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Résumé

Résumé

Cette these fournit un nouveau modele analytique pour estimer le seuil
d'écoulement des suspensions, telles que la pate cimentaire durable a seuil de
cisaillement élevée, basée sur la diffusion d'un volume fini de pate sur une surface
plane. En considérant le rayon (R) et la hauteur (h) de I'échantillon a l'arrét de
I'écoulement, différents regimes asymptotiques, ou h < R ou h > R, conduisent a
difféerents modeles analytiques qui permettent la détermination de la contrainte
critique. Les observations expérimentales ont montré clairement la zone non déformee
a l'arrét de I'écoulement des échantillons & haute contrainte critique. Sur la base de ces
observations, une idée a été formulée pour appliquer un élément métallique a I'entrée
du moule afin de pousser I'étalement de la pate. La validité de notre modele a été
évaluée a partir des données obtenues avec différentes dispersions des pates
cimentaires durables. La contrainte critique mesurée avec le modéle empirique
proposé a été comparée a la contrainte critique estimée a partir des courbes
d'écoulement en cisaillement obtenues avec la géométrie plan/plan rugueuse ajustée
avec le modele Herschel-Bulkley. Les résultats montrent la nouveauté et I'applicabilité
du présent modéle dans le processus de mise en relation des parameétres empiriques

avec la contrainte critique.

D’autre part, et dans le méme axe, cette thése examine le comportement
rhéologique de la pate de ciment durable sous le contrble de certains paramétres
physiques de nouvelles sources d'ajouts cimentaires telles que bentonite calcinée
(BC), la diatomite calcinée (DC) et la fumée de silice (FS), respectivement. En
prenant en considération le rapport eau/liant (E/L) et les réducteurs d'eau a haut
rendement (PCE et PNS).

Mots — clés : Rhéologie, seuil de cisaillement, thixotropie, mortier joint.
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Résumé

Abstract

This thesis provides a new analytical model to estimate the yield stress of
suspensions, such as sustainable cement paste, based on the release of a finite volume
of paste onto a horizontal surface. Considering the radius (R) and the height (h) of the
sample at the flow stoppage, different asymptotic regimes, where h >R or h <R, lead
to different analytical models that allow the determination of yield stress. The
experimental observations clearly showed the undeformed area at the flow stopage of
high yield stress samples. Based on these observations, an idea was formulated to
apply a metal element at the mold inlet to push the spread of the paste. The validity of
our model was evaluated from data obtained with different dispersions of durable
cements pastes. The yield stress measured with the proposed empirical model was
compared to the critical stress estimated from the shear flow curves obtained with the
rough plane/plane geometry fitted with the Herschel-Bulkley model. The results show
the novelty and applicability of the present model in the process of relating the

empirical parameters to the yield stress.

On the other hand, and in the same axis, this thesis examines the rheological
behavior of sustainable cement paste under the control of some physical parameters of
new sources of supplementary cementing materials such as calcined bentonite (CB),
calcined diatomite (CD) and silica fume (SF), respectively. Taking into consideration
the water/binder ratio (W/B) and high water reducers (PCE and PNS).

Keywords: Rheology, yield stress, thixotropy, joint mortar.
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Nomenclature

P : la pression hydrostatique (Pa) ;
E/L : eau/liant ;

p: la densité (kg/m®) ;

E/C : eau/ciment ;

T : le tenseur des contraintes ;
BAP : le béton auto-placant.

| : le tenseur identité ;

o: la contrainte ;

D : tenseur de vitesse de déformation ;
Vu : le gradient de vitesse ;

y: le taux de cisaillement (s2);

u : la viscosité dynamique (Pa.s) ;
t:letemps (s);

n : l'indice pseudo-plastique ;

F : Force de cisaillement [N].

H : ’entrefer (mm);

dS : surface élémentaire (m?) ;

dF : la force de frottement tangentielle (m?);
Ts - le seuil de cisaillement statique (Pa) ;

To: le seuil de cisaillement dynamique (Pa) ;
1d. la résistance additionnelle (Pa) ;

Q: la vitesse angulaire (rad.s?) ;

C : le couple;

FRP : les fluides rhéoépaississant ;

Wp : la viscosité plastique (Pa.s) ;

1/T : le terme de structuration ;

S : la surface des plaques (m?) ;

R : le rayon du cone (m) ;

Re : le rayon du cylindre ext (m) ;
Ri : le rayon du cylindre int (m) ;
Vpite, ex - 1€ Volume de la pate en
Excés (m°) ;

Vpate : le volume total de la pate (m®) ;
Va, vide : le volume des vides (m°) ;
BHP : béton a haute résistance ;
NS : nano silice ;

NA : nano-argile ;

CPO : Ciment Portland ordinaire ;
MCS : Les matériaux cimentaires
supplémentaires ;

DC : diatomites calcinées ;

BC : bentonite calcinée ;

FS : fumé de silice ;

PCE : polycarboxylate éther ;
PNS : polynaphtalene sulfonate ;

ES : I'erreur standard ;

PCD : pates cimentaires durables ;

T’ : le déviateur des contraintes ;

Du : le deuxieme invariant du tenseur
de vitesse de déformation ;

Tu: le deuxiéme invariant du tenseur

du I’extra tenseur des contraintes ;
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Nomenclature

M : la masse des charges ;

A: la floculation du matériau ;

o : parametre thixotropique ;

BM : modeéle de Bingham ;

HB : modele de Herschel-Bulkley ;

BMM : Modele de Bingham modifie.

Lexique Anglais-Francais
Viscosity : viscosité.
Shear stress : Contrainte de cisaillement.
Shear rate : gradient de cisaillement de cisaillement (vitesse de cisaillement).

Paste : pate.
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CHAPITRE
Introduction
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Chapitre I Introduction

1. GENERALITES

Les fluides a seuil tels que, gels pour cheveux, cremes cosmétiques, mousses a raser,
mayonnaise, mousses de platre, bétons frais, neige, boues... etc. sont des matériaux qui ne
s’écoulent que si une contrainte suffisante, appelée contrainte seuil, leur est appliquée. Cette
propriété est au ceeur de leur utilisation. Considérons une créme cosmétique : on souhaite
pouvoir I’appliquer aisément sur la peau, en la sollicitant en cisaillement comme un liquide.
Cependant, on désire que la creme présente un caractere solide, ne coulant pas sous I’effet
de la gravité, lorsqu’on en forme un petit tas de quelques millimétres d’épaisseur dans la
main ou sur la peau. La contrainte gravitaire caractéristique s’exer¢antsur un matériau a
seuil d’épaisseur h est de 1’ordre de pgh, ou p est la masse volumique dumatériau (= 1000
kg/m3 pour une émulsion cosmétique) et g /’accélération de la pesanteur ; un tel matériau
doit donc idéalement posséder un seuil d’écoulement de 1’ordre de 10 Pa pour répondre

aux exigences de I’utilisateur.

On retrouve I’importance de cette ambivalence solide/liquide en formulation des bétons
frais. Il faut en effet qu’un béton frais soit pompable et puisse €tre mis en ceuvre comme un
liquide dans un coffrage ; pour qu’il puisse remplir aisément des coffrages de formes
complexes et que sa surface libre soit parfaitement plane lors du coulage d’une dalle, un
seuil de contrainte trés faible, voire nul, est idéalement recherché. Cependant, les granulats
et sables sont plus lourds que les pates de ciment entrant dans leur formulation : ils ont donc
tendance a sédimenter sous 1’effet de la gravité. Pour éviter ce probleme rédhibitoire, il faut
que la pate puisse avoir un seuil suffisant (plusieurs dizaines de Pa) pour stabiliser les

particules.

On cherche donc un matériau dont le seuil d’arrét de I’écoulement (le seuil « dynamique
»), qui est la grandeur pertinente lors de sa mise en ceuvre, soit plus faible que son seuil de
démarrage des écoulements (son seuil « statique »), qui est pertinent pour la stabilité des
granulats une fois le matériau en place. On rentre alors dans le domaine des fluides a seuil
« thixotropes », qui se déstructurent en écoulement et se structurent au repos. A travers ces
deux exemples, on voit qu’il est particuliécrement important de pouvoir caractériser
finement le seuil d’écoulement des matériaux a seuil lorsqu’on les formule. Le cas de

matériaux thixotropes est le plus délicat : on doit pouvoir caractériser ces matériaux pour

Page 15



Chapitre I Introduction

des histoires de sollicitation bien déefinies, amenant de fagon reproductible le matériau dans

un état contrélé. La thése sera structurée comme sulit :

Dans un premier temps, on a présenté d’abord une revue critique des principales
méthodes rhéologiques dédiées a la caractérisation du comportement des fluides a seuil
(seuil d’écoulement, propriétés d’écoulement, structuration), en insistant tout
particuliérement sur le probléme de la mesure du seuil d’écoulement et sur les procédures

a utiliser pour caractériser convenablement les matériaux cimentaires thixotropes.

Dans un deuxieme temps, on a étudié les spécificités des matériaux cimentaires a seuil
aprendre en compte en rhéometre, plus particulierement les matériaux cimentaires a seuil

de cisaillement élevé.

Finalement, nous nous sommes intéresses a concevoir une procédure expérimentale,
simple d'utilisation et rapide a mettre en place pour éventuellement la détermination du seuil
d'écoulement des matériaux ferme, par la suite précéder a la validations par un model

mathématique.
1. OBJECTIFS

La présente thése se focaliser sur la rhéologie des pates cimentaires durable a seuil de
cisaillement élevé, expérimentation et modélisation. Les principaux objectifs de la

recherche sont les suivants :

o Présenter une revue critique de certains des résultats publiés sur les modeles de la
rhéologie générale pour prédire le comportement d'écoulement des matériaux
cimentaires. De plus, les facteurs influencant la rhéologie des composites

cimentaires sont présents.

o Défendre notre choix de 1’étude des pates cimentaires durable qui s’appuie sur

quatre principaux arguments.

o Valoriser des nouvelles sources des matériaux cimentaires supplémentaires dans la

matrice cimentaire a seuil d’écoulement élevée.

o ldentifier une méthode de malaxage appropriée, un protocole rhéologique adéquat

des pates étudiées de maniére a ce qu'elles représentent la phase pateuse du béton.
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o

Etudier expérimentalement les effets des nouvelles sources d'ajouts cimentairessur
I'indice de fluidité et les autres parametres rhéologiques des pates cimentaires
durables, en tenant compte des rapports E/L et de la nature du SP.

Proposer des parametres a juger et a comparer, principalement dans le but de
comparer et d'évaluer l'indice d'écoulement de la pate cimentaire durable en
fonction des roles des nouvelles sources d'ajouts cimentaires sur les comportements
rhéologiques, y compris la viscosité, la contrainte critique, le phénomeéne de
thixotropie et surtout le comportement d'épaississement par cisaillement de la pate
cimentaire durable, et de fournir des informations utiles pour la conception, la

préparation et les applications du béton durable.

Evaluer le comportement d'écoulement de la pate de ciment durable en utilisant une

méthode empirique, et le corréler avec les caractéristiques rhéologiques.

Proposition d'un nouveau modele afin d'estimer correctement les seuils
d’écoulements élevées des pates cimentaires durables en assurant un étalement

correct lors de l'arrét de I'écoulement.

Validation du modele proposé en utilisant le rhéometre AR-2000 -TA instrument

avec une géométrie plan-plan rugueuse.

2. STRUCTURE DE LA THESE

La stratégie de recherche qui a été suivie afin d'atteindre les objectifs spécifiés dans la

section précedente et les résultats obtenus sont décrits dans les chapitres suivants :

Le chapitre Il présente un examen détaillé sur les notions générales de la rhéologie des

matériaux cimentaires, D’autre part, ce chapitre est organisé¢ de maniere a présenter la

discussion et une revue critique de certains des resultats publiés sur les modéles de

rhéologie générale pour prédire le comportement d'écoulement des matériaux cimentaires.

Les facteurs affectant la rhéologie des composites cimentaires autres que les constituants

tels que la séquence de malaxage, I'nydratation du ciment, la température, la finesse des
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particules de ciment, et la phase de vibration pendant et apres le coulage sont soulignées
dans le méme chapitre. Enfin, I'effet des nano matériaux sur les propriétés rhéologiques et
les modeéles utilisés pour prédire leur comportement d'écoulement sont une partie

essentielle de ce chapitre.

Dans le chapitre 111, nous avons presenté une synthese bibliographique sur les différents
matériaux utilisés dans ce cadre avec les éléments impliqués dans les processus physico-
chimiques d'interaction ciment-superplastifiant. Plusieurs caractéristiques clés de la
composition du ciment et des processus d'hydratation du ciment sont également présentées.
D’autre part, un examen détaillé sur les deux grandes familles desuperplastifiants, de leurs
modes d'action et des facteurs pouvant influencer leur adsorption sur le ciment est

également fourni.

Le chapitre 1V est consacré sur les choix expérimentaux pour les études rhéologiques
des pates cimentaires durables. AR2000-TA-Instruments avec une géométrie de type vane
est préférentiel au systéeme a cylindres coaxiaux, pour plusieurs raisons : notamment la
suppression de I’effet de paroi. Par ailleurs, nous avons abordé les différents problémes que
I'on peut rencontrer en rhéologie expérimentale et apporter des solutions pour limiter ces
phénomenes. D’autre part, Pour toutes les mesures rhéologiques, le protocole d'essai
présenté a été retenu pour tous les pates étudiés, ce dernier ayant été choisi en paralléle avec
les phases de malaxage, de pompage et de mise en place du béton frais. En fin, Les différents
matériaux nécessaires pour la formulation des pates cimentaires durables : ciment,
superplastifiants et les nouvelles sources d’additions ont été caractérisés suivant les
méthodes et les normes les plus appropriées (Algerienne NA, francaises NF et européen
EN).

Le chapitre V est consacré a 1’étude expérimentale sur les comportements rhéologiques
des pates cimentaires avec des seuils d’écoulements (faible, moyen et élevé) a base des
nouvelles sources des additions cimentaires supplémentaires qui n'a été abordé dans
aucun travail sous l'essai de cisaillement du type Couette co-axiaux. D'autre part, nous
avons proposé des parameétres a juger et a comparer, principalement dans le but de comparer
et d'évaluer l'indice d'écoulement de la pate cimentaire en fonction des roles de ces
nouvelles sources d'ajouts cimentaires sur les comportements rhéologiques, y compris la

viscosité, la contrainte critique, le phénoméne de thixotropie et surtout le comportement
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d'épaississement par cisaillement de la pate cimentaire durable, et de fournir des
informations utiles pour la conception, la préparation et les applications du béton durable.

Enfin, et comme une originalité de la thése, dans le chapitre VI on a réfléchir sur une
proceédure expérimentale simple a réaliser pour la détermination des seuils de cisaillement
des matériaux a seuil élevé, par la suite, on a validé les résultats expérimentaux par une
modélisation mathématique. En effet, a faible étalement par rapport a I'état d'affaissement
et & l'arrét de I'écoulement, n'est pas nécessairement de limiter le comportement
d'écoulement dans un seul régime (régime d'affaissement), et peut conduire a un autre
modele. Par conséquent, le nouveau modéle proposé a été développé afin d'estimer
correctement la contrainte critique de la pate cimentaire en assurant un étalement correct
lors de l'arrét de I'écoulement. Pour ce faire, I'élément métallique a été appliqué pour
pousser la zone non déformée, éliminer les pics, le bord relevé et le creux irrégulier sur le

bord supérieur de la pate aprés le soulevement du moule rempli.

Pour finir, chaque phase de cette étude, les principales conclusions et

recommandations pour les recherches futures sont présentées.
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CHAPITRE
Notions générales sur la

rhéologie des matériaux
cimentaires
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1. INTRODUCTION

Le béton de ciment est une dispersion trés concentrée de granulats solides en suspension
dans un liquide visqueux de pate de ciment. La pate de ciment est un fluide non uniforme
composé de grains de ciment dispersés dans I'eau. Comme la taille des matériaux dans le
béton varie de mm en cm, il présente des propriétés fluides compliquées [1, 2]. L'impact sur
les processus de coulage, de consolidation et de moulage, qui peut affecter la résistance a long
terme du béton durci, nécessite I'évaluation des qualités du béton frais. Les problemes
d'alvéolage et de ségrégation, par exemple, peuvent étre causés par une uniformité et une
maniabilité insuffisantes. Par conséquent, de solides qualités rhéologiques sont requises pour
le béton frais pendant le pompage et le coulage. La pompabilité, la consistance, la maniabilité,
la compactabilité, la mobilité et la facilité de finition ont toutes été utilisées pour décrire les
propriétés du béton frais dans le passé [3]. Il s'agissait toutefois de procédures empiriques
basées sur une analyse qualitative qui ne fournissait qu'une seule valeur. L'essai
d'écoulement/de table d'étalement, I'essai d'affaissement, I'essai en entonnoir en V et l'essai de
la boite en L sont les essais les plus connus pour déterminer les qualités fraiches du béton.
Comme une petite modification dans I'exécution peut donner des résultats différents, ces tests
se sont averés trés sensibles [3]. Par conséquent, des méthodes permettant de caractériser les

qualités du béton frais a I'aide de grandeurs physiques doivent étre développeées.

La rhéologie fait référence a la déformation et a I'écoulement des matériaux lorsque des
contraintes et des taux de cisaillement sont appliqués. En 1920, Bingham a inventé le terme
"rhéologie". Les courbes d'écoulement qui relient la contrainte critique, le taux de cisaillement
et la viscosité plastique peuvent mieux expliquer la fluidité du béton frais. Les parametres
rhéologiques peuvent étre utilisés pour quantifier et évaluer scientifiquement les qualités du
béton dans sa forme fraiche. La rhéologie est liée aux qualités du béton frais telles que la
fluidité (frottement interparticulaire, cohésion et viscosité), la compactabilité (densité et

tassement des particules) et la stabilité (ressuage, ségrégation).

Ferraris et al. (1992) ont découvert que les parameétres rhéologiques du béton frais sont
associés a la ségrégation, a la pression de pompage, a la qualité de la surface et a la pression
du coffrage. Il a également été découvert que la diminution de la viscosité plastique réduit la

pression de coffrage tout en augmentant le risque de ségrégation [4].

De méme, lorsque la contrainte critique augmente, la pression de pompage du béton ferme

augmente. Pour obtenir un bon état de surface avec une faible pression de pompage et sans
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ségrégation, une combinaison appropriée de caractéristiques rhéologiques est nécessaire. Les
mesures rhéologiques, plutot que les essais d'écoulement d'affaissement, peuvent étre utilisées
pour évaluer l'ouvrabilité du béton & haute performance, selon Roussel et Perrot [5-7] ont
montré que la thixotropie de la pate de ciment permet de réduire la pression de coffrage, et

que ce phénomene de build-up structurel est avantageux dans le cas du coulage multicouche.

Depuis le béton ordinaire vibré jusqu'au béton autoplagant, I'impact des paramétres de
rhéologie et du debit sur la pression de pompage se modifie. Plusieurs tests empiriques ont été
utilisés auparavant pour relier les propriétés a I’état frais aux quantitésmesurées. Pour simuler
I'écoulement du béton, des essais rhéométriques et divers modeles ont été donnés. Les
rhéomeétres sont preférés car ils fournissent des mesures physiques qui sont liées au
comportement d'écoulement sous-jacent du béton. Ces données peuvent étre utilisées pour
prévoir la fluidité du béton frais pour des applications telles que I'impression 3D de béton et
le béton autoplacant. La modélisation du béton est utilisée pour mieux anticiper correctement
le comportement d'écoulement a partir de sa composition, car elle produit des valeurs plus
précises une fois qu'elle est entierement terminée. Quelques-uns d'entre eux ont été trouveés
indirectement liés aux mesures rhéologiques en raison des limitations des équipements de
mesure. Certains ne donnent qu'un seul paramétre, ce qui est inadéquat pour prédire
I'écoulement du béton frais. De plus, les effets des nano-composites ou les propriétés des
agrégats tels que la texture de surface, la taille et la forme n'ont pas été pris en considération
dans plusieurs modéles. Une revue critique de ces modeles d'écoulement employés pour la
prédiction du comportement d'écoulement des matériaux cimentaires est donc présente dans

ce chapitre.

