprouvette
témoin en béton durci à l’instant t
––Tadia [K] : échauffement du béton en conditions adiabatiques
––α [J/h/°C] : coefficient de conduction thermique. Il est fonction de l’écart entre la 
température à
coeur du calorimètre actif  et celle du calorimètre témoin selon l’expression : α = a + b θ. Les 
coefficients
a et b sont obtenus par étalonnage.



Calorimétries



Calorimétries