L'utilisation de nanomatériaux dans le béton pour obtenir des caractéristiques modifiées a
augmenté de facon considérable ces derniéres années. L'utilisation de nanomatériaux dans le
béton, en particulier, est employée pour modifier le comportement du matériau et obtenir des
qualités mécaniques et de durabilité améliorées [8]. Les nanomatériaux peuvent augmenter de
maniere significative le taux d'hydratation des matériaux cimentaires en fournissant des sites
de nucléation supplémentaires pour la précipitation et la croissance du gel d’hydrate de silicate
de calcium. Les attributs mecaniques et de durabilité améliorés sont dus aux produits
d'hydratation modifiés [9]. En raison de la grande surface spécifique, la demande en eau
augmente et l'ouvrabilité globale de la matrice diminue. Des superplastifiants aux dosages
appropriés sont utilisés pour améliorer I'ouvrabilité et les qualités rhéologiques du béton

imprime.
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2. CONCEPTS DE BASE DE LA RHEOLOGIE

2. 1. Tenseur des contraintes en cisaillement simple

Dans le contexte de la mécanique des milieux continus, la description des contraintes et des
déformations est nécessaire selon une forme tensorielle. Une loi de comportement est par
conséquent une relation tensorielle entre contrainte et déformation. Le tenseur des contraintes

o peut étre décomposé en deux termes :

o La pression hydrostatique p ;
o Le déviateur des contraintes T qui se rapporte aux contraintes tendant a deformer le
fluide.

c=—pl+T
Ou p est la pression et | est le tenseur identité.

Lors d'un écoulement, les éléments du fluide sont susceptibles de se déplacer les uns par
rapport aux autres, ce qui conduit a des vitesses différentes d'un point a un autre. Le tenseur
de gradient de vitesse Vu est par conséquent non nul. Les termes sur la diagonale de o
traduisent les forces de traction ou de compression, tandis que les autres caractérisent les

forces associées au cisaillement.

La formule de comportement, en général, fait le lien entre la déviateur des contraintes T et
le tenseur de vitesse de déformation D qui est la partie symétrique du tenseur des gradients de
vitesse :

D=%(Vu+ (Vu)")

Ou V u désigne la vitesse.

En principe, la forme tensorielle de la loi de comportement est tres compliquée pour étre
définie expérimentalement. L'objectif du rhéometre est de réaliser des écoulements simplesqui
permettent d'extraire une forme tensorielle simplifiée, valable pour ces types d'écoulements.
Le cas le plus simple est celui d'un cisaillement effectué entre deux plans paralléles, I'un fixe
et l'autre en mouvement de translation selon I'axe Ox, animé d'une vitesse Uo. Dans le cas d'un
écoulement laminaire, on peut considérer que la structure du fluide se trouve sous la forme de
couches extrémement fines (Voir figure Il. 1), la déformation du matériau se réalisant par

glissement  relatif des couches les unes par rapport aux autres, sans

Page 23



Chapitre II Revue Bibliographie

transport de matiére d'une couche a l'autre. 1l en résulte des forces de frottement nommées
forces de cisaillement qui sont exercees tangentiellement a la surface de chaque couche. La
simplification ci-dessous est apportée dans le cas d'un cisaillement simple :
oxx oxy O -p Txy O
G:[GXY oyy O ]:[TXY -p O ]

0 0 ozz 0 0 -p

01 0
D=y2|1 0 0
00 0

Ou y représente le taux de cisaillement ou le gradient de vitesse, et oxy la contrainte de
cisaillement.

Il est habituel de relier les forces de cisaillement a I'unité de surface sur laquelle elles
s'exercent, définissant ainsi la contrainte de cisaillement tangentielle. En rhéologie, il est
généralement noté ¢ = oxy (ou o = T = Txy) qui est une grandeur dynamique essentielle de la
rhéologie. Par ailleurs, la couche de matériau immédiatement en contact avec le plan fixe a
une vitesse égale a zéro (u(y = 0) = 0), et la couche en contact avec le plan en mouvement a
une vitesse Up, c'est la condition d'adhérence a la paroi (u(y =€) = uo). Entre ces deux états, la

vitesse des couches croit avec la distance au plan fixe.

Supposons un élément de volume infinitésimal localisé au temps t = 0 a une distance y du
plan fixe. A un instant ultérieur t, ce volume aura parcouru une distance d(x, t). Nous

définissons le taux de cisaillement y par :

:i(ad(y, t) ) - Ju(y, t)
ady at ady

Dans ce type de cisaillement simple, la viscosité dynamique du fluide est une grandeur

caractéristique du matériau. Elle est donnée par :

(9

Sy
2. 2. Contrainte de cisaillement :

Au cours d’un mouvement laminaire de cisaillement, les couches sont animeées de
mouvement relatif les unes par rapport aux autres : deux couches successives, au contact I’une
de ’autre, se déplacent relativement I’une par rapport a I’autre. Il en résulte I’apparition de

contraintes qui s’exercent tangentiellement a la surface de la couche [10]. Donc, on peut dire
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que la contrainte de cisaillement est la force que I'on exerce par unité de surface du fluide:

T = dF/dS

Avec : dS : surface élémentaire d'une couche cisaillée.
dF : projection de la force de frottement tangentielle.

2. 3. Vitesse de cisaillement :

Considérons un matériau comme un ensemble de couches moléculaires paralleles
emprisonnées entre 2 plans paralleles de surface séparés d'une distance h (Figure Il. 1). Un

des plans est fixe, et le second est déplacé d'une distance dx a une vitesse constante de norme
Vo.

) i / S
/ obile ;

o) — ;

Plan fixe

Figure 11. 1. Schéma de la vitesse de cisaillement.

Sous l'effet de la force tangentielle, la premiére couche moléculaire se déplace a la méme
vitesse. Les couches inférieures vont se mouvoir dans la méme direction mais avec des
vitesses de plus en plus petites. 1l se crée un gradient de vitesse entre les deux plans. Le

déplacement entre les deux plans est défini comme la déformation, symbole y suivant la
relation:

y = dx/dz
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La norme du gradient de vitesse constant dans tout I'échantillon est définie comme la
vitessede cisaillement. Appelée également vitesse de déformation ou taux de cisaillement, il
s'agit dela vitesse de déformation entre deux couches successives voisines du fluide cisaillé.
Elle est souvent présentée comme étant la dérivée par rapport au temps de la déformation de

cisaillement. Et s’exprime en s™.

2. 4. Seuil d’écoulement :

En anglais « yield stress », La contrainte appliquée doit dépasser une valeur critique To,
appelée contrainte seuil pour que 1’écoulement commence a se produire. De nombreux auteurs
ont précise cette notion de contrainte seuil.ou 1o est défini comme étant la contrainte de
cisaillement minimum a atteindre pour qu'un fluide soumis & une déformation de cisaillement
s'écoule. En dessous de cette valeur, ce dernier se comporte comme un pseudo solide (pas de
déformations permanentes) [11]. Diverses appellations existent dans la littérature parmi
lesquelles le seuil de plasticité, le seuil de cisaillement, le seuil de rigidité, la contrainte seuil
ou le seuil de cisaillement,...etc.

T

O

QQAO QO O

Q020 == 0 oS0
© Q@ ‘o

a) Configuration fermée au repos. b) configuration ouverte sous cisaillement.

v
a

v

Figure I1. 2. Changement de configuration d’empilement des particules sous cisaillement [12].

Il existe deux seuils d’écoulement conduisant & des notions physiques trés différentes
[12]:

o Le seuil de cisaillement statique tTs est la contrainte nécessaire a fournir pour
déclencher 1’écoulement du matériau. Il correspond a la contrainte minimale fournie
pour obtenir le premier signe d’écoulement (passage de 1’état statique a 1’état
viscoplastique). Sa mesure est Faite sur une suspension totalement structurée et donc
vierge de toute sollicitation par application d’une contrainte croissante jusqu’ a la

valeur provoquant 1I’écoulement du materiau.
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o Le seuil de cisaillement dynamique To est la contrainte minimale pour stopper

I’écoulement (passage de I’état viscoplastique a 1’état solide). Il est obtenu par

interpolation de la courbe d’écoulement a une vitesse de cisaillement nulle.

La contrainte seuil statique est généralement supérieure a la contrainte seuil dynamique en
raison de 1’état de déstructuration de la matiére ce a 1’écoulement de la matieére cisaillé [13].

Le seuil de cisaillement statique est relié au seuil dynamique par la relation :

Ts = T0 +7d

Ou 14 est la résistance additionnelle causée par la variation de 1’empilement des particules
lorsque la vitesse de cisaillement passe de 0 (empilement dense, figure Il. 2 a) a une valeur

non nulle (empilement ouvert, figure 11. 2 b).

2. 5. Viscosité

La viscosité dynamique ou viscosité apparente du fluide caractérise la capacité de
mouvement (diffusion) d'une molécule dans un environnement encombré par les autres
molécules (friction). Elle correspond a la caractéristique du fluide qui engendre des forces de
frottement lorsqu'il est mis en écoulement. Elle est définie mathématiquement comme le

rapport entre la contrainte de cisaillement o et le taux de cisaillement vy :

S
u:
,Y

2. 6. Mécanisme des phénomeénes rhéofluidifiant-rhéoépaississant

Les comportements les plus rencontrés dans les fluides sont montrés sur la figure 11. 3. Les
fluides rhéoépaississant (FRP) sont des fluides non newtoniens, également appelés fluides
dilatants, qui se caractérisent par une augmentation significative de la viscosité lorsque le taux
de cisaillement applique atteint une valeur critique (figure Il. 4). En général, les FRP sont des
dispersions bi-phasees, composees de particules de taille nanométrique ou micro et du fluide
dans lequel les particules sont dispersées. Le FRP présente une faible viscosité a des taux de
cisaillement inférieurs a une valeur critique et une viscosité élevée a des taux de cisaillement
supérieurs a la valeur critique. La théorie d’ordre-désordre et la théorie des hydro-clusters

sont des mécanismes traditionnels expliquant le comportement rhéoépaississant. La théorie de
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I'ordre et du désordre décrit la structure de I'écoulement qui passe de couches ordonnées a une
structure désordonnée lorsque le taux de cisaillement augmente, ce qui entraine une
augmentation des forces de trainée entre les particules. La théorie des hydro-clusters décrit la
tendance des particules & former des clusters sous I'effet de la contrainte de cisaillement, ce
qui entraine une augmentation des forces de trainée entre les particules (Figure Il. 4).
Contrairement aux rapports précédents, qui suggéraient que la formation des grappes de
particules et les forces hydrodynamiques seules sont les causes principales et responsables du
comportement rhéoépaississant dans les suspensions colloidales concentrées, Hoffman [14] a
proposé une autre théorie basée sur les contacts physiques des particules. Selon le modele
d'Hoffman, avant I'étape d'épaississement par cisaillement, les particules s'arrangent en
couches (épaisseur ~ une a plusieurs particules) et au début de I'épaississement par
cisaillement, une force hydrodynamique tend a pousser la particule a sortir de ces couches.
Dans ce processus, les particules interagissent les unes avec les autres par le contact physique
ou par regroupement. Les forces de frottement et de lubrification sont également impliquées

de maniére significative dans I'épaississement par cisaillement.

— ow— . Rbéofluidifianmt ... Rhéofluidifiant
............. Newtonien ~— » — Binghamien

Rhéoépaissisant = =« = Rhéoépaissisant

/7
2
7

7/

7
Pa) s

16™)

1)

a) Comportement exclusivement visqueux b) Comportement viscoplastique

Figure I1. 3. Lois de comportement en régime stationnaire.

Les simulations et les nouveaux modeles suggérent que le contact frictionnel direct joue un

réle majeur dans I'épaississement par cisaillement continu et discontinu [15-17]. Pour étudier
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cette affirmation, Lin et al. [18] ont étudié le comportement d'épaississement par cisaillement
en interaction avec des particules de silice et de latex de taille micrométrique afin de
déterminer les contributions des forces hydrodynamiques ainsi de contact dans le processus
d'épaississement par cisaillement. La figure I1. 4 montre les contributions hydrodynamiques et
de contact a la viscosité totale. Selon ce graphique, en augmentant le taux de déformation, la
contribution de contact augmente, tandis que la contribution hydrodynamique reste constante
au fur et a mesure que la suspension s'épaissit. Ce phénoméne démontre I'influence importante
des forces de contact sur I'épaississement par cisaillement continu de cette suspension de
silice. Selon les résultats, les forces de contact dominent non seulement dans I'épaississement
par cisaillement discontinu mais aussi dans I'épaississement par cisaillement continu, qui est
directement sous l'influence des interactions de friction. Dans les "modeles rhéologiques de
contact” [17], a des faibles taux de cisaillement, I'nydro-clustering domine. En raison de la
rhéologie sans contact, les répulsions et la petite taille des particules conduisent a un
épaississement léger au début du processus d'épaississement [19,20]. Au point
d'épaississement, les forces de contact augmentent considérablement et les particules
colloidales entrent en contact les unes avec les autres a des taux de cisaillement éleves. Les
particules en contact génerent les réseaux de contact qui s'étendent dans la suspension. Ainsi,
les forces de contact sont des facteurs majeurs dans le mécanisme d'épaississement par

cisaillement des suspensions colloidales denses.

Nous pouvons conclure qu'a faible contrainte de cisaillement, il n'y a pas de contacts
significatifs entre les particules et que les forces de lubrification hydrodynamique entrainent
un comportement newtonien ou un épaississement par cisaillement. Apres une contrainte
critique, la lubrification s'effondre et les forces de frottement produisent des chaines de force,
qui génerent I'épaississement discontinu par cisaillement [16,17]. Les transitions de brouillage
transforment les systemes de particules de type fluide en solides amorphes avec une contrainte
critique limitée lorsque le tassement de la fraction des particules augmente au-dela d'une
valeur critique [21]. Néanmoins, il n'y a pas de blocage complet et un état fragile existe, qui
s'écoule et se bloque périodiquement. Avec l'augmentation de la contrainte, le réseau de force
change vers un état plus dense jusqu'a ce qu'un état de cisaillement complet soit atteint. Le
cisaillement renvoie les particules dans des structures anisotropes qui génerent de grands

clusters.
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Dans le cas d'interactions hydrodynamiques sans frottement entre les particules en
suspension, ces hydro-clusters entrainent une augmentation réguliére et réversible de la
viscosité (épaississement continu par cisaillement). Mais, les contacts frictionnels génerent les
grands sauts, I'augmentation rapide et irréversible de la viscosité associée a un épaississement

par cisaillement fort et discontinu.

3. LES MODELES RHEOLOGIQUES DES MATERIAUX
CIMENTAIRES

Les propriétes rhéologiques de la pate cimentaire sont directement liées a la maniabilité, la
fluidité et la consistance du béton. Le comportement rhéologique de la pate de ciment est
complexe car il dépend de plusieurs parametres comme le rapport eau/liant, les adjuvants
chimiques, le taux de cisaillement et les matériaux cimentaires supplémentaires [11]. Les
modeles rhéologiques prennent en compte plusieurs facteurs qui ont une grande influence sur
la rhéologie de la pate cimentaire, et il est nécessaire de les prendre en compte pour obtenir
des meilleures approches. En raison de l'influence de plusieurs facteurs dans le modéle
rhéologique de la pate de ciment, le comportement d'écoulement ne peut pas étre prédit avec
les meilleures courbes d'ajustement en utilisant un seul modéle [11]. Le béton frais présente
un comportement fluide avec un seuil d’écoulement qui est la contrainte minimale requise
pour initier I'écoulement. Initialement, la valeur de la contrainte de cisaillement s'incline avec
le temps sans aucun écoulement. Tant que, I'écoulement en régime permanent approche, les
courbes d'écoulement du béton a 1’état frais suivent les modéles de Bingham ou de Hershel
Bulkley. Cependant, les modeéles de seuil d'écoulement s‘averent inadéquats entre deux états
d'équilibre successifs pour deéfinir la fluidité en raison de la nature thixotropique d’un

matériau cimentaire.
3.1. LATHIXOTROPIE ET ANTITHIXOTROPIE

3. 1. 1. La thixotropie

Un matériau est thixotrope, s'il flocule au repos et devient fluide sous I'effet du
cisaillement. La pate cimentaire dans le mortier ou le béton est responsable du comportement
thixotrope en raison de sa nature colloidale. Les valeurs de viscosité diminuent avec le temps
sous cisaillement constant pour un fluide thixotrope. Initialement, le taux de cisaillement
augmente de zéro a une valeur spécifique, puis diminue pour revenir a zéro. La boucle

d'hysterésis se forme avec une courbe descendante qui suit un chemin différent.
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L'aire sous la courbe indique le degré de thixotropie du matériau comme le montre la
figure 11. 5 [25,26]. Dans le béton, les réactions d'hydratation commencent lorsque le ciment
est mis en contact avec l'eau, puis la viscosité commence a évoluer. Le comportement
thixotrope d'un fluide dépend de la viscosité apparente p (u = t/y), ou T désigne la contrainte
de cisaillement et vy le taux de cisaillement. Les grandeurs de t et y dépendent de la floculation
(A) du matériau. Dans la littérature, divers modeles sont généralement employés avec les
équations constitutives basées sur A. Ces études définissent A comme une différence entre le
taux de floculation et de défloculation d'un matériau en raison de son écoulement, qui se

trouve directement proportionnel au taux de cisaillement [27].

charge

dédharge

my

Figure I1. 5. Boucle d'hystérésis du comportement thixotropique.

Avec la thixotropie, deux aspects de floculation au repos et de défloculation sous
écoulement se produisent. Des recherches précédentes sur le béton auto-plagcant (BAP) ont
révélé que la compréhension et la mesure de la floculation sont plus critiques en termes de
mesure de la pression de coffrage et de I'extrudabilité de l'impression 3D [28]. Par
conséquent, la plupart des chercheurs se sont concentrés sur le phénoméne de floculation pour
quantifier le comportement thixotropique [6]. Cependant, en considerant les équations des
études précédentes, Roussel a propose un modeéle pour la thixotrope du béton basé sur
I'nypothése que la contrainte au repos augmente avec une fonction linéaire du temps,

exprimée mathématiquement dans I'équation (1).

T=(1+X) 1o+ ppy 1)
1

A= _-ady 2

ot T
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Ou, 10 est la contrainte critique, pp est la viscosité plastique, 1/T est le terme de
structuration et o est un paramétre thixotropique. En supposant que le temps caractéristique de
floculation est plus grand que le temps caractéristique de défloculation et aprés intégration,

I'équation (3) est la suivante :

A=hoe®" 3
Apres avoir mis la valeur de A dans 1'équation (1), la contrainte critique est alors de
1= (1+h0e™) To+ ppy 4)
Le deuxieme terme de I'équation (4) est lié au taux de déstructuration. Cet état est lié a
I'nistoire de I'écoulement. Pendant le malaxage, le béton subit a un taux de cisaillement
maximal. Cela signifie que la floculation A et la contrainte critique apparente thixotropique

Ato deviennent nulles. Cependant, aprés avoir traversé diverses étapes pendant le coulage, A

prendra une certaine valeur selon I'équation (2).

Au repos, lorsque le taux de cisaillement est égal a zéro, la contrainte critique apparente est
égale a :
t
T

o) =(1+A)0=10+ 10" = 10+ Athixt (5)

10

T

Ou Athix =

Ou, 1o(t) indique I'évolution de la contrainte critique en fonction du temps. Ce modeéle
decrit mieux la structuration au repos. Cependant, il ne permet pas de mesurer I'état de
structuration pour un temps de repos supérieur a 60 s [5].

Le contrble du taux de structuration est le facteur le plus important dans le cas du coulage
multicouche [5]. La premiére couche doit développer un niveau important de seuil
d'écoulement pour supporter le poids des couches supérieures. De plus, une structuration
rapide peut provoquer une faible liaison d'interface entre les couches successives d'un béton
imprimé en 3D [29]. La premiere couche doit étre stable pour supporter le propre poids ainsi
que les couches supérieures. Ce phénomeéne de constructibilité en impression 3D dépend
notamment du seuil d'écoulement. Ce parameétre est développé par la premiére couche apres le

temps de repos At, est donnée par I'équation (6).

To(At) = 10 + AthixAt (6)

Page 33



Chapitre II Revue Bibliographie

Ou At est le temps de repos de la premiére couche, V et h sont le volume et la hauteur de
béton de la deuxiéme couche, pp est la viscosité plastique et Atc est le temps critique aprés
lequel les deux couches ne se mélangent plus [5]. Selon Roussel, la contrainte critique se
développe linéairement a cause de la floculation et des ponts C-S-H entre les grains de ciment
pendant une période de dormance de quelques minutes. Cependant, Perrot et al. [30] ont
proposé un modele permettant de prédire et d'optimiser le comportement d‘accumulation
structurelle précoce des matériaux cimentaires en fonction de I'évolution de sa contrainte
critique. Ils ont montré que la contrainte critique croit exponentiellement avec le temps,

comme l'illustre I'équation (7).

To(t) =Atixte (€7 -1) + 10,0 (7

Ou tc, trep et 0,0 dénotent respectivement le temps caractéristique ajusté selon la courbe, le

temps au repos et le seuil d'écoulement avec un temps au repos nul.
3. 1. 2. L’ Antithixotropie

Inversement, on trouve également les fluides antithixotropes (trés rares), c'est-a dire dont la
viscosité apparente augmente avec le temps (figure 1. 6), dans les mémes conditions que pour
une expérience de la thixotropie. La structure est organisée par cisaillement. L'antithixotropie
est souvent associée a un comportement rhéoépaississant. Il ne faut pas confondre
I'antithixotropie et la rhéopexie : ce dernier terme désigne la solidification d'un systéme
thixotrope sous l'effet d'un mouvement doux et régulier [31].

Figure I1. 6. Rhéogramme d’un systeme présentant une antithixotropie.
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3. 2. Modele de Bingham (BM)

Dans des études antérieures, les courbes d'écoulement ont été rapportées pour s'adapter a
divers modéles mathématiques liant la contrainte de cisaillement et le taux de cisaillement. En
géneral, les matériaux viscoélastiques doivent surmonter une certaine valeur de la contrainte
critique to pour que I'écoulement commence. Une fois que I'écoulement commence, la
contrainte de cisaillement t et le taux de cisaillement y, montrent une relation directe (figure
I1. 7). La pente de cette courbe d'écoulement définit la viscosité plastique qui est généralement
désignée par pp. Le comportement d'écoulement du béton selon le modéle de Bingham est

illustré par I'équation (8).

T=T0+ ppy (8)

Ou T>10

>

fluide

solide

» 7

Figure 1. 7. Rhéogramme d’un matériau cimentaire binghamien.

3. 3. Modele de Herschel-Bulkley (HB)

Ces derniéres années, divers auteurs ont rapporté leurs travaux sur la rhéologie des
matériaux cimentaires en utilisant le modele de Bingham [32-34]. Cependant, pour les
mélanges hautement pseudo plastiques, avec un agent modifiant de la viscosité et des
matériaux cimentaires supplémentaires (MCS), le modele de Bingham a donné le moins
d'ajustement pour les données expérimentales (figure I1. 8), tandis qu'il a été jugé inadapté en
cas de partie non linéaire, en particulier dans le cas de comportement rhéoépaississant du BAP
[35]. De Larrard et al. Ont également signalé une courbe non linéaire entre le couple et la

vitesse de rotation pour les mélanges épais, et méme le modele de Bingham a donné des
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valeurs négatives pour la contrainte, ce qui est pratiquement impossible (aucun signification
physique). Par conséquent, le modéle de Bingham a été jugé non approprié pour prédire les

propriétés d'écoulement en cas de non-linéarité.

3 A Herschel Bulklev, n >1
Shear Stress

_ - DBmgham

Herschel Bulkley, n < |

o

Shear rate

Figure I1. 8. Différents comportements rhéologiques [36].

Pour surmonter la faiblesse du modele de Bingham, Herschel- Bulkley (HB) (Herschel,
1926) a présenté un modele en combinant a la fois le seuil d’écoulement et 1'équation de
puissance pour adapter les propriétés rhéologiques du fluide de Bingham dans une partie non
linéaire. Mathématiquement, il est représenté par les équations (9) et (10).

t=ay’ (9)
T=T10+ay’ (10)

Ou, a est la consistance en Pa.s" et n est la puissance ou l'indice pseudo-plastique qui
montre la déviation du modele de Bingham. Rhéoépaississant est le comportement d'un fluide
dont la viscosité augmente avec le taux de cisaillement, alors que la viscosité diminue dans le
cas contraire (rhéofluidifiant) avec le taux de cisaillement. Le modéle HB décrit efficacement
le comportement rheéoépaississant de la pate cimentaire (Figure 1l. 8). Pour le comportement
rhéoépaississant, la valeur de b est supérieure a 1 alors que, la valeur de b inférieure a 1

montre le comportement rhéofluidifiant.
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3. 4. Modele de Bingham modifié (BMM)

Le modéle de HB décrit de maniere significative le comportement d'écoulement du béton
auto-placant. Cependant, selon les investigations de Yahia et Khayat utilisant différents
échantillons de coulis avec une quantité variable de gomme welan, et un adjuvant a forte
réduction d'eau, les valeurs les plus faibles de la contrainte critique ont été rapportées par le
modele HB en cisaillement-épaississement par rapport aux autres modeéles rhéologiques pour
les mémes donnees d'écoulement [33]. Feys et al. [37] ont corrélé cette divergence avec la
formulation mathématique. Une surestimation du seuil d’écoulement est obtenue a de faibles
taux de cisaillement, en cas de comportement rhéoépaississant. Ainsi, ce modéle est jugé

inadéquat pour définir le comportement non linéaire de la courbe d'écoulement.

Un modéle de Bingham modifié (MBM) avec le terme linéaire additionnel a été introduit
pour surmonter la déficience du modéle de Herschele Bulkley, comme illustré dans I'équation
(11). Le terme de second ordre du taux de cisaillement a été introduit dans le BMM pour
mesurer le comportement rhéoépaississant. Comme le modele BMM a été formulé pour
surmonter les divergences entre le modéle de Bingham et le modéle HB, il s'est avéré étre une

meilleure description de la partie non linéaire de la courbe d'écoulement [38].
T="10+ ppy + Cy? (11)

C est le paramétre du deuxiéme ordre et pp est la viscosité plastique. Par rapport au modele
HB, le BMM n'a pas de terme contenant la variable (b) et ne montre aucune restriction dans la
formulation mathématique pour les comportements rhéoépaississant ou rhéofluidifiant. Une
limitation de ce modele est que le fluide ne doit pas avoir un comportement rhéoépaississant
élevé. Par conséquent, I'ajustement des données d'écoulement est limité a un polynéme du
second ordre [38,39].

3. 5. Modele de casson

En 1959, Casson a propose une équation reliant la contrainte d’écoulement a la vitesse
cisaillement dans le cas d'une suspension. Il était supposé que les particules dispersées d'une
certaine force de cohésion dans une suspension floculent pour former une structure en chaine.
Cependant, dans le cas de suspensions hautement concentrées, il ne permet pas de prédire
I'interaction entre les structures en chaine [40]. La forme mathématique du modele de Casson
est présentée dans I'équation (12). Il posséde deux parametres ajustables qui peuvent
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estimer la viscosité a des taux de cisaillement éleveés [34,40]. Cependant, le modele de Casson
s'est avére étre le moins adapté par rapport aux modeles de BM, HB et BMM lors de I'étude

des propriétés rheologiques des nano-matériaux a base de graphene [32].

Vi =vio+ Vipy (12)

4. FACTEURS AFFECTANT LA RHEOLOGIE DES MATERIAUX
CIMENTAIRES

Le béton est un matériau composite multi-phase composé de granulats, de ciment, d'eau,
d'adjuvants chimiques et minéraux présents en différentes tailles. La rhéologie du béton
dépend principalement de la qualité de ses constituants et de leurs interactions. Auparavant,
de nombreux chercheurs ont exploré I'effet des constituants sur la rhéologie du béton [36].
Cependant, il existe un deuxiéme groupe de facteurs qui affectent également de maniere
significative la rhéologie des nano-composites cimentaires, tels que I'hydratation et la finesse
du ciment, la température, la quantité de la pate cimentaire, la méthode de malaxage, la
vibration, le temps de malaxage, la pression et la teneur en vides. Ces facteurs d'influence sont

examinés et discutés dans cette section.

4. 1. Effet de I'hydratation du ciment, la finesse du ciment et de la

température

La rhéologie des matériaux cimentaires peut étre corrélée aux propriétés physiques et
chimiques du ciment. Il est bien connu que I'hydratation entraine une perte d'eau dans le
béton, ce qui peut influencer considérablement le comportement d'écoulement. Le ciment
Portland ordinaire (C.P.O) est composé de quatre minéraux de base [tri-silicate de calcium
(C3S), bi-silicate de calcium (C.S), aluminate tricalcique (CsA) et alumino ferrite tétra
calcique (C4AF)]. Le tri-silicate de calcium est la phase la plus réactive du ciment car il joue
un réle important dans sa phase d'hydratation précoce et affecte a la fois les propriétes
mécaniques et les performances rhéologiques. Les principales phases impliquées au début de
I'nydratation sont le CzA et le sulfate de calcium, qui conduisent & la précipitation de
I'ettringite et du CsS, qui forme le silicate de calcium hydraté (C-S-H) et une phase cristalline
appelée portlandite (C-H) (figure 11. 9).
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Figure 11. 9. Les différentes phases d'hydratation du ciment.

L'hydratation du CsS est principalement responsable des propriétés de liaison du ciment car
la structure du C-S-H est tres fine et trés cohésive [41]. Aux premiers stades de I'nydratation,
la précipitation de C-S-H conduit a une augmentation de la thixotropie de la pate de ciment en
raison de la formation de ponts entre les grains de ciment. Cependant, aprés la phase initiale
exothermique rapide, la période de dormance des réactions d'hydratation est considérée
comme lente, ce qui provoque une précipitation massive de C-S-H et entraine la prise et le
durcissement général du ciment [42]. Le CsA est la phase la plus réactive du ciment qui est
typiquement présente de 5 a 10% en volume du ciment et son hydratation conduirait a la prise
rapide du ciment appelée " flash set " [42]. Par conséquent, pour atteindre une précipitation
maximale de C-S-H, les teneurs en sulfate dans I'CPO devaient étre contrélées. Les propriétés
du béton frais, telles que la maniabilité, le temps de prise et la rhéologie, sont directement
influencées par I'nydratation des matériaux cimentaires. De méme, la floculation irréversible
en thixotropie est due a la formation de ponts C-S-H entre les particules de ciment. Le
dégagement de chaleur pendant les réactions d'hydratation est influencé par les adjuvants
chimiques, les proportions du mélange de béton et les conditions de cure [26]. L'hydratation
des grains de ciment est d'une importance critique pour étre contrélée dans le cas du béton

auto-placant (BAP), du béton projeté et de I'impression 3D de béton.
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La composition chimique et les caractéristiques physiques des particules de ciment
affectentsignificativement les propriétés rhéologiques du béton imprimé [44]. Hope et al. [45]
ont mentionné que les teneurs élevées en Al,O3 ou CS dans le ciment augmentent le besoin
en eau pour les réactions d'hydratation, tandis que I'ajout d'une quantité élevée de carbonate
ou de CsS diminue le besoin en eau. Mork et al. [46] ont étudié I'impact du rapport
gypse/hémihydrate du ciment sur le comportement rhéologique et ont observé que la valeur
du seuil d'écoulement diminue avec la diminution du rapport gypse/hémihydrate pour tout
ciment contenant des teneurs élevées en CsA et en alcalis. Dils et al. [47] ont analysé
I'influence de divers adjuvants chimiques et du degré de finesse du ciment sur les propriétés
rhéologiques du béton a ultra-hautes performances. Les plus faibles valeurs d'ouvrabilité ont

été observées sur le ciment contenant des teneurs élevées en C3A, en alcalins et en finesse.

Wu et al. [48] ont corrélé la viscosité plastique et le seuil d’écoulement avec le temps de
durcissement et la température et ont observé que la viscosité augmente avec I'augmentation
de la température et la progression de I'hydratation. Avec une augmentation de la température,
la prise du ciment est accélérée quel que soit le type de retardateur [49]. Huang et al. [50] ont
étudié l'effet de la température sur I'hydratation de la pate de ciment mélangée avec divers
adjuvants de nano silice, nano argile, laitier, fumée de silice et cendres volantes en utilisant le
test de croissance statique du rendement. Il a été conclu que le développement structurel est
lié & la nucléation du C-S-H, qui est trés sensible a la température. L'ajout de minéraux
augmente le taux d'accumulation structurelle a haute température, en particulier, la nano silice

et la nano argile ont montré un effet prédominant dans le contexte de I'impression 3D [51].

VVom Berg [52] a révélé que le seuil d'écoulement et la viscosité plastique de la pate de
ciment sont correlés a la finesse du ciment et a la concentration en solides. Lee et al. [53] ont
constaté une diminution des valeurs de la viscosité apparente avec l'augmentation de la
distribution granulométrique du liant ciment/cendres volantes. En examinant la relation entre
les parametres rhéologiques, la densité des particules et les distributions granulométriques des
liants ciment/cendres volantes, Bentz P. et al. [54] ont constaté que ce sont des parametres
critiques influencant la réponse rhéologique. La viscosité et le seuil d'écoulement dépendent
toutes deux des caractéristiques des particules utilisées pour préparer le liant ciment/cendres
volantes. Chen et al. [55] ont mentionné que l'influence du ciment ultrafin surles propriétés
rhéologiques depend de I'épaisseur du film d'eau sur les grains de ciment. Avec E/C de 0,24,

I'ajout de ciment superficiel augmenterait la contrainte critique et la viscosité.
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Cependant, a E/C de 0,22, I'ajout de ciment superficiel diminuerait les valeurs de la

contraintecritique et de la viscosité.

Figure 11. 10. Modele de béton frais avec théorie de la pate fraiche [56].

Reinhardt et Wistholz [56] ont proposé une équation pour trouver le volume de cette pate

excédentaire.

_ _ mA , pA
Vpéte, ex — Vpéte - VA, vide — Vpéte - _(

pA  pAap

-1 (13)

OU Vpate, ex, Vpate €t VA, vide, indiquent respectivement le volume de la pate en exces, le
volume total de la péte, le volume des vides entre les agrégats, ma, pa et pa,sp, indiquent
respectivement la masse, la densité et la densité apparente des agrégats, comme le montre la
figure 11. 10.

4. 2. Effet de la méthode et du temps de malaxage

Le malaxage d'une pate de ciment, d'un mortier ou d'un béton est une action mécanique
visant a réduire ou a éliminer les éventuelles in-homogenéités présentes dans le melange. Le
processus de malaxage peut avoir un impact significatif sur la rhéologie et la microstructure
du béton frais. De méme, les conditions de malaxage, en particulier le type de malaxeur et la
séquence de malaxage, ont un impact important sur les propriétés d'écoulement des matériaux

cimentaires. Le processus de malaxage doit étre intensif et suffisamment long pour briser les
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agglomerats, mais il faut veiller a entraver les effets négatifs dus a la présence d'adjuvants ou
de nano-matériaux. Roy et Asaga [57] ont observé une diminution de prés de 60% de la
viscosité plastique et du seuil d’écoulement d’un béton de ciment surmalaxé en raison de la
rupture structurelle. En outre, la largeur de la boucle d'hystérésis a diminué avec un mélange
sévére. Han et al. Ont examiné l'influence des types de malaxeurs sur la rhéologie et la
microstructure d'échantillons de pate de ciment préparés avec une teneur en solides et un w/l
variables et en utilisant deux types de malaxeurs selon la norme ASTM C 305 (en utilisant un
malaxeur a palettes commun) et ASTM C 1738 (en utilisant un malaxeur a haut vitesse de
cisaillement). Une augmentation des valeurs de viscosité plastique a été observée lors de
l'utilisation du protocole ASTM C 1738, cependant, méme dans un temps prolongé, les
valeurs de viscosité ont été trouvées inférieures dans les échantillons préparés en utilisant le
protocole ASTM C305.

Yang et al. [58] ont révélé que les méthodes de malaxage influencent de maniére
significative les propriétés rhéologiques des pates de ciment pendant les 2 premieres heures.
En raison d'un malaxge insuffisant a la main ou a l'aide de pales, les agglomérats de poudre de
ciment et de pate de ciment restent incassables et sont responsables des valeurs des seuils
d'écoulements plus élevées. De plus, une quantité significative de particules de ciment a
I'intérieur de I'agglomérat reste non hydratée (anhydre) pendant une période plus longue. Ces
agglomérats sont principalement responsables des défauts créés dans la microstructure d'une
pate cimentaire mal malaxée [58]. La séquence de malaxage est également trés importante en
termes de rhéologie [59]. Si les nano-matériaux sont directement ajoutés au mortier ou a la
pate, ils peuvent former des amas, ce qui réduit la maniabilité. 1l est donc nécessaire de
mélanger les nano-matériaux avec du sable ou du ciment ou d'adopter un processus de

sonication pour obtenir I'nomogénéité et la fluidité adéquate du mélange de béton [60].

Le malaxage prolongé du béton affecte et modifie considérablement son comportement
rhéologique. Cet effet est surtout observé (en raison de l'agitation continue) pendant le
transport du béton prét a I'emploi vers le chantier. Cependant, dans la plupart des cas, la
fluidité diminue alors que la rhéologie du mélange augmente. Li et al. [61] ont développé un
modele en étudiant la dépendance au temps des parametres de Bingham. Les résultats ont
montré I'augmentation du seuil de cisaillement et de la viscosité en fonction du temps et de la
température. Cependant, I'ajout d'une quantité optimale de réducteurs d'eau a haute gamme au
béton, avec un temps d'agitation prolongé, a montré une augmentation du seuil de

cisaillement, mais aucun effet n'a été observé sur la viscosité [62]. Dans le cas des pates
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et mortiers auto-plagant, I'agitation prolongée augmente la fluidité mais perturbe la structure

floculée du mélange, ce qui réduit la viscosité et la stabilité [63].

4. 3. Effet des vibrations

La vibration est généralement utilisée pour le compactage du béton normal. Pendant la
vibration, les valeurs du seuil d'écoulement et de la viscosité plastique peuvent diminuer, ce
qui rend le béton sensible a la ségrégation. Tattersall et Baker [64] ont expliqué que le béton
vibré, ayant des valeurs de viscosité plastique et du seuil d'écoulement, ne suit pas le
comportement d'écoulement de Bingham. Hu et De Larrad [65] ont remarqué une diminution
de presque la moitié des valeurs du seuil de cisaillement apres vibration par rapport au béton
non vibré, mais un impact tres faible sur la viscosité plastique. Krstulovic et Juradin [66] ont
étudié I'impact de la vibration en comparant le rhéomeétre de type vibratoire avec le rhéométre
BTRHEOM. lls ont observé une augmentation de l'ouvrabilité avec l'augmentation de la
vitesse de vibration jusqu'a un certain niveau, au-dela duquel elle est constante. Cette valeur

maximale d'ouvrabilité est corrélée avec le seuil d'écoulement du béton non vibré.

4. 4. Effet de la pression et du divertissement de l'air

Le pompage du béton est le moyen le plus couramment utilisé sur le terrain pour
transporter ce matériau du camion-malaxeur au site de construction. Pendant le pompage, la
pression est appliquée au béton, ce qui affecte de maniere significative les propriétés
rhéologiques du béton. Cependant, ces changements dépendent de la plage de pression et de la
conception du mélange de béton, de mortier ou de boues dans le cas des puits de forage [67].
A l'intérieur des pompes, le béton subit un cisaillement intensif qui modifie les paramétres de
rhéologie et de maniabilité. Ces propriétés changent en raison de I'absorption de puissance de
I'eau par les granulats grossiers et de I'effet de température da a la friction [68]. Ils ont étudié
I'effet de la pression sur le béton a haute résistance (BHP) et ont constaté une augmentation de
I'affaissement ; cependant, les valeurs de la contrainte critique et de la viscosité ont diminue.
Les auteurs [67] ont observé I'augmentation de la viscosité et du seuil de cisaillement jusqu'a
E/C de 0,4 avec une pression de 30 MPa. Par la suite, les résultats ont montré une différence
minime dans la rhéologie. Feys et al. [69] ont conclu, aprés avoir étudié I'effet de la pression
de pompage sur la rheologie du BAP, que la viscosité diminue avec l'augmentation du temps
de pression. Cependant, la contrainte critique peut augmenter ou diminuer en fonction de la

teneur en superplastifiant. Une augmentation significative du seuil de cisaillement peut
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entrainer une coagulation et une augmentation de la pression, tandis qu'une diminution du
seuil d'écoulement entraine une ségrégation dans le BAP. Des résultats similaires
d'augmentation de la contrainte critique et de diminution de la viscosité aprés 1’application

d'une pression de pompage ont été rapportés par Secrieru et al. [70].

Les agents d'entrainement d'air sont utilisés pour fournir des bulles d'air dans le béton afin
de soulager la pression supplémentaire développée par le gel et le dégel du béton.
Habituellement, ces bulles ont une taille de 0,1 mm a 1 mm. Les modifications de la teneur en
air ou du vide d'air affectent de maniére significative I'affaissement ainsi que la rhéologie des
composites a base de ciment. Le seuil de cisaillement augmente alors que la viscosité
plastique diminue sans adjuvant réducteur d'eau a haut rendement. Cependant, la viscosité
plastique et le seuil d’écoulement augmentent avec 1'augmentation de la teneur en air de la
pate cimentaire dispersée avec le réducteur d'eau a haut rendement. Cette hypothése a été
expliquée par la formation deponts de bulles [71]. Alors que certains chercheurs établissent un
lien entre l'augmentation ou la diminution du seuil de cisaillement et la taille de la bulle d'air,
les petites bulles d'air augmentent la contrainte critique tandis que les grandes bulles

produisent I'effet inverse [72].

5. PROPRIETES RHEOLOGIQUES D'UNE PATE CIMENTAIRE A
BASE DE NANO-MATERIAUX

Le béton est composé de divers matériaux dont la taille varie de 300 nm a 32 mm (la plus
grande taille de gravier). Divers nano-matériaux ont été incorporés au béton pour améliorer
les propriétés a I'état frais et durci. Les nano-matériaux ont une surface spécifique élevée par
rapport au volume (figure Il. 11), ce qui les rend plus réactifs chimiguement pendant
I'nydratation [73]. La surface plus élevée des nanoparticules augmente leur besoin en eau dans
le mélange, ce qui peut entrainer un manque d'eau dispersante dans un systeme aqueux. Les
nano-particules dans les matériaux cimentaires peuvent agir comme des particules de
remplissage qui densifient la microstructure, réduisant ainsi la porosité du béton durci [74].
Généralement, les nano-matériaux ont un impact negatif sur I'ouvrabilité en réduisant la
fluidité ou la coulabilité en diminuant I'eau libre disponible dans un melange [69]. L'effet de
differents nano-matériaux sur la rhéologie et I'ouvrabilité des composites cimentaires a été

discuté dans cette section.
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5. 1. Nano-silice (SiO2)

La nano-silice (NS) est un matériau pouzzolanique tres efficace ayant des particules
vitreuses environ 1000 fois plus petites que les particules de ciment [75]. La NS est
incorporée comme additif pour améliorer la qualité globale, y compris la durabilité, la
porosité et la résistance a la compression de la matrice cimentaire. Les NS affectent
énormément la cinétique d'hydratation avec leur haute surface spécifique, qui a son tour
améliore la microstructure et favorise I'activité pouzzolanique. Pendant I'hydratation, les NS
réagissent avec la portlandite Ca(OH). et agissent comme un site de nucléation pour la
formation du gel de C-S-H [76]. Cependant, il reste a établir si I'accélération du processus
d'hydratation est due a sa réactivité chimique ou & une surface spécifique plus élevée.

Specific Surface Area, m%/kg
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Figure I1. 11. Plages de tailles et SSA de divers constituants du béton [77].

Page 45



Chapitre II Revue Bibliographie

Senff et al. [78] ont observé une augmentation significative du processus d'hydratation,
réduction du temps de prise et de la formation du gel C-S-H aprées 9 h de malaxage. Il a été
expliqué que l'ajout des minéraux a haute surface spécifique dans les mélanges de ciment
augmentait le besoin en eau pour maintenir la maniabilité requise. L'augmentation de la
friction entre les particules et la densification des NS dans le mélange est a I'origine d'une
augmentation duseuil d’écoulement et de la viscosité [78]. Plus tard, Senff et al. [79] ont
employé une approche de conception factorielle ainsi que des tests de rhéometre et de table
d'écoulement pour étudier I'effet combiné de la nano-silice et du nano-titane sur les propriétes
d'écoulement des mortiers. lls ont présenté une combinaison trés efficace des deux nano-
matériaux avec la proportion de superplastifiant pour obtenir une rhéologie avec une
résistance a la compression significative. Cependant, Pourjavadi et al. Ont identifié que
I'impact négatif des NS sur les propriétés d'écoulement peut étre réduit par la sélection de
dosages appropriés de polymeéres super-absorbants [80]. Safi et al. [81] ont également observé
les mémes résultats. lls ont employé des NS sous forme de poudre et des NS sous forme de
suspension dans la solution du superplastifiant et ont conclu que ce dernier donnait les
résultats les plus appropriés pour les parameétres rhéologiques. Wang et al. [82] ont adapté la
technique d'ultra-sonication pour réaliser une suspension de nano-matériaux dans I'eau
distillée et ont observé une augmentation progressive de la viscosité avec une augmentation

significative des valeurs du seuil d’écoulement en incorporant des NS.
5. 2. Nano-argile (NA)

NA, est un nom commun parmi les silicates minéraux, peut étre encore catégorisé comme
bentonite, hectorite, montmorillonite, kaolinite, halloysite, et NA organiquement modifié,
basé sur leur morphologie et composition chimique [83]. NA fait une forte liaison avec les
matériaux cimentaires et augmente le taux d'hydratation et le degré de floculation. La
propriété d'adsorption d'eau du NA peut réduire la quantité d'eau libre, augmentant ainsi la
viscosité et le seuil d’écoulement. Quanji et al. [84] ont controlé le degré de floculation et le
taux d'hydratation de la pate cimentaire fraiche mélangée a l'argile d’attapulgite. Les nano
argiles (NA) affectent de maniere significative les parameétres rhéologiques des matériaux
cimentaires imprimés en 3D. Les deux, la courbe de boucle d'hystérésis et les tests
calorimétriques ont montré des taux élevés de thixotropie et d'hydratation avec l'ajout
d'attapulgite. La NA a été largement utilisée dans le BAP pour obtenir une résistance a court

terme et pour reduire la pression sur le coffrage. Des études sur I'influence de la nano-argile,

Page 46



Chapitre II Revue Bibliographie

des cendres volantes et d'autres ajouts sur le BAP et la variation de la pression sur le coffrage
ont été menées par différents chercheurs. La pression la plus faible a été obtenue en utilisant

de la nano-argile & moins de 1% du poids des liants [85].

Tregger et al. Ont adapté I'approche multi-structure pour étudier l'influence des micro et
nano- argiles sur le développement de la résistance au jeune age du béton. La teneur en NA de
1 % en poids du liant s'est avérée optimale pour obtenir une résistance a vert maximale apres
le coulage [86]. Des nombreux chercheurs ont observé l'augmentation significative de la
thixotropie, du seuil de cisaillement et de la viscosité des suspensions cimentaires en
incorporant des NA jusqu'a 3% en poids du ciment [87]. Qian et Kawashima [88] ont trouvé
que la NA a 0,5% était la quantité la plus appropriée pour accélérer la réaction d'hydratation
de la phase d’aluminate. En raison d'une augmentation de la viscosité et de la structure en
forme de tige de la NA, le seuil de cisaillement plus élevé sera nécessaire pour initier
I'écoulement. Qian et Schutter [89] ont étudié I'effet de la nano-argile d’attapulgite en plus des
différents pourcentages polycarboxylate d'éther (PCE). Le modele de Bingham s'est avéré le
plus adapté aux résultats expérimentaux pour évaluer les valeurs de la contrainte critique.
L'indice thixotropique a €té obtenu a partir du graphe de la contrainte de cisaillement en
fonction du temps avec un modeéle et un degré thixotropique. D'apres les résultats, il a été
conclu que la NA augmente a la fois le seuil d’écoulement et la thixotropie des pétes

cimentaires.

Dans le cas de I'impression 3D de béton, la NA améliore la stabilité de la forme des
couchesimprimées [90]. Aprés avoir comparé la gomme de diutan et la NA dans I'impression
de béton3D, Rubio et al. [91] ont remarqué que la NA fournit une meilleure stabilité de forme
et I'écartde temps en gagnant une résistance au jeune age sans compromettre la fluidité.
Panda et al. [92] ont étudie I'effet de différents pourcentages d'argile d’attapulgite sur 1’état
frais, la microstructure et I'imprimabilité 3D des mélanges en CPO mélangés avec des cendres
volantes a haut volume. Les résultats du rhéometre ont montré une augmentation significative
du seuil d'écoulement et de la viscosité apparente en raison de la formation d'une
microstructure dense. En outre, le degré de floculation a été trouvé éleve, ce qui indique que
la NA améliore considérablement la constructibilité et convient parfaitement a I'impression
3D de béton. Des résultats similaires ont été obtenus par Zhang et al. Pour le comportement
rhéologique du béton imprimé avec I'ajout de nano-argile [93].
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6. CONCLUSION

Tout d'abord, des notions de base sur les différents parametres rhéologiques ont été bien
citées. D’autre part, ce chapitre est organisé de maniére a présenter la discussion et une revue
critique de certains des résultats publiés sur les modeles de rhéologie générale pour prédire le
comportement d'écoulement des matériaux cimentaires. De plus, les facteurs influencant la
rhéologie des composites cimentaires autres que les constituants tels que la séquence de
malaxage, I'nydratation du ciment, la température, la finesse des particules de ciment, et la
phase de vibration pendant et aprés le coulage sont discutés dans la présente section. Enfin,
I'effet des nano-matériaux sur les propriétés rhéologiques et les modeéles utilisés pour prédire

leur comportement d'écoulement sont discutés.
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1. GENERALITES

Les ajouts minéraux et les adjuvants chimiques sont devenus des composants
essentiels d'un béton de haute qualité, et ils sont ajoutés au mélange pour modifier les
propriétés du béton a I'état frais comme a I'état durci. Selon la norme ACI 116R (2000),
un ajout est "tout élément autre que I'eau, les granulats, le ciment hydraulique et les
fibres de renforcement, utilisé comme ingrédient dans le béton ou le mortier et ajouté au
mélange immeédiatement avant ou pendant le malaxage". La fumee de silice, les cendres
volantes, le laitier granulé de haut fourneau en poudre et le métakaolin sont des
exemples d'ajouts minéraux qui peuvent améliorer la résistance et la durabilité du béton.
Les adjuvants chimiques sont utilisés de diverses fagons selon leurs applications ; par
exemple, les adjuvants entraineurs d'air sont couramment utilisés dans les climats froids
ou le béton est sujet aux dommages causes par le gel et le dégel, les accélérateurs de
prise sont nécessaires pour le bétonnage par voie humide, et les retardateurs sont
couramment utilisés lorsque le béton prét a I'emploi doit étre transporté sur de longues
distances. En revanche, le superplastifiant, également connu sous le nom de réducteur
d'eau, est un adjuvant qui est devenu un composant important de tous les bétons de haute
performance ; il améliore I'ouvrabilité a faible teneur en eau, ce qui entraine une bonne
fluidité a I'état frais, ainsi qu'une réduction de la porosité et une stabilité de la
composition lorsque le béton est transporté et mis en place. L'utilisation de
superplastifiants haute réducteur d’eau dans le béton a été déterminante dans le
développement de bétons a haute résistance et haute performance, ce qui n‘aurait pas été

possible autrement.

Cependant, plusieurs facteurs influencent I'efficacité d'un adjuvant dans le béton,
notamment le type et la quantité d'additif utilise, le type de ciment et de granulats
utilisés, le rapport eau-ciment et les conditions environnementales. De plus, en raison de
I'incompatibilité du ciment et des adjuvants, plusieurs problémes tels qu'une perte rapide
d'ouvrabilité, une prise rapide/retardée et un faible taux de croissance de la résistance
peuvent survenir. Dans d'autres cas, I'incompatibilité peut se développer entre un
adjuvant spécifique et seulement certains lots de la méme marque de ciment (produits
dans différentes usines), ce qui implique que la situation est compliquée du point de vue
de l'utilisateur. Par conséquent, la maitrise des effets des superplastifiants sur les
propriétés du béton est essentielle pour améliorer les caractéristiques et le comportement
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du superplastifiant et du béton.

2. CHIMIE DU CIMENT

2. 1. Matiéeres premiéres entrant dans la fabrication du ciment

Les matériaux calcaires et argileux font partie des matiéres premiéres utilisées dans la
fabrication du ciment. Le CaO est extrait du calcaire, principalement de la calcite, et de
la chaux (chaux vive, chaux dolomitique ou chaux magnésienne) peut étre utilisée. Le
CaO ou le MgO constituent la majorité de la chaux vive. La chaux dolomitique implique
que le calcaire contient 35 a 45 % de carbonate de magnésium, tandis que la chaux
magnésienne suggere que le calcaire contient 5 a 35 % de carbonate de magnésium. La
silice (SiO2) est présente dans la nature sous forme de divers polymorphes cristallins
(par exemple, le quartz, la cristobalite, la tridymite) et de minéraux impurs faiblement
cristallisés ou amorphes sous forme fine (par exemple, I'opale et le silex). Il est introduit
dans l'alimentation du four par l'intermédiaire de minéraux aluminosilicatés, qui
réagissent avec CaO pendant le processus de clinkérisation pour genérer des silicates de
calcium impurs tels que l'alite et la bélite. Les deux autres oxydes importants, I'oxyde
d'aluminium (Al2O3) et I'oxyde de fer (Fe203), proviennent respectivement de l'argile et
du schiste [94].

Le gypse naturel et I'anhydrite (sulfate de calcium anhydre) se trouvent dans divers
endroits du monde. Le gypse naturel utilisé pour la fabrication du ciment peut provenir
de la mer ou du désert. Le sulfate de calcium est également fabriqué comme sous-
produit dans le processus de fabrication d'engrais a base d'acide. Cependant, la présence
de fluor hydrosoluble, de phosphates hydrosolubles et de phosphates dans le réseau
cristallin du gypse entraine une augmentation du temps de prise lorsqu'il est utilisé dans

la fabrication du ciment [94].

2. 1. 1. Composition du ciment

Les ciments Portland sont des composés inorganiques multiphasés a plusieurs
composants, constitués de cing éléments primaires en quantités variables. Les deux
silicates de calcium - le silicate tricalcique (CsS) et le silicate bi-calcique (C.S) -

contrélent la résistance et I'évolution d'un matériau a base de ciment dans ses premiers
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stades, tandis que les deux aluminates - I'aluminate tricalcique (C3A) et I'alumino ferrite
tétra calcique (CsAF) - et les phases sulfatées (c'est-a-dire le gypse) influencent la prise
[94]. Des composés mineurs tels que MgO, TiO2, Mn.0s, K20 et Na,O existent en plus
de ces composes principaux. En termes de comportement rhéologique et d'interactions
entre le ciment et le superplastifiant, deux produits chimiques mineurs, les oxydes de
sodium et de potassium, également connus sous le nom d'alcalis, jouent un réle crucial

dans le systéme cimentaire.

La norme telle que I'ASTM définissent les plages de composants admissibles pour
les différentes classes de ciment. Par exemple, la norme ASTM C 150 (2007) impose
une teneur minimale en silicate bicalcique de 40 % et une teneur maximale en alcali de
0,6 % (Na2O)eq [94]; un ciment typique répondant a cette spécification peut avoir la
composition illustrée dans le tableau 2.1.

Type de composé Composition (20)
CsSet CoS 70-80
CsA 0-16
CsAF 1-17
MgO 0.5-6
NaxS0., Ko SO, 0.5-3
Chaux libre 0.2-4
Gypse 4
Teneur en alcali < 0.6 (Na20)eq

Tableau I11. 1. Composition typique de ciment portland conformément a la norme
ASTM 150.

2.1.2. Hydratation du ciment

2. 1.2 .1. Hydratation des phases cimentaire

L'hydratation du ciment est la pierre de base de la performance du béton en termes de
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prise, de durabilité et de résistance. Les silicates de calcium, les aluminates de calcium
et I'alumino-ferrite de calcium sont tous hydratés au cours de ce processus. Lorsque de
I'eau est ajoutée au ciment, chacun des composes subit des réactions qui contribuent a la
prise, au gain de résistance et a d'autres propriétés de la pate de ciment durcie de
différentes maniéres ; par exemple, I'hydratation du silicate tricalcique affecte la réponse
au jeune age tandis que I'nydratation du silicate bi-calcique affecte la résistance a des
ages plus avancés. Les paragraphes suivants passent en revue les caractéristiques
importantes de I'nydratation des principales phases du ciment. Il convient de souligner
que le silicate de calcium hydraté (C-S-H) représente 60 a 70 % des produits
d'hydratation en volume, I'nydroxyde de calcium 20 a 25 % et les autres phases mineures
5a15 %.

Le silicate tricalcique (C3S) interagit rapidement avec I'eau pour libérer des ions de
calcium, des ions d'hydroxyde et une quantité considérable de chaleur. En raison de la
réaction des ions hydroxyde (OH") alcalins, le pH s'‘éléve rapidement a plus de 12. Cette
hydrolyse initiale ralentit rapidement, ce qui entraine une réduction de la quantité de
chaleur libérée. La réaction continue a produire des ions calcium et hydroxyde de facon
réguliere jusqu'a ce que le systéme atteigne la saturation. Le Ca(OH)2 commence alors a
cristalliser. L'hydrate de silicate de calcium commence a se développer au méme
moment. Les ions de calcium et d’hydroxyde précipitent alors hors de la solution,
accélérant I'nydratation du silicate tricalcique. Les molécules d'eau ont plus de mal a
atteindre le silicate tricalcique non hydraté a mesure que les cristaux de C-S-H
s'épaississent. Les molécules d'eau ont de plus en plus de mal a atteindre le silicate
tricalcigue non hydraté a mesure que les cristaux de C-S-H s'épaississent. Par
conséquent, la vitesse a laquelleles molécules d'eau diffusent a travers le revétement de
C-S-H a la surface des particulesde ciment non hydraté controle la vitesse de réaction.
La génération de C-S-H devient de plus en plus lente a mesure que I'épaisseur du
revétement augmente [95]. L'équation suivante donne le processus chimique complet et

la chaleur libérée (H) :
2C3S+6H => C3S2H3+ 3CH (AH = - 520 kJ/kg)

D'aprés la réaction et la chaleur dhydratation donnees ci-dessous, le silicate bi-

calcique réagit avec I'eau de maniére similaire a C3S mais beaucoup plus lentement:

2C2S+4H => C3S2H3+ CH (AH = - 260 kJ/kg)
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En présence de gypse, I'aluminate tricalcique (C3A) s’hydrate comme suit :
2C3A+ H+ CS => CsAS3 Hzx+ 3CH (AH = - 910 kJ/kg)

L'hydrate d'aluminate de calcium, également appelé 1’ettringite, recouvre la surface
des particules d'aluminate de calcium en cours d'hydratation et les empéche d'absorber
plus d'eau. Si la teneur en sulfate du gypse s'épuise avant que le C3A ne soit
completement hydraté, une deuxiéme réaction peut se produire, donnant lieu & du mono-
sulfoaluminate de calcium. Si la teneur en gypse est inférieure a celle requise par le taux
de réactivité du C3A et des ions sulfate, cette réaction peut se produire avant la
création de l'ettringite. De nouvelles réactions se produiront si le mono-sulfoaluminate
est exposé ultérieurement aux ions sulfate, entrainant la création d'ettringite

supplémentaire.

Le calcium alumino-ferrite produit les mémes produits d'hydratation que le Cz3A,
mais a une vitesse plus lente, qui est encore plus ralentie par le gypse et une teneur

accrue en oxyde de fer. L'équation suivante décrit la réaction :

C4AF + CSH2 +12H => C4 (A,F) CSH12 (AH = - 420 kJ/kQ)

Les phases d'aluminate et leurs produits d'hydratation jouent un réle clé dans les
processus d'hydratation précoces et les interactions ciment-mélange, CzA> C3S> C,S>

C4AF étant la réactivité relative des phases minérales distinctes avec I'eau.

2. 1. 2. 2. Hydratation des grains de ciment portland

La figure 1.1 illustre le développement de la microstructure d'un grain de ciment
polyminéral typique, ainsi que les principaux produits chimiques non hydratés présents
(a). Diverses réactions se produisent apres le premier contact du ciment avec l'eau,
donnant lieu a un schéma typique de développement de la chaleur avec le temps, a
travers lequel on peut identifier quatre étapes dans le processus d'hydratation précoce :
période d'hydratation initiale, période de dormance, période d'accélération et de
décélération. Les mécanismes de base régulés par la présence d'adjuvants, en particulier

ceux qui se produisent dans les processus d'hydratation précoce, sont les suivants [95,96]
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(a) (b) (c)
Figure 111. 1. Microstructure du ciment portland hydraté [97].

Hydratation initiale (0-15 minutes) : Une génération rapide de chaleur, connue sous
le nom de chaleur de mouillage, se produit pendant ce temps lorsque le ciment est
mélangé a I'eau. Dans I'eau environnante, les composants facilement solubles tels que les
alcalis, le calcium, les phases sulfatées et la chaux libre se dissolvent, entrainant la
solubilisation de diverses espéces ioniques telles que les ions Na+, K+, Ca?*, SO, et
OH™ Suite au mouillage des particules de ciment et a la dissolution ultérieure des ions,
une couche de gel amorphe se forme a la surface des grains. Le processus de nucléation
régit la production de produits d'hydratation solides en plus du processus de
solubilisation. Comme l'illustre la figure I1.1, le processus de nucléation initial implique
la création de sulfoaluminate de calcium ou d'ettringite & partir des ions Ca?*, SO, et
AIl(OH); sur la surface externe de la couche de gel (b). En termes de rhéologie de la pate
de ciment fraiche, cette réaction est la plus essentielle. La présence d'alcalis dissous
supplémentaires peut augmenter la dissolution précoce du C3A. Aprés un certain temps,
les grains de ciment sont recouverts d'une couche protectrice de produits d'hydratation.
La vitesse des réactions ralentit considérablement a ce stade, ce qui entraine une

diminution de la chaleur d'hydratation.

Les adjuvants organiques peuvent perturber ces processus de nucléation et de
croissance, entrainant une modification des réactions et des produits d'hydratation. De
plus, aprés quelques minutes, les adjuvants chimiques interagissent avec ces produits
d'hydratation au lieu d'hydrater les composés.

Période dormante (2-4 heures) : Le mélange reste plastique pendant ce temps, et
trespeu de chaleur est générée, ce qui indique que toutes les réactions sont lentes. Ceci

est
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d( a deux facteurs : (1) le gel généré dans la premiére étape agit comme une barriere de
diffusion autour du C3S ; et (2) la double couche électrique riche en SiO> formée autour
du CsS, ainsi que la sursaturation de Ca?*, OH" et SO,% en solution, empéchent la
poursuite de la dissolution des ions. Le temps nécessaire a I'eau pour pénétrer dans le

revétement augmente avec I'épaisseur, la réaction devient donc contrdlée par diffusion.

Les cristaux d'ettringite continuent a se développer en présence d'une concentration
appropriée d'ions SO7%. Parallélement, la réaction du CsS forme le "produit
périphérique” C-S-H sur I'AFt, laissant un espace entre le grain et I'enveloppe hydratée,
comme le montre la figure 11.1. (c). Le développement de I'aluminate de calcium hydraté
(C-A-H) est causé par une concentration insuffisante d'ions SO,>. La nucléation massive
et le développement de cristaux de gypse se produisent lorsque la concentration en SO
est excessivement élevée en raison de la présence d’hémihydrates et de sulfates alcalins.

L'interaction d'un adjuvant avec I'une de ces réactions ou espéces réactives affecte de
maniere significative le comportement des pates de ciment et des bétons pendant la

période d'induction.

Plusieurs théories ont été proposées pour expliquer la fin de la période dormante ou
le début de la période d'accélération : La fin de la période dormante et le début de la
période d'accélération sont marqués par l'affaiblissement de la double couche en raison
d'une hydratation plus importante, d'une plus grande diffusion et d'un affaiblissement de
la force ionique autour de la particule qui s'hydrate. Pendant cette période, cependant, la
suspension perd sa fluidité et se transforme en une matrice plus ferme et non fluide.
L'hydratation secondaire de CszA entraine la formation de longues tiges d'AFt, et
I'nydratation intensive de CsS pendant la période d'accélération aboutit a la création du
"produit interne” C-S-H et a la précipitation de C-H, comme le montre la figure 11.1. (d).
Plus tard, le C>S commence a s'hydrater et, dans une moindre mesure, le C4AF continue
a s'hydrater. Pendant la période d'accélération, les concentrations en ions de calcium et

de sulfate dans I'eau interstitielle diminuent en raison de la formation d'ettringite.

Dans la phase d'accélération, les adjuvants chimiques peuvent affecter la formation et
les propriétés de la couche protectrice d'hydrates. Les adjuvants qui restent dans la

solution aqueuse ont également un impact sur la nucléation et la croissance des produits
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d'hydratation.

Période de décélération (8-24 heures): Pendant ce temps, les réactions sont lentes
et completement dépendantes de la diffusion, comme en témoigne le durcissement de la
pate de ciment. Le C3A réagit avec I'AFt pour former des plaques hexagonales de
monosulfate (AFm), comme le montre la figure 11.1, en raison de I'épuisement des ions
sulfate dans I'eau des pores (e). Au fur et a mesure que I'hydratation progresse, la
capacité des pores se réduit et la teneur en eau libre diminue, ce qui entraine le
développement du gel C-S-H et du CH. Puis il y a un état stable (12-24 heures) ou la

température a peu d'effet sur I'nydratation.

Comme le montre la figure 11.1, I'nydratation ultérieure entraine la production d'une
quantité suffisante de C-S-H " interne " pour couvrir I'espace entre le grain et la coquille
(f). Pendant ce temps, la C-S-H externe devient plus fibreuse, et [l'ettringite est

complétement transformée en monosulphoaluminate dans un délai de 1 a 3 jours.

3. L'EMPLOI DE SUPERPLASTIFIANTS

L'utilisation de superplastifiants permet d'augmenter la fluidité des matériaux
cimentaires. Ces fluidifiants sont les mémes que ceux utilisés dans les autres types de
béton, comme les polymeres polycarboxylates et polyacrylate/polyacrylate ester
acrylique. Cette adjuvantation ne doit pas étre trop importante (proche a la point de
saturation) pour ne pas augmenter la sensibilité du béton aux variations de la teneur en

eau en relation avec le probléme de ségrégation et de ressuage.

Les superplastifiants interagissent avec les particules du ciment et des fines en
s’adsorbant a leur surface pour diminuer le phénoméne de floculation au contact de
I’eau. Ainsi, les particules sont dispersées par combinaison d’effets électrostatiques et

stériques et la proportion d’eau libre est plus importante [11].

3. 1. Mécanisme d’action des superplastifiants

Les adjuvants organiques super-réducteurs d'eau ou super-plastifiants sont des
molécules polaires dont I'extrémité est fortement chargée et qui neutralisent un site

opposé sur les grains de ciment.
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En général, les grains de ciment anhydre sont électriquement chargés a leur surface
en raison de la rupture des liaisons électriques entre les cations et les anions pendant le
broyage [31]. On peut observer que les grains de ciment anhydre sont plus chargés
négativement que positivement a la sortie des broyeurs. 1l existe une certaine cohésion
entre les grains de ciment qui les maintient " collés " les uns aux autres en formant des
flocs. Cette cohésion est associée a des phénomeénes d'attraction électrique entre des
zones de signes différents a la surface des grains et a des forces moins spécifiques
appelées Van der Waals.

Les polymeéres s'adsorbent alors sur les surfaces chargées et dispersent les flocs de
ciment. Le défloculant ajouté en quantité significative libére les particules de ciment
entre elles en brisant les forces capillaires dans le cas de la formation de ménisques d'eau
ou les forces électrostatiques de Van der Waals dans le cas de flocs formés a partir des
charges électriques des particules de ciment. Cela permet d'éliminer un grand volume
d'eau non mobilisé par I'nydratation du ciment. Les rapports E/C vont de 0,5 a 0,35, ce
qui signifie une réduction de la teneur en eau de plus de 30%, voire plus selon le
polymeére.

el Menisque d'eau

@ @gﬁ; oo
00

Floculation des grams de ciment sous les forcesde  Défloculation
hasons de Van der Waals on par forces capillaires

Figure I11. 2. Défloculation des grains de ciment par I’adjuvant organique.

Les additifs organiques sont donc des réducteurs d'eau. Ceux-ci peuvent étre de
nature anionique, cationique ou méme non ionique (figure I11. 3). Si le réducteur est non

ionique, il agit comme un dipdle qui lie les grains de ciment.
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Figure I11. 3. Mode d’action des réducteurs d’cau sur le ciment.

Nous rappelons que la surface des grains de ciment présente des plages de charges

positives et négatives.

L'efficacité de la dispersion dépend de la fonctionnalité du polyélectrolyte, de sa
masse moléculaire moyenne, de sa polydispersité, de I'épaisseur de la couche adsorbée et
de sa densité de charge [98]. En effet, en présence d'un adjuvant organique, la réactivité
est favorisée et la résistance a court terme est supérieure a celle d'un béton ordinaire.
Ceci est di a I'élimination de I'eau en exces, suivie d'une diminution de la porosité
capillaire, et a la libération des particules de ciment en surface, plus enclines a
I'nydratation. Un excés d'adjuvant organique dans le béton entraine l'apparition de
phénomeénessecondaires néfastes tels que I'entrainement de grosses bulles d'air (d a la
présence de tensioactifs) ou la ségrégation des particules de ciment en raison de

I'absence de forces électrostatiques les maintenant ensemble.

3. 1. 1. L’effet électrostatique au voisinage de la particule de ciment

Pour le ciment anhydre, on considere qu'au voisinage de la surface, il existe une
premiére couche, dite compacte ou couche de Stern, dans laquelle les ions sont liés a la
surface. Ces liaisons sont suffisamment fortes pour ne pas étre affectées par le
mouvement brownien. Des que le ciment et I'eau sont mélangeés, les produits les plus
solubles passent tres rapidement en solution [99]. Ainsi, la phase aqueuse est
pratiquement saturée en ions Ca®*, Na*, K*, SO4 et OH", ainsi qu'en ions provenant de la

dissociation de I'eau en ions HoO*" et H,O*. Ces éléments sont répartis dans une couche
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étendue appelée couche diffuse (due a l'agitation thermique) de Gouy Chapmann. Il
s'agit de la deuxiéme couche dans la région allant de la couche de Stern a la solution
interstitielle. En dehors de la couche de Stern, le potentiel continue de diminuer, mais de

facon non linéaire.

La libération d'ions dans la solution crée des charges a la surface des particules. Une
répulsion ou une attraction peut alors se produire en fonction des charges générées. Les
ions dans cette zone sont affectés par la charge de surface de la particule ainsi que par le

mouvement brownien.

3. 1. 2. Lacorrélation ionique

Des travaux ont été effectués par Pelleng et van Damme concernant la cohésion du
ciment. Ils ont constaté que la cohésion entre les cristallites du ciment hydraté (C-S-H)
ne peut étre expliquée par la méthode impliquant uniquement les forces de Van der
Waals (attractives), de double couche (répulsives) et de cceur dur (répulsives). Le
mécanisme est plus compliqué, il prend en compte les différentes configurations
ioniques telles que les corrélations ion-ion et les fluctuations locales du potentiel dues
aux distributions et concentrations ioniques dépendant de I'état de surface des cristallites
et du mouvement des ions dans I'eau résiduelle (non liée au C-S-H). La cohésion intra-
cristallite est donc liée aux forces de corrélation ionique, tandis que la cohésion intra-
cristallite au contact des cristaux de C-S-H par exemple est due aux forces
électrostatiques [100].

Les forces attractives de van der Waals et les forces électrostatiques répulsives ne sont
donc pas les deux seules forces a considérer dans nos suspensions. A ces forces de
solvatation, il faut également ajouter les forces stériques (par ajout de polymeére), les
forces hydrophobes, les forces de corrélation ionique [101], etc. Ces forces sont aussi
importantes car elles nous permettent de contrdler la stabilité des suspensions pour
lesquelles il est difficilement possible de jouer sur la concentration des ions (Ca?*, Na*,

Mg?*, etc.) : ce qui est le cas des pates de ciment.
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Cohésion inter-cristallites
Cohésion intra-cristallites ou due 9;")( .for-c.:es. de
de contact entre cristallites corrélation ionique

due aux forces

électrostatiques

Figure I11. 4. Image de la cohésion du ciment.

3. 2. Les deux grandes familles des adjuvants organiques

3. 2. 1. Les polycarboxylates

En 1980, l'apparition des Polycarboxylates nommés PC est une grande évolution des
super réducteurs d'eau. lls sont formés par une combinaison de polymeres dont le

mécanisme de dispersion est basé sur une répulsion électrostatique et stérique combinée.

Polymeres combines  Fepulsion elecirostatique et siesique
VAN oo
VAN oo
VNN coo

Figure I11. 5. Schéma général des co-polymeres.

Le groupement fonctionnel est formé d’acides méthacryliques ou acryliques avec un
groupe actif anionique COO" (plus efficaces par rapport aux sulfonates), et qui a été
partiellement esterifié avec plusieurs chaines latérales de PolyOxyde d'Ethyléne (notées
PEO).
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Figure I11. 6. Représentation schématique de la formule de polycarboxylate (PC) [31].
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R : représente H ou un groupe alkyle.

La répulsion stérique est causée par les chaines de PEO, qui permettent une plus
grande dispersion des grains de ciment. D’autre part, Flatt [101] montre le décalage des

forces interparticulaires lorsque les particules se repoussent sous l'action du co-

polymere.
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Figure I11. 7. Représentation schématique de la force entre deux surfaces avec des co-

polymeres en peigne adsorbés en fonction de la distance de séparation [101].

La répulsion stérique fait obstacle aux interactions de van der Waals qui créent une
force d'attraction (valeurs négatives) entre les particules. Cette distance inter-particulaire

est plus grande que celle qui serait obtenue avec la seule répulsion electrostatique.

La partie superieure du schéma montre (de droite a gauche) la surface avant, au
départ et durant le chevauchement des différentes couches adsorbées, entrainant une
interruption du développement des forces de van der Waals dues a la répulsion stérique.
La ligne pointillée représente une couche plus fine qui est représentée avant le
chevauchement couche sur couche dans la partie inférieure de l'illustration. La formule

en bas a droite donne la formulation générique de ce type de co-polymeére en peigne.

Une description schématique des forces [102] mises en jeu entre les particules de

ciment (ici figurées comme chargees positivement) est présentée dans la Figure 111. 8.
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Les forces stériques agissent principalement au niveau des couches de Stern, tandis

que lesforces électrostatiques agissent au niveau des couches d'adsorption.

solution
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Figure I11. 8. Schéma des forces exercées entre un ensemble de particules de ciment sur
lesquels sont adsorbés des copolymeres de polycarboxylates avec des chaines PEO
[103].

Les forces d'attraction de Van der Waals se produisent toujours, méme lorsque les

particules de ciment et le polymere adsorbé sont relativement éloignés.

3. 2. 2. Les polynaphtaléenes sulfonates (PNS) et polymélamines
sulfonates (PMS)

Pendant plus de trente ans, le secteur de la fabrication du béton s'est contenté de ces
réducteurs d'eau jusqu'a ce que les Japonais et les Allemands mettent sur le marché des
produits synthétiques aux propriétés dispersantes bien plus efficaces que les

lignosulfonates de I'époque.

Ces deux nouveaux produits élaborés en 1940 sont les sels sulfoniques de
formaldehyde et de condensat de naphtaléne (produit japonais) PNS ou de mélamine
(produit allemand) PMS. Ils ont été commercialisés sous différents noms
superplastifiants, superréducteurs d'eau, fluidifiants, etc. Ce sont aussi des

polyélectrolytes qui dispersent la suspension par effet exclusivement électrostatique.

Leur description schématique est la suivante :

Page 63



Chapitre III Matériaux cimentaires durables
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Figure I11. 9. Représentation schématique des polymeres :
a) polycondensé de formaldéhyde et de mélamine sulfonate PMS ;

b) polycondensé de formaldéhyde et de naphtaléne sulfonate PNS [104].

H peut étre remplace aussi par un groupe alkyle.

Ce sont des polymeéres anioniques avec des groupes sulfonates SO3- a intervalles

réguliers.

3. 3. Parameétres influant sur I’adsorption

Quand un solide est mis en contact avec une solution, chaque constituant de cette
derniére, le solvant et le soluté, manifeste une tendance a 1‘adsorption a la surface du
solide. Il y‘a donc une compétition en surface entre deux adsorptions qui sont
concurrentielles. Le cas le plus intéressant est celui ou 1‘adsorption du soluté est de loin
plus importante que celle du solvant. Donc la quantité adsorbée, dépend de nombreux

facteurs dont les principaux sont [105].

o Lasurface spécifique

La surface specifique d'un solide est definie comme étant une surface par unité de
masse, elle est exprimée en (m%g) En général, la capacité d‘adsorption d‘un adsorbant
est proportionnelle a sa surface spécifique, plus la surface est importante, plus grande

sera la quantité de molécules adsorbées.

o Lastructure de I’adsorbant
L‘adsorption d‘une substance croit avec la diminution de la taille des particules et les
dimensions des pores de l‘adsorbant. Mais si le diameétre des pores est inférieur au

diamétre des molécules, 1°‘adsorption de ce composeé sera négative, méme si la surface de
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1I‘adsorbant a une grande affinité pour le compose.

La distribution des tailles des pores joue un rdle important dans la cinétique globale

du processus d‘adsorption.

o Porosité
La porosité est liée a la répartition de la taille des pores. Elle refléte la structure

interne des adsorbants microporeux.

o Lapolarité
Les solides polaires adsorbent préférentiellement les corps polaires, et les solides
apolaires adsorbent les corps apolaires. L affinité pour les substrats croit avec la masse

moléculaire de 1‘adsorbat.

o pH

Le pH du milieu est 1‘un des paramétres importants contrélant le processus
d‘adsorption en raison de son influence a la fois sur la structure de 1‘adsorbant et de
‘adsorbat, ainsi que sur le mécanisme d‘adsorption. Il joue un rdle important dans la
mobilité des ions métalliques, c‘est pourquoi, une variation du pH du milieu conduit a

des changements importants dans le processus d‘adsorption.

o Température
Lexpérience montre que dans la majorité des cas, l'adsorption endothermique ne
peut avoir lieu. Ceci veut dire que les mécanismes sont dans leurs grande majorités des

processus exothermiques, d‘ou les résultats sont meilleurs a froid.

4. CONCLUSION

L'objectif de cette section est de présenter les nombreux éléments impliqués dans les
processus physico-chimiques afin de mieux comprendre [l'interaction ciment-
superplastifiant. Pour mieux comprendre le fonctionnement du superplastifiant dans un
systeme cimentaire, plusieurs caractéristiques clés de la composition du ciment et des
processus d'hydratation du ciment sont également présentées. Un examen détaillé sur les
differentes familles de superplastifiants, de leurs modes d'action et des facteurs pouvant

influencer leur adsorption sur le ciment est également fourni.
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1. POURQUOI ETUDIER LES PATES DE CIMENT?

La totalité des études rhéologiques présentées dans ce travail ont été effectuées sur des
patescimentaires durable, représentant essentiellement la fraction fine des bétons, pour mieux
mettre en évidence les modifications engendrées par 1’utilisation de fines minérales et
d’adjuvants de type superplastifiants. La justification de ce choix s’appuie sur quatre

principaux arguments :

1. 1. Marché du ciment - émissions de CO

Le ciment est le principal constituant du béton et le marché mondial du ciment représente
plus de 2 billions de tonnes par an. Cependant, I'industrie du ciment dans son ensemble est a
I'origine d'environ 8 % de I'empreinte carbone mondiale. Par conséquent, toute réduction de la
teneur en ciment peut avoir un impact significatif sur la reduction des émissions mondiales de
COo.. En termes de concept de durabilité, les matériaux cimentaires supplémentaires (MCS)
sont I'une des solutions les plus courantes étant donne leurs grands avantages techniques pour
les bétons modernes, tels que I'ajustement des parametres rhéologiques, le gain de résistance

et la durabilité, en plus de I'énergie réduite et des faibles impacts environnementaux [11].

1. 2. Importance de la pate cimentaire

Il semble raisonnable d’affirmer que la rhéologie du béton soit influencée par le
comportement de sa pate. En effet, I’écoulement du béton frais n’est pas celui d’un tas de
cailloux. C’est plutdt la pate qui confére (en partie) au béton son aspect plus ou moins fluide.
De plus, c’est elle qui est modifiée en premier lieu dans le but de faire varier le comportement
rhéologique de 1’ensemble, soit par I’ajout d’adjuvants ou d’additions minérales. La maitrise

des propriétés de la pate est donc nécessaire [31].

1. 3. Hétérogénéité du matériau

Le béton est un matériau multiphasique complexe. Aux composants de base (ciment,
sable, granulats, eau) s’ajoutent différents produits tels que les adjuvants (superplastifiants,
agents entraineur d’air, retardateurs, accélérateurs, etc.) et les additions minérales. L’étude du
béton frais est rendue difficile par la présence de ces différentes phases. En effet, ces derniéres
confeérent au matériau une hétérogénéité¢ importante, menant a I’apparition de plusieurs types

d’interactions :
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o Interactions chimiques liées a la nature des constituants (réactivité du ciment et des
autres matériaux, compatibilité ciments-adjuvants, etc.);

o Interactions physiques, surtout marquées par la taille des particules présentes (de

moins d’un micrométre & plusieurs millimétres).

Ce dernier point est d’ailleurs primordial car, méme en négligeant la réactivit¢ du ciment,
les différents phénomeénes physiques influencent grandement les propriétés d’écoulement.
Ainsi, dans un béton contenant de la fumée de silice, I’étendue granulaire couvre jusqu’a cinq
décades, des colloides (fumées de silice : dso » 0,Ilmm) jusqu’aux grains grossiers (cailloux :

dso » 10mm). Les forces interparticulaires d’un tel mélange sont variées:

o forces colloidales, électrostatiques ou stériques;
o forces hydrodynamiques;

o forces d’inertie, de frottement et de collision.

L’importance relative de chacune d’elles reste alors difficile a déterminer. L’ intérét des
études fondamentales au premier niveau réside donc dans la limitation des hétérogénéités,

d’ou une limitation des classes granulaires.

1. 4. Insuffisance théorique des moyens d’étude expérimentaux des bétons

Les essais associés aux études sur béton sont généralement empiriques (cone d’Abrams,
écoulement sous vibration, etc.) et les tentatives de création d’essais fondamentaux pour
bétons ne sont pas faciles et ne donnent pas nécessairement des résultats. Quoique ces essais
restent adaptés pour la pratique et indispensables pour effectuer des formulations applicables
en chantier, ils ne sont toutefois pas satisfaisants pour I’étude physico-chimique fondamentale
du matériau, parce qu’ils ne permettent pas de retrouver les grandeurs rhéologiques
caractéristiques de 1’écoulement des fluides. D’un point de vue pratique, 1’étude du béton est a
privilégier puisque le matériau global est le seul représentatif de la réalité. Cette approche est
préconisée par plusieurs chercheurs et elle est justifiable lorsque les objectifs sont
technologiques (résolution de problémes de formulation et études en conditions reelles
d’emploi). Toutefois, 1’¢tude fondamentale du matériau global, qui permettrait de prendre en
compte tous ces phénomeénes physicochimiques mis en jeux lors de son écoulement, est

difficile en raison de la multitude de parameétres a considérer.
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Nous considérons donc, pour les motifs évoqués précédemment, et méme si 1’objectif ultime
est évidemment 1’étude de I’influence des fines et adjuvants sur le comportement du béton
frais, que les études fondamentales sur la rhéologie des bétons doivent commencer par 1’étude

de leur matrice cimentaire.

2. APPAREILLAGES DE MESURES

La mesure de viscosité et, par extension la mesure des propriétés viscoélastiques d’un
fluide, possede des outils largement utilisés a 1’échelle industrielle. Ces outils peuvent étre
séparés en deux familles ; les viscosimetres permettent, comme leur nom le suggére, de
mesurer la viscosité d’un fluide et les rhéométres qui, quant a eux, 1’étude du comportement
rhéologique du fluide. Ce type d’appareil est tout particulierement adapté aux fluides

viscoélastiques dont le comportement change avec les conditions d’écoulement.

2. 1. Rhéométrie

Afin de prédire le comportement des matériaux dans un écoulement complexe quelconque,
qui implique des déformations dans toutes les directions de l'espace, il est nécessaire de
connaitre la relation entre le tenseur des contraintes déviatoriques oij et le tenseur des vitesses
de déformation dij (qui est, par exemple, oij = 2n dij pour un fluide newtonien de viscosité n).
Une telle relation de tension est trés difficile a dériver a partir de mesures expérimentaux.
L'objectif de la rhéométre est de simplifier le probléeme au maximum en mesurant les
propriétés d'écoulement des matériaux dans le cas ou il n'y a qu'une seule composante non
nulle du tenseur de vitesse de déformation, a savoir le cisaillement simple. Un autre cas
simple est I'écoulement en extension, qui fournit un moyen complémentaire de caractérisation
des matériaux mais n'est pas étudié ici. Notez également que de nouvelles méthodes ont
récemment été développées pour étudier le comportement dans des écoulements

tridimensionnels controles [31].

Grace a sa simplicité, le cisaillement simple permet de caractériser et de comprendre le

comportement des fluides complexes. De plus, cette caractérisation peut étre utilisée directement

pour prédire le comportement des fluides dans de nombreuses situations pratiques (écoulements

de tuyaux, écoulements sur une pente, etc). Néanmoins, dans des cas plus complexes, cette

caractérisation doit encore étre généralisée sous une forme tensorielle.
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Dans un cisaillement simple, le cisaillement se produit uniquement par le mouvement
relatifde couches paralléles du matériau. Si I'on considére que x est la direction du flux et y la
direction des variations spatiales de la vitesse Vx(y), la seule composante non nulle du tenseur
de la vitesse de déformation en cisaillement simple est dxy = dyx. Il est alors pratique de
définir la vitesse de cisaillement, qui est donc le gradient de vitesse. Si y est constant suivant

la direction y, le cisaillement simple est dit homogeéne.

Trois composantes du tenseur des contraintes peuvent étre non nulles en cisaillement simple
: la contrainte de cisaillement T = oxy, et les premiére et deuxiéme différences de contraintes
normales Ni = 6 xx - oyy, N2 = oyy - 62z. Le but de la rhéométrie est de caractériser la
dépendance de la contrainte de cisaillement 1 (et, le cas échéant, des différences de contraintes
normales) par rapport a la déformation de cisaillement y et/ou au taux de cisaillement y'en

cisaillement simple.

Le cisaillement simple homogene est théoriquement réalisé en placant un échantillon du
matériau entre deux plaques paralléles infinies séparées par une distance H (appelée " entrefer
") et en imposant une différence de vitesse V entre les deux plaques. Le comportement du
matériau est alors caractérisé par la mesure de la relation entre deux grandeurs
macroscopiques: la force F(V) qui doit étre appliquée pour imposer un écoulement caractérisé
par la vitesse V. Dans les conditions idéales du cisaillement simple homogeéne, le taux de
cisaillement et la contrainte de cisaillement sont obtenus par y=V /Hett=F/S (S étant la
surface des plaques, supposée tendre vers l'infini). Les mesures macroscopiques F(V)

fournissent alors directement la loi constitutive t (y).

Notons également que, dans certains matériaux, une force normale Fn non nulle doit étre
appliquée pour maintenir un écart constant pendant le cisaillement ; dans les conditions
idéales, Fn fournit une mesure de la contrainte normale totale X zz = Fn / S en fonction de .
Comme deux différences de contraintes normales peuvent étre non nulles, on voit ici qu'une
seule expérience en cisaillement simple n'est pas suffisante pour obtenir ces deux grandeurs.
On montre ci-dessous que l'utilisation de deux géométries différentes permet de mesurer ces

deux grandeurs. Afin d'imposer un cisaillement simple avec une géométrie finie, la plupart
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des expériences utilisent des ecoulements rotatifs. Les principaux problémes de rhéométrie
sont alors de :

o trouver les conditions dans lesquelles un cisaillement simple homogene peut étre
réalisé ;

o relient dans un cas général (cisaillement homogéne et hétérogene), les quantités
macroscopiques mesurées (vitesse de rotation, couple, force normale) a des quantités
locales (taux de cisaillement et contraintes) et donc au comportement constitutif du

matériau t (y ).

plan-plan cone-plan couette

Figure IV. 1. Géométries standard : plaques paralleles, cdne-plan et Couette [31].

On peut voir ci-dessous que, dans de nombreux cas, seules des équations approximatives
existent. Il est donc primordial de connaitre leur domaine de validité et de pouvoir choisir les

équations appropriées pour un matériau donné dans une situation donnée.

En conclusion, trois principales géométries qui permettent d'obtenir un écoulement a
cisaillement simple sont les céne-plan, plaques paralleles et géométrie de couette (Figure IV.
1).

3. 1. 1. Géometrie cone-plan

Cette géométrie est constituée d’un plan et d’un cone tronqué (pour éviter en pratique les
frottements du céne sur le plan fixe, car le sommet fictif du cone est en contact avec ce plan),

ils sont coaxiaux en rotation relative (Figure IV. 2). Le plus souvent, le cone tronqué est
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mobile alors que le plan reste fixe. Dans ce cas, le gradient de vitesse reste homogene, lorsque
l'angle a de l'entrefer est petit (en pratique <4°), Les relations entre la vitesse angulaire de
rotation Q et le gradient de vitesse y d'une part, entre le couple M et la contrainte ¢ d'autre

part sont donnee par :
1
7="Q
a

r=3M

27 R®

Ou R est le rayon du cone (Figure 1V. 2).

Figure 1V. 2. Géométrie cone-plan.

L’avantage principal de cette géométrie est que le gradient de vitesse reste presquehomogeéne
tant que I’angle du cone reste faible. De plus, cette géométrie permet de tester de petits volumes
de matériau avec une mise en place et un nettoyage aisés. Par contre, son inconvénient majeur
est de ne permettre qu’uniquement des expériences avec des matériaux contenant des particules
tres fines compte tenu du faible entrefer (espace entre le plan et la troncature du céne). En
effet, la présence de particules grossiéres pouvait conduire a un blocage de 1’écoulement a
ce niveau. La surface libre, relativement grande par rapport auvolume testé, favorise le

phénomene d’évaporation.
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2. 1. 2. Géométrie plan-plan

Dans une géométrie a plaques paralleles (Figure 1V. 3), le matériau est placé entre deux
disques de méme axe de symeétrie et de méme rayon R, séparés par une distance H (appelée "
entrefer ™). En pratique I’entrefer doit étre supérieur au moins, dix fois la taille des plus
grosses particules en suspension [11]. La plaque inférieure est fixe et le cisaillement est
imposé par la rotation de la plaque supérieure autour de 1'axe de symétrie a la vitesse Q, ce qui
entraine un couple T. Cette géomeétrie est privilégiée pour des pates granulaires car I’entrefer
est ajustable. L'inconvénient majeur de cette géométrie réside en revanche dans
I’inhomogénéité de son taux de cisaillement (nul prés de I'axe et maximal a la périphérie)
mais il est par contre constant dans la direction perpendiculaire aux disques pour une distance
donnée. Le principal avantage de cette géométrie est que la mise en place requiert une faible

quantité de fluide a mesurer et un nettoyage aisé.

couple|jf)

vitsse angulaire

o rad -1

Echantillon R

Figure V. 3. Géometrie plans paralléles.

Néanmoins, la géométrie plan-plan ne permet pas de contrecarrer les variations du gradient

de vitesse au sein de I'échantillon en fonction de la distance par rapport a I'axe central. On a:

Qr
H

p(r) =

La relation entre la contrainte et gradient de vitesse est:
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3C
T ()=
27 R®

Ou C designe le couple et R le rayon du disque.

2. 1. 3. Géométrie de Couette cylindrique

Dans une géométrie de Couette (Figure V. 4), le matériau est placé entre deux cylindres
coaxiaux. Dans la plupart des cas, le cylindre extérieur est fixe et le cisaillement est imposé
par la rotation du cylindre intérieur de hauteur h autour de I'axe de symétrie a une vitesse Q,
ce qui entraine un couple C. Notons que la distance entre le cylindre intérieur et le fond de la
coupelle est généralement choisie beaucoup plus grande que la taille de I'interstice afin que la
contribution au couple provenant du cisaillement au fond soit aussi négligeable que possible ;
ces effets finaux peuvent étre corrigés par des procédures appropriées si nécessaire [31]. Le
principal avantage des géomeétries de Couette pour les fluides complexes est que le gap peut
étre important. C'est donc la géométrie préférée pour les suspensions composées de grosses
particules comme le béton frais. Cependant, a moins que le rayon du cylindre interne ne soit
tres grand, un grand entrefer implique une distribution tres hétérogéne des contraintes de
cisaillement, ce qui pose le probleme de la localisation du cisaillement et de la migration

induite par le cisaillement.

«

Figure 1V. 4. La géométrie Couette est constituée de deux cylindres coaxiaux. Re est le
rayon du cylindre extérieur et Ri le rayon du cylindre intérieur. Le cylindre intérieur tourne a

une vitesse de rotation Q alors que le cylindre extérieur est fixe.
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La relation reliant le couple a la contrainte s’écrit :

T="""
2xzr’h

Ou : h représente la hauteur d’immersion du cylindre intérieur, r le rayon et C le couple.

Par conséquent, la contrainte varie de maniere proportionnelle a I’inverse du carré du
rayon et donc plus I’entrefer est large plus la variation est importante. Il en résulte que le
gradient devitesse n’est pas homogéne dans I’intervalle entre les cylindres. Mais, en faisant

I’hypothése que I’espace entre les deux outils est faible (Re — Ri << Ri) il vient :

<

v = 2%Rizh
~ QRi

Y= Re—Ri

3. L'OUTIL VANE

Les suspensions concentrées sont souvent étudiées avec une géométrie de type vane. Dans
cette géométrie, le cylindre interne de la géométrie Couette est remplacé par un outil a
ailettes, qui consiste en N lames minces centrées sur un axe mince (généralement, N = 4 ou
6). Par rapport a la géométrie de Couette a cylindres coaxiaux, elle présente deux avantages
principaux. Premierement, elle permet I'étude des propriétés de matériaux structurés avec une
perturbation minimale de la structure du matériau pendant l'insertion de [l'outil.
Deuxiéemement, elle est censée éviter le glissement de paroi [31] car le matériau cisaillé dans
I'espace de la géométrie est cisaillé par le (méme) matériau qui est piégé entre les lames. Par
conséquent, elle est largement utilisée pour étudier le comportement des matériaux pateux

contenant de grosses particules comme le béton frais.

4. PHENOMENES PERTURBATEURS
5. 1. Evaporation

Le probleme de I'évaporation est rencontré principalement dans le cas de solutions ou de
dispersions a base d'eau et de solvants volatils. Lorsque I'échantillon est en contact direct avec

I'atmosphere, il est affecté par I'évaporation en fonction de la température, de la pression et de
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I'hygrométrie de I'air ambiant. Plus I’entrefer est vaste, plus la surface libre est importante. Ce
probléme peut entrainer une diminution du volume de I'échantillon, surtout lorsque les essais
sont longs et que la substance reste longtemps exposeée a l'air. Du fait que I'évaporation affecte
I'eau, qui est le solvant que nous utilisons, la concentration pourrait augmenter, ce qui
entrainera une augmentation de la viscosité de I'échantillon [106]. Pour cela, les essais ont été
réalisés dans un environnement saturé en vapeur d'eau. Les géométries a notre disposition
sont équipees d'un piege a solvant (Figure IV. 5). De plus, une couverture anti-évaporation
saturée en solvant est placée autour de la géométrie. L'effet de I'évaporation peut ainsi étre
réduit (Figure V. 5).

Couvercle anti-
évaporation

Echantillon

Figure 1V. 5. Techniques de diminution de I’évaporation

Pour limiter I'évaporation, il est également possible, dans le cas d'une géométrie de cylindre
coaxial, de déposer un film d'huile de faible viscosité a la surface de I'échantillon. Néanmoins,

cette technique peut altérer les propriétés des suspensions argileuses [107].

4. 2. Homogénéité de I'écoulement

Les évaluations rhéologiques nécessitent la connaissance du gradient de vitesse g& du
fluide. Dans le cas des géométries planes paralleles (Figure 1V. 6 (2)), la vitesse est nulle prés
de I'axe central et devient maximale a la périphérie. Le cisaillement n'est donc pas homogeéne
dans toute la I’entrefer. Pour les fluides a secuil, a faible vitesse de rotation, une partie de
I'échantillon peut ne pas étre cisaillée dans un premier temps. Une zone de cisaillement faible

peut se produire a la proximité de I'axe de rotation et du plan de référence (Figure 1V. 6 (b)).
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De ce fait, le rhéogramme qui résulte de cette étude devra étre soigneusement examiné

afin de définir la plage de vitesse pour laquelle I'ensemble du milieu est cisaillé [108].

5 -
/ I -
Plan mobile \ o

" ¥
~N [ »

Figure V. 6. (a) Géométrie plan-plan; (b) vitesse de cisaillement inhomogene [108].

Pour les cylindres coaxiaux, lorsque la hauteur des cylindres est importante par rapport aux
dimensions de I'entrefer, cette forme géométrique offre I'avantage d'une trés bonne sensibilité
de mesure et d'un gradient de vitesse qui ne varie pas beaucoup dans I'entrefer. Néanmoins, le
cisaillement interne est variable en fonction de la distance a I'axe principal. Des bandes de
cisaillement pourront apparaitre longitudinalement a cause de la vitesse de cisaillement ou
horizontalement a cause de la sédimentation [109]. Le gradient de vitesse mesuré par le
rhéometre ne prend pas en compte cette localisation du cisaillement [108].

Indépendamment de la géomeétrie appliquée, des instabilités de mesure se manifestent
lors des essais rhéologiques. Elles se traduisent par une variation de la pente du

rhéogramme qui peut suggérer une augmentation de la viscosité.

4. 3. Glissement

Les surfaces des géométries de mesure sont globalement lisses. Le contact de ces dernieres
avec le matériau peut entrainer un glissement plus ou moins important au niveau des parois.
Ce mécanisme se produit en fonction de la viscosité du matériau et de la vitesse de rotation de
la partie en mouvement. Le cisaillement engendre une fine couche de fluide & la périphérie
des parois. Ce probleme peut provoquer des erreurs de mesure et d'interprétation des résultats,
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notamment lors de I'étude des matériaux a seuil avec un rhéometre a contrainte imposee
[110]. En ce qui concerne les suspensions, le glissement peut étre provoqué par la migration
des particules et la décroissance de leur concentration a la périphérie de la paroi lisse. Ce
mécanisme est appelé "effet sigma" et a été évalué par plusieurs auteurs [111]. Pour
surmonter le phénomene de glissement, des papiers de verre rugueux peuvent étre collés sur
les surfaces des plans. Des corps de mesure striés peuvent également étre adoptés. Le

glissement peut également étre corrigé [112].

Le phénomene de glissement se manifeste fréquemment durant I'étude rhéologique des
fluides et ce, avec toutes les géométries de mesures. Il se produit en particulier dans I'étude
des suspensions de gel a forte cohésion, I'échantillon reste bloqué dans I'entrefer, une fine
bande de cisaillement apparait au voisinage de l'outil [110]. Pour notre cas, les courbes
d'écoulement établies avec de la géométrie plan-plan dont les surfaces ont été recouvertes de

papier de verre.

4. 4. Hétérogéneité du matériau

Différents types d'hétérogénéités peuvent se rencontrer. Pour les suspensions a faible
concentration, la sédimentation des particules peut conduire a la formation d'une couche de
plus faible densité dans laquelle le cisaillement est concentré. Cela crée une bande de
cisaillement différenciée. Pendant la mise en place des pates de suspension, une précaution
supplémentaire doit é&tre prise pour éviter de piéger des bulles d'air dans I'entrefer [113]. Afin
de garantir I'nomogénéité du matériau, un pré-cisaillement a été appliqué avant chaque essai

rhéologique.

4.5. Effet d'inertie

Durant les mesures expérimentales des parameétres rhéologiques d'un matériau, des effets
causés par l'inertie du fluide ou de I'instrument sont susceptibles de perturber les mesures.
L'inertie de I'instrument est liée a la mise en mouvement de toute la partie mécanique mobile
du dispositif experimental, tandis que I'inertie du fluide est associée au temps nécessaire pour

que I'écoulement s'établisse dans la géométrie de mesure [114].
Inertie du fluide

L'inertie du fluide traduit le mouvement du liquide au sein de la géométrie de mesure.
L'étude des matériaux de faible viscosité doit étre réalisée dans une géométrie avec un tres

faible entrefer, ce qui élargit la gamme de sensibilité de I'équipement en termes de gradient de
. __________________________________________________________________________________________________________________________________________|
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vitesse [114].

Inertie de lappareil

Les rhéométres rotatifs sous contrainte ou a vitesse contrblée ont des difficultés avec
I'inertie de la partie mobile au début des essais de cisaillement. Dans notre situation pour le
rhéomeétre AR 2000, c'est la contrainte de cisaillement qui est contr6lée. Les fabricants
prennent en compte cette inertie de maniere différente selon le type de moteur. Dans le cas
des rhéometres a couple imposé (contrainte imposée), les effets de I'inertie sont corriges a

partir de la mesure effectuée [115].

Au cours de la variation trés rapide de la contrainte de cisaillement, le couple lié a I'inertie
de I'appareil peut entrainer des erreurs de mesure. Ces erreurs sont causées par un décalage de
la réponse de I'outil aux sollicitations pendant la montée ou la descente de la contrainte. Par
conséquent, la contrainte réelle doit étre la soustraction de la contrainte indiquée par I'appareil

et celle du terme lié a l'inertie [115].

Dans le paragraphe suivant, nous allons décrire le rhéometre que nous avons utilisé pour la

caractérisation rhéologique de nos pates.

5. DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX «RHEOMETRE AR 2000»

Dans le cadre de ce présent travail, nous avons fait appel au rhéometre AR-2000-TA
Instruments ; il s'agit d'un rhéometre rotatif, dont le fonctionnement est a gradient imposé
(Figure 1V.7). Ce dispositif fonctionne également en contrainte imposée mais il est plus efficace
dans le premier mode car il est congu pour ce genre de fonctionnement. Plusieurs geomeétries
sont a disposition : plan/plan, cone/plan, simple couette et double Couette pour lesquels il est
possible de maitriser la température (plan a effet Peltier au bain thermostat). Dans le but de
minimiser l'influence de la sédimentation sur les tests rhéologiques, nous avonsfait le choix de
travailler avec une geométrie de type cylindre co-axial avec une géométrie de type «vane» a
quatre lames. Par ailleurs, La géométrie de type vane est reconnue comme convenant aux
suspensions granulaires, telles que les pates cimentaires [116,117]. La vane rotor, d'un rayon de
28 mm, tourne dans un cylindre extérieur creux et fixe d'un rayon de 45 mm (Figure IV. 8). On
obtient ainsi une épaisseur de fente de 8.5 mm, qui est donc plusieurs fois supérieure a la
taille des plus gros grains constituant la pate de ciment (ciment et ajouts cimentaires) (de

I'ordre de 0,1 mm environ) [118].
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Figure IV.7. Rhéometre AR2000- TA- Instruments.

Les spécifications techniques du rhéométre sont :

o Couple:10*a200 N.m;

o0 Force normale : 5102a50 N ;

0 Vitesse de rotation (CS) : 10® a 300 rad.s™ ;

0 Vitesse de rotation (CR) : 10“%a 300 rad.s™;

o Fréquence d’oscillation : 7.5 107 a 628 rad.s™ ;
0 Résolution angulaire : 0.04 prad ;

o0 Contrdle de la température : Module Peltier : -20 a 200 °C.
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Figure IV. 8. Schéma explicatif de la géométrie vane.

5. 1. Protocole de mesure

Pour assurer la reproductibilité des essais, les suspensions sont introduites dans le systéme
de mesure a I'age de 14 min (apres le contact initial du liant avec I'eau). Pour toutes les
mesures rhéologiques, le protocole d'essai présenté en (Figure V. 9) a été retenu pour tous les
mélanges étudiés, ce dernier ayant été choisi en parallele avec les phases de malaxage, de
pompage et de mise en place du béton frais [119,120]. Dans un premier temps, un pre-
cisaillement de 300 s ! des pates de ciment pendant 60 s suivi d'une période de repos de 60 s.
Cette phase de pré-cisaillement a été appliquée pour provoquer une rupture structurelle
compléte de I'échantillon de pate de ciment et créer des conditions uniformes avant les essais
[39]. Par la suite, des mesures contrblées par le taux ont été effectuées par augmentation-
diminution du taux de cisaillement (haut et bas), de 0.01 s 1 & 220 s " puis retour de 220 s 1 a
0.01 s ! pendant 120 s. La courbe & pente descendante a été choisie pour I'estimation des

comportements d'écoulement.
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Yi Précisaillement

S

60 s

I
Acquisition 0.01 S"T T

60s T _;
j i i "

Rupture de Equilibration 60 s

structure

Figure IV. 9. Protocole de mesure pour établir les courbes d’écoulement deséchantillons.

5. MATERIAUX ET CARACTERISATIONS

6. 1. Ciment

Le ciment fait partie des liants hydrauliques, qui se trouvent sous forme de poudre minérale
broyée, s'’hydratant en contact avec I'eau. Il forme une pate dont la prise et le durcissement se
font progressivement avec le temps sous I'eau et a l'air libre. C'est le composant essentiel des
matériaux cimentaires, car il sert de colle aux différents composants. En effet, nous avons
utilisés un seul type de ciment pour la préparation des formulations. CEM Il 42,5 MPa Ciment
Portland composé (CP), conforme aux normes européennes EN FN 196-1 [121]. La surface
spécifique et la densité du ciment étaient respectivement de 3545 cm?/g et de 3,15 g/cm®. Les
temps de prise initiale et finale du ciment étaient de 170 min et 265 min. Ce ciment a été
fourni par des sources locales dans la région de M'sila, Algérie (Ciment Lafarge). Les
compositions chimiques des ciments sont caractérisées par Fluorescence X, comme détaillés
dans le tableau IV. 1. D’autre part, les phases minéralogiques de clinker de ciment, sont

données dans le tableau 1V. 2.
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Oxide/ Material

Compositions chimiques (%)

ASTM C618

DC BC FS Exigences (%0)
Oxyde de silicium SiO2 68.30 |64.23 [95,00
Oxyde d'aluminium Al2O3 10.59 [19.39
oxyde ferrique Fe20s 18.16 |5.19 100
Oxyde de magnésium | MgO 063 [1.81 ’ 5 max.
Oxyde de calcium CaOo 1.86 3.79
Oxyde de sodium Na.O - 1.49 0,6
Oxyde de potassium | K20 - 1.52 1,7
gﬁg;‘;ﬁﬁfs de P05 |- 0.02 |-
Trioxyde de soufre SO3 - 0.08 0,1
Oxyde de titane TiO> - 0.09 -
P.AF P.A.F 1.09 1.12 2 10 max.
SiOy*
Al,O3+ 9749 |[88.81 >95 70 min.
Fe 03
Paramétres physiques | -
Densité (g/cmq) - 2.43 2.2 2.24
(Scur;‘;é;;‘; specifique | _ 9480 [10500 |22500
i |- e |
D[V,0.5] (um) - 426 |27.8 0.15

Tableau IV. 1. Compositions chimiques (%) de ciment, DC, BC et FS.

Minéraux du Clinker CaS CsS CsA C4AF CaO gypse
Teneur rapportée au
clinker (%) 16 55 3 16 15 5

Tableau IV. 2. Compositions minéralogique (%) de ciment.
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6. 2. Matériaux cimentaires supplémentaires

Pour permettre de réduire la teneur en ciment, des substitutions cimentaires ayant un impact

environnemental considérablement plus important sont incorporées dans les pates cimentaires
durables qui visent un impact environnemental réduit. Les matériaux cimentaires
supplémentaires (MCS) comprennent des matériaux qui contribuent aux propriétés de

durcissement de la pate de ciment par des réactions pouzzolaniques.

50.0um

Figure 1V. 10. MEB des MSC utilisés (DC, BC et FS).

Le tableau 1 présente les propriétés chimiques et physiques des diatomites calcinées (DC),
bentonite calcinée (BC) et la fumé de silice (FS). Les matériaux cimentaires supplémentaires
utilisés sont le DC, le BC et le FS (de la société Granitex). Les roches de diatomite
algériennes ont été extraites d'un gisement minéral dans la région nord-ouest de Sig (Wilaya
de Mascara). Les roches volumineuses de diatomite extraites ont été broyées par un
concasseur, le but de ce procédé étant de limiter la taille des particules & 50 voire & 100 mm.
L'argile bentonitique locale a été extraite d'une carriere située dans la région de Maghnia
(Wilaya de Tlemcen, Algérie). Elle a été fournie par la société Bental. La diatomite et I'argile
bentonitique, Sont soumises a une opération de broyage qui a été effectuée dans la machine
d'abrasion de Los Angeles [54] et un tamisage a travers un tamis de 63 pm, suivi d'un
traitement thermique (four électrique de type Nabertherm) pendant 2 h avec une augmentation
de la température de calcination de la température ambiante (20 ‘C £ 1 °C) au seuil de

calcination.
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10

Volume (%)
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- 10 100 1000 3000

Diameétre des particules

Figure IV. 11. Distribution des tailles de particules de ciment, DC, BC et FS.

D’autre part, Comme suggéré dans la revue de la littérature, les températures appropriées
pour la calcination sont 850 “C pour la bentonite et 950 ‘C pour la diatomite [122,123], comme
optimales pour améliorer leurs propriétés en augmentant une réactivité pouzzolanique [124].
Comme résultats, I'excroissance de ces processus, la diatomite calcinée (DC) et la bentonite
calcinée (BC) ont été obtenues associées avec moins d'énergie requise pour le processus de

calcination (0,37 GJ/tonne) [11] par rapport a la production de clincker (3,5 GJ/tonne) [11].

A l'aide d'un spectrométre a fluorescence X (FRX), un analyseur laser de distribution des
particules MASTERSISER-2000 (Figure 1V. 11), respectivement. Les compositions
chimiques et les paramétres physiques des CP, DC, BC et FS sont indiqués dans le tableau
IV. 1. D'aprés ces donnees, la teneur totale de Fe>Os, SiO2 et Al>O3 dans tous les MSC est
largement supérieure & 70%, ce qui correspond a la recommandation de la norme ASTM C
618 [125]. Par ailleurs, la microphotographie par examen au microscope électronique a
balayage (MEB) a €té realisée sur FS, DC, et BC pour mettre en évidence la morphologie des
grains anhydres ; les résultats sont clairement visibles sur la figure 1V. 10.
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6. 3. Superplastifiant

Les superplastifiants (SP) sont I'ingrédient clé pour obtenir des bétons a haute résistance,
car ils réduisent la demande en eau en dispersant les particules de ciment, libérant l'eau
autrementpiégée dans les agglomérats de ciment floculé et en maximisant I'eau libre pour la
maniabilité. C'est la faible demande en eau, et donc les faibles rapports eau/liant (E/L), qui
permettent d'obtenir des résistances élevées, voire ultra-élevées. En effet, Deux types
differents de SP ontété fournis par la société Granitex (Algérie), polynaphtalene sulfonate
(PNS) et polycarboxylate éther (PCE), ont été utilisés pour minimiser la demande en eau. Le
PNS avaitune densité de 1,20 + 0,01 et une teneur en solides de 40 %, ainsi qu'un type PCE,
qui est de 1,07 £ 0,01 et 30 %, respectivement.

6. 4. Eau de gachage

L’eau utilisée pour la formulation des pates cimentaires durable, c'est une eau potable de
robinet des régions de Boumerdes et de Bouira, qui répond a toutes les exigences de la norme
(NF EN 1008, 2003 ; NA 1966, 2009).

7. FORMULATIONS ET ESSAIS SUR LES PATES

7.1. Proportions des mélanges

Comme détaillé dans le tableau 1V. 3, trois séries de mélanges ont été préparées avec des
rapports E/L de (0,3, 0,4 et 0,5), donc un total de vingt mélanges de péate de ciment ont été
testés. Les taux de I’adition du ciment par (DC, BC et FS) sont restés inchangés dans tous les
mélanges (10%), chacun étant indiqué en pourcentage de masse du ciment anhydre total.
D'autre part, des superplastifiants (PCE et PNS) ont été ajoutés dans tous les mélanges, a

I'exception de ceux ayant un rapport E/L de 0,5.
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_ MCS (10%) (g) SP* (ml)
NO | E/L (Erﬁs C'Eg?nt

DC BC FS PCE | PNS

He16 1 550 | 352 : : 246 | -

1616 | o, 35. i 2.46 .

11616 | ., ] ] 352 2.46 -

10560 | o, ] ] i 2.80 .

N EE RS - : - | 04

1616 | o, ] 352 i i 7.04

116.16 357 ) . 35.2 - 7.04

10560 | 45 } ; - - 8.00

154.88 352 35.2 - - 0.67 -

154.88 352 - 35.2 - 0.67 -

154.88 357 ) - 35.2 0.67 -

14080 | 45 ] - - 1.21 -

LM | ows : : - | 413

15488 | o, ] 352 i i 4.13

15488 | o0, ] ] 352 i 4.13

14080 | o, ] ] i i 5.81

19360 | 250 | 352 i . : -

19360 1 55, : 35.2 : - -

3105 M9360 250 ] ] 35. ] i

17600 | 0, ] ] i i i

*Point de saturation

Tableau IV. 3. Proportions des mélanges des pates cimentaires durables.
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7. 2. Procédure de malaxage

Afin de réduire ou de supprimer toute hétérogénéité présente dans les mélanges, le

malaxage en tant qu'action mécanique est intrinseque a cet objectif.

Figure IV. 12. Malaxeur mécanique auto-mortar.

Les mélanges ont été préparés pendant 600 s dans un malaxeur mécanique (auto-mortier

(voir la figure 1V. 12) conforme aux spécifications de la norme ASTM C 305 [126] avec une

capacité maximale de 5 L.

Incorporating the binder Discharge

Adding 3/2 of water

Adding Sp+1/3 of water Stop of mixing

Remixing
L . / v > 1(s)

Figure 1V. 13. Séquence de malaxage.

Page 88



Chapitre IV Choix expérimentaux pour les études rhéologiques

Le protocole de malaxage est présenté dans la figure IV. 13 et est resté inchangé pour
toutesles conceptions des mélanges [11]. Ce dernier consiste a : (i) incorporer le liant dans le
malaxeur et le mélanger sous forme anhydre pendant 30 s, lorsqu'il est nécessaire de remuer
les MCS avec le ciment pour obtenir I'homogénéité et la fluidité adéquate de la pate
cimentaire [60] ; (ii) ajouter 2/3 d'eau et continuer & malaxer pendant 60 s, puis ajouter le 1/3
d'eau restant avec SP. (iii) L'opération de meélange s'est poursuivie pendant 300 s, suivie d'une
période de repos de 120 s, tandis que la paroi intérieure du malaxeur était nettoyée a l'aide
d'une spatule métallique pendant ce temps pour récupérer le matériau collé sur la paroi du
récipient, et enfin, le déchargement aprés 30 s de malaxage.

7. 3. Détermination du point de saturation de SP

Le seuil de SP a été amélioré en mesurant le temps d'efflux avec un cébne Marsh (Figure 1V.
14 (a)) selon le protocole ASTM C939-02 et les normes EN445 (2007). Le niveau de
saturation du SP est la quantité au-dessus de laquelle il n'y a pas de diminution appréciable du
temps d'efflux, mais un coulis ségrégué est produit. De méme, l'angle interne (o)
correspondant a chaque ensemble de données de I'expérience du céne de Marsh peut étre
calculé comme une méthode d'évaluation de I'angle interne. En effet, peut étre considéré
comme une méthode pour déterminer le dosage de saturation de la SP. Ensuite, le niveau de
SP correspondant a un angle interne (o) de 140 £ 10° serait le dosage seuil & ce rapport
eau/liant (Figure 1V. 14 (b)) [127]. En pratique, le tableau V. 3 montre clairement le niveau

de dosage des types PCE ainsi que PNS pour toutes les pates cimentaires durables.

1.8 = i L

152+ 3 mm

Saturation dosage corresponding to 140°

w0 [ 5082

log (flowtime, seconds)

) - \.\- ]
I 1) 1.1
I+
¢ 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
$=10+0.1mm * = Dosage of HRWR (%)
(a) (b)

Figure 1V. 14. (a) Vue schématique du céne de March considéreé et (b) courbe explicative de
la méthode pour la saturation en SP.
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7. Test de décantation

Aprés 2 heures, un coulis est considéré stable si la décantation finale est inférieure a 5%
[128]. Que les coulis fraichement mélangés sont examinés pour la décantation finale dans un
cylindre gradué en verre conforme au protocole ASTM C 940 (ASTM, 2016).

8. CONCLUSION

Dans ce chapitre, et pour les études rhéologiques sur des pates cimentaires durables, nous
avons choisi d’utiliser le rhéométre AR2000-TA-Instruments comportant un mobile a ailettes
(vane) préférentiellement au systeme a cylindres coaxiaux, pour plusieurs raisons
notamment la suppression de ’effet de paroi. Par ailleurs, nous avons abordé les différents
problémes que I'on peut rencontrer en rhéologie expérimentale et apporter des solutions pour
limiter ces phénomeénes. En fin, Les différents matériaux nécessaires pour la formulation des
pates cimentaires durables : ciment, superplastifiants, les nouvelles sources d’additions et les
pates cimentaires ont été caractérisés suivant les méthodes et les normes les plus appropriées

(Algérienne NA, francaises NF et européen EN).
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1. INTRODUCTION

Depuis que les civilisations ont commencé a construire, la race humaine a cherché des
matériaux permettant de lier les pierres en une masse solidement formée. Aprés la decouverte
du ciment Portland en 1824 (année du brevet), le béton est devenu le matériau structurel le
plus utilisé dans les civilisations modernes. La qualité de la structure en béton dépend bien sar
de la qualité de chaque constituant utilisé dans le mélange de béton. Dans la conception de ce
dernier, le superplastifiant (SP) est I'ingrédient essentiel qui est ajouté pour favoriser I'état de
défloculation des grains fins et diminuer le rapport eau/liant (E/L) pour une fluidité spécifiee.
Sur la base d'un mécanisme de défloculation, les réducteurs d'eau a haut rendement (REHR)
peuvent étre divisés en deux groupes : les condensats de polynaphtaléne sulfonate (PNS) et
les éthers polycarboxyliques (EPC). Les types PNS, par exemple, sont affectés par des forces
répulsives électrostatiques, alors que les types EPC sont affectés par des forces répulsives
stériques [129]. La conception des mélanges frais de béton est principalement basée sur une
matrice composée de granulats de différentes tailles reliés par une matrice de pate de ciment ;
cette derniere peut étre considérée comme un systeme floculant en raison des effets de
I'attraction de Van der Waals et des forces hydrodynamiques, ainsi que des réactions
chimiques, ce qui entraine un comportement rhéologique complexe affecté par plusieurs
facteurs physiques et chimiques [130]. Le comportement d'écoulement des matériaux
cimentaires frais est contrélé par leur concentration en solides, la composition minéralogique
du ciment, la phase de malaxage (processus, séquence et temps), la température, I'action du
SP et, dans certains cas, les matériaux cimentaires supplémentaires (MCS) incorporés pour

améliorer les propriétés de I'état frais et les performances a I'état durci.

Il a été signalé en 2019 que la production du matériau cimentaire, indispensable a la
fabrication du béton, non seulement consomme du calcaire (CaCOs3), de l'argile et du
combustible, mais est également responsable d'environ 8 a 10 % des émissions totales de CO>
a I'échelle mondiale [131]. Par conséquent, les MCS offrent actuellement lI'un des principaux
outils de réduction des émissions de dioxyde-carbone associées a la production de béton.
«The United Nations Environmental Program Sustainable Building and Climate Initiative»
(UNEP-SBCI) [132] a identifié la substitution du clinker et les mélanges en béton comme les
principaux outils de réduction du carbone pour l'industrie. A cet égard et afin d'atteindre ces
objectifs, la nécessité d'un faible colt de MCS s'est récemment imposee. Des recherches
récentes ont porté sur le développement des propriétés pouzzolaniques d'argiles calcinées non

kaoliniques, telles que le schiste illite et la bentonite (BC) [133,134], cette derniere étant une
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argile naturelle que I'on trouve dans de nombreux pays et qui est principalement composée de
montmorillonite, de feldspaths, de quartz cristallin, de roche volcanique et de cristobalite
[134,135]. A cet égard, la phase de calcination est trés importante, c'est pourquoi on peut voir
des MCS communs dans le groupe des argiles calcinées en raison de la bonne disponibilité de
la matiére premiere et aux composants actifs résultant de la décomposition des minéraux
argileux apres un traitement thermique modéré [132]. Les phases amorphes, qui se forment a
des températures allant de 500 a 900 °C selon le concept du minéral argileux, réagissent de
maniere pouzzolanique comme d'autres MCS en raison de leur composition chimique [136].
En outre, la poudre de diatomite est I'une des nouvelles générations de matériaux transformés
qui a eté extrémement ignoree dans l'application des MCS dans les matériaux a base de
ciment. La diatomite est une roche sédimentaire contenant des plantes aquatiques
unicellulaires appelées algues diatomees et des squelettes fossilisés de diatomées [137]. Les
squelettes de diatomées sont trés poreux, légers, chimiquement stables et inertes [138]. La
diatomite est utilisée dans le ciment Portland, les mortiers et les coulis comme un matériau de
substitution pouzzolanique. Certains auteurs [139] ont rapporté une étude comparative entre la
diatomite non calcinée et la poudre de diatomite calcinée (DC) dans la production de ciment.
5 %, 10 % et 20 % du clinker du ciment ont été remplacés par de la diatomite non calcinée et
de la DC, séparément. A la suite de cette recherche [139], on a constaté que la diatomite non
calcinée avait une résistance comparable jusqu'a un stade de remplacement de 10 % du
clinker. L'utilisation de diatomite non calcinée a des niveaux de remplacement plus élevés
entraine une réduction de la résistance. En outre, le processus de calcination a modifié la
nature poreuse de la diatomite et amélioré sa broyabilité, ce qui permet de I'utiliser comme
matériau de substitution du ciment a un taux plus élevé de 20% sans perte de résistance. Le
résultat de cette étude est que le traitement par calcination s'est avéré étre une bonne
alternative pour réduire l'adsorption d'eau de la diatomite et donc améliorer les propriétés
mécaniques des mélanges de ciment a base de diatomite. En plus du DC et du BC, la fumee
de silice (FS), en tant une source traditionnelle de MCS [140], a la capacité de réduire
I'empreinte carbonique du béton, puisque les matériaux sont des sous-produits industriels, ils

sont exploités apres leur fabrication.

Les propriéetes rheéologiques de la pate cimentaire sont directement liées a la maniabilité, la
fluidité et la consistance du béton. Le comportement rhéologique de la pate de ciment est
complexe car il dépend de plusieurs parameétres tels que le rapport eau/ciment, les adjuvants,

le taux de cisaillement et les matériaux cimentaires supplémentaires [138]. Les modeles
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rhéologiques prennent en compte plusieurs facteurs qui ont une grande influence sur la
rhéologie de la pate de ciment, et il est nécessaire de les prendre en compte pour obtenir des
approches meilleures et réalistes. En raison de l'influence de plusieurs facteurs dans le modele
rhéologique de la pate de ciment, le comportement d'écoulement ne peut pas étre prédit avec
les meilleures courbes d'ajustement en utilisant un seul modele [139]. Il est également connu
que la précision et l'efficacité du modéle mathématique dépendent de I'ajustement absolu des
données expérimentales. Par conséquent, quatre modéles rhéologiques ont été sélectionnés a
partir de diverses normes et de chercheurs [133]. Le modéle de Bingham a été le plus
largement utilisé par les chercheurs pour déterminer la limite d'élasticité et la viscosité
plastique de la pate de ciment [140]. L'équation mathématique de Bingham est linéaire et
relativement facile a utiliser pour une solution analytique [141]. Cependant, elle ne parvient
pas a s'adapter a la partie non linéaire de la courbe d'écoulement a faible taux de cisaillement
et ne peut pas prédire avec précision la contrainte de cisaillement au rendement, en particulier
pour le comportement d'épaississement par cisaillement [139]. Pour surmonter ce probleme,
I'équation de Bingham a été modifiée et a été utilisée pour ajuster le modele dans un
comportement pseudo-plastique ou d'épaississement par cisaillement. L'expression
mathématique du modéle de Bingham modifié est donnée [131]. Cependant, elle limite la
réponse de la pate de ciment a un polyndme du second ordre. Le comportement
d'épaississement par cisaillement de la pate de ciment a été quantifié plus précisément en
utilisant le modéle de Herschel-Bulkley. Ce modéle possede les caractéristiques des modeles
de Bingham et de Power et est donné [141]. Ce modeéle est basé sur l'indice de puissance (n),
qui peut prédire le comportement d'amincissement et d'épaississement par cisaillement de la
pate de ciment. Avec l'augmentation de la valeur de I'indice de puissance (n) supérieure a 1, le
comportement d'épaississement par cisaillement de la pate sera plus important. Le modele de
Casson a deux paramétres ajustables, c'est-a-dire la contrainte de cisaillement et la viscosité
plastique. 1l utilise la racine carrée de ces valeurs, ce qui rend sa relation complexe et difficile
a expliquer. Selon [19], elle peut prédire la viscosité a un taux de cisaillement trés élevé (taux
de cisaillement infini). Cependant, cette équation est limitée dans la prédiction desparameétres
d'écoulement pour les suspensions trés concentrées [138]. D'aprés l'observation de [138],
I'équation de Casson s'adapte trés bien a divers types de fluides et est plus appropriée a utiliser
par rapport a I'équation de Herschel-Bulkley, mais elle est difficile a expliquer dans la plupart

des cas.
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L’efficacité de chaque modéle analytique a correspondre précisément a la régression non
linéaire & un faible taux de cisaillement définira sa précision. Comme cette capacité varie avec
chaque expression mathématique, les parameétres rhéologiques calculés, en particulier les
valeurs de la contrainte critique, peuvent offrir des valeurs différentes pour différents
modéles. L'erreur standard (ES) pour chaque modéle rhéologique a été déterminée. Elle
dépend de I'écart-type normalisé. Enfin, une comparaison a été établie entre les valeurs

calculées pour déterminer le modele efficace et le mieux ajusté.

Le comportement de I'épaississement par cisaillement pose des probléemes pour la
manipulation du béton sur site en augmentant la viscosité plastique de ce dernier pendant les
phases de malaxage et de pompage. De nombreuses études ont porté sur lI'impact des SP et des
MCS sur la nature de I'épaississement par cisaillement de la pate de ciment. Des recherches
antérieures [142-144] ont montré que la SP est la principale raison de I'épaississement par
cisaillement. Le phénomeéne d'épaississement par cisaillement qui se produit dans les
suspensions a base de ciment avec des SP peut étre expliqué par la théorie de la transition
ordre-désordre ou la théorie des hydro-clusteries. Cependant, la réduction ou la suppression
des SP n'est pas une solution viable pour réduire la viscosité plastique de la pate cimentaire
avec un taux de cisaillement élevé. La tendance a former des clusters a l'intérieur du vide
interstitiel du mélange doit étre minimisée pour limiter I'épaississement par cisaillement.
Divers ajouts cimentaires plus fins que les particules de ciment pourraient étre des choix
raisonnables pour réduire les vides interstitiels [145]. Une étude similaire a révélé que les
ajouts cimentaires, tels que le laitier, la poudre de calcaire, les cendres volantes et le
métakaolin, augmentent la réponse d'épaississement par cisaillement [146,147], tandis que le
SF la reduit [144]. D'autre part, la bibliographie a révélé que peu d'études ont été publiées sur
les effets de la bentonite calcinée et de la diatomite calcinée sur les propriétés mecaniques et
micro-structurelles du béton [148-150], mais l'incorporation de ces ajouts cimentaires pour
comprendre le comportement d'épaississement par cisaillement et les autres parameétres
rhéologiques de la péate cimentaire n'a été abordée dans aucun travail. Par conséquent, les
objectifs de ce chapitre étaient d'étudier experimentalement les effets de DC, BC et FS sur
I'indice de fluidité et les autres parameétres rhéologiques des pates cimentaires durables, en
tenant compte des rapports E/L et de la nature du SP. D'autre part, nous avons proposé des
parametres a juger et a comparer, principalement dans le but de comparer et d'évaluer l'indice
d'écoulement de la pate cimentaire en fonction des réles de ces nouvelles sources d'ajouts

cimentaires sur les comportements rhéologiques, y compris la viscosité, la contrainte critique,
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le phénomeéne de thixotropie et surtout le comportement d'épaississement par cisaillement de
la pate cimentaire durable, et de fournir des informations utiles pour la conception, la

préparation et les applications du béton durable.

2. RESULTATS ET INTERPRETATIONS

2. 1. Degreés de saturation de la SP

Le niveau de saturation en SP est lié a plusieurs parametres, dont la surface spécifique, la
composition chimique et minéralogique du ciment, la teneur en alcalis, le rapport E/L du
mélange et surtout le type de SP. En général, l'utilisation de la combinaison PCE-liant a
nécessité des dosages relativement plus faibles que la combinaison PNS-liant pour atteindre
les proprietés rhéologiques visées des melanges de pates. Selon les résultats des tests, le
dosage requis pour le PNS-SP était plus élevé (voir le tableau IV. 3 (Chapitre 1V)) que celui
du type PCE. En fait, cette disparité a été causée par la couche de polymere plus épaisse du
type PCE par rapport a celle du PNS, qui entoure les grains de ciment et agit par
encombrement [129]. Ce qui attire également notre attention, c'est que le niveau de saturation
des deux types de PS est clairement plus élevé pour tous les PCD sans MCS (quantité plus
élevée de SP), et ceci peut étre expliqué par les phénoménes d'adsorption-dispersion. Par
conséquent, la quantité adsorbée d'argile SP telle que la bentonite calcinée peut étre réduite
par la charge négative du groupe terminal carboxyle. Par conséquent, I'intensité de dispersion
des particules de ciment a augmenté sous la surface chargée négativement de I'argile [151].
Une tendance similaire dans le cas de la FS, le phénomene d'adsorption est prouvée par la
stéréochimie selon laquelle les groupes carboxylates doivent correspondre a la position
stérique du Ca*? positionné sur la surface de la silice [152]. Alors que la diatomite calcinée
présente une structure poreuse (voir la Figure V. 10 (Chapitre 1V)), ce fait renforce son

phénomeéne d'adsorption.

2. 2. Résistance a la décantation

Le coulis de ciment est homogénéisé et stable en raison de la faible exsudation et de
I'absence de sédimentation. Le rapport eau/liant anhydre a un impact significatif sur le
saignement du coulis [153]. L'effet de la diatomite calcinée, de la bentonite calcinée et de la
fumée de silice sur le développement de la décantation a également été mesuré et les résultats
de l'effet sont tracés dans les Figures V. 1-2. En fait, les résultats de décantation obtenus
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démontrent qu'il est inférieur a 5% dans tous les échantillons PCD quel que soit le type de
MCS et le niveau d’E/L. En effet, l'intensité de la résistance au saignement des PCD sous
I'influence des MCS est respectivement FS, DC et BC. Les bonnes résistances au saignement
de la combinaison PCD-FS peuvent étre expliquées par un besoin accru en eau et une
accélération du processus d'hydratation [154] causés par une surface spécifique élevée (22500
cm?/g). Suivis par les PCD-DC sous l'influence de la microstructure poreuse comme le montre
la figure V. 10. Cependant, les PCD-BC représentent une résistance considérable a la
décantation causée par un potentiel zéta négatif [134] dominé par les particules de bentonite
dans une combinaison ciment-bentonite aqueuse. De ce fait, ce sont les forces répulsives qui
dominent sur les interactions de van der Waals, ce qui entraine un degré considérable de

stabilité ainsi qu'une réduction de la décantation.

3,0 =
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11—% DC
25| 4 BC

Décantation (%)

05 .

Figure V. 1. Variations de la décantation de divers mélanges avec PCE-SP.
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Figure V. 2. Variations de la décantation de divers mélanges avec PNS-SP.

2. 3. Comportement de I'écoulement en cisaillement du SCP - effet des

parametres de conception du mélange

Les différentes courbes d'écoulement obtenues (Figures V. 3-7) montrent clairement que le
comportement rhéologique des pates fraiches est un matériau a contrainte seuil (non-
newtonien). De nombreux auteurs [155-177] ont décrit que le modéle rhéologique des pates
de ciment peut étre decrit par les modéles rhéologiques de Bingham ou encore le modele de
Hershel-Bulkley. Sur la base des valeurs obtenues des parametres statistiques de l'erreur
standard (ES), nous avons constaté que le modele rhéologique de Herschel-Bulkley s'adapte
mieux aux données expérimentales (4< ES<30) de tous les mélanges étudiés. Ce modele
mathématique est donné par I'équation (10) (Chapitre I1) et est basé sur certains parameétres,

notamment la contrainte critique, la consistance et l'indice d’écoulement, ce dernier étant
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considéré comme un autre parametre important dans le processus de comparaison et
d'évaluation des comportements d'écoulement des fluides non-Newton. En effet, cet indice (n)
fournit des informations sur le comportement d'écoulement : Rhéoépaississant pour (n>1) et

rhéofluidifiantt par cisaillement pour (n<1).

Code T n 70 (Pa) n Thixo ES Condition finale
(°C) | (Pa.s) (Pa/s)

C3-PCDC 20 0.21 11.31 | 1.31 2021 7.40 | Terminé normalement
C3-PCBC 20 0.16 15.27 | 1.17 748 14.59 | Terminé normalement

C3-PCFS 20 0.21 2.11 0.97 264 4.56 | Terminé normalement
C3-PCSR 20 0.11 1.26 1.10 251 3.48 | Terminé normalement
C3-PNSDC | 20 1.27 183.4 | 1.05 558 38.61 | Terminé normalement
C3-PNSBC | 20 0.31 49.33 | 1.03 514 4.74 | Terminé normalement
C3-PNSFS 20 0.34 23.57 | 0.88 102 18.89 | Terminé normalement
C3-PNSSR 20 0.16 4.16 1.02 344 7.26 | Terminé normalement
C4-PCDC 20 0.13 9.84 1.10 177 4,57 | Terminé normalement
C4-PCBC 20 0.18 26.38 | 0.91 151 14.81 | Terminé normalement
C4-PCFS 20 0.26 0.83 0.69 90 25.68 | Terminé normalement
C4-PCSR 20 0.18 0.40 0.78 35 40.30 | Terminé normalement
C4-PNSDC | 20 2.75 197.50 | 0.87 | 1148 | 17.05 | Terminé normalement
C4-PNSBC | 20 0.17 4194 | 0.78 | 1126 | 10.37 | Terminé normalement
C4-PNSFS 20 3.47 92.79 | 0.42 685 34.64 | Terminé normalement
C4-PNSSR 20 0.92 38.71 | 0.59 364 18.19 | Terminé normalement

C5-DC 20 18.72 18.53 | 0.44 | 2492 18.20 | Terminé normalement
C5-BC 20 46.04 20.08 | 0.18 | 2565 | 27.60 | Terminé normalement
C5-FS 20 71.85 8.12 0.17 364 12.42 | Terminé normalement
C5-SR 20 2.56 1.18 0.28 35 33.52 | Terminé normalement

Tableau V. 1. Les parametres rhéologiques des PCD.
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Figure V. 3. Courbes d'écoulement des PCD avec tous les MCS, 0.3 d’E/L et PCE- SP.
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Figure V. 4. Courbes d'écoulement des PCD avec tous les MCS, 0.3 d’E/L et PNS- SP.
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Figure V. 5. Courbes d'écoulement des PCD avec tous les MCS, 0.4 d’E/L et PCE- SP.
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Figure V. 6. Courbes d'écoulement des PCD avec tous les MCS, 0.4 d’E/L et PNS- SP.
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Figure V. 7. Courbes d'écoulement des PCD avec tous les MCS, 0.5 de E/L.

2. 4. Seuil d’écoulement, viscosité et thixotropie

Les figures V. 3-7 montre I'évolution de la contrainte de cisaillement de toutes les pates
cimentaire durables a base de DC, BC et FS en fonction du taux de cisaillement. Les valeurs
de la contrainte critique et de la viscosité dynamique ajustées par le modéle non linéaire de
Hershel-Bulkley sont détaillées dans le tableau V. 1. En effet, la contrainte critique et la
viscosité dynamique de tous les PCD substitués par DC, BC et FC sont plus élevées que celles
sans remplacement. Ceci est di a la structure poreuse du DC, a la forte absorption d'eau du
BC qui peut réduire la quantité d'eau libre, augmentant ainsi la contrainte critique et la
viscosité [11]. Par contre, une surface spécifique plus élevée de FS peut augmenter la friction
particule- particule. En effet, c'est la raison pour laquelle la viscosité et la contrainte critique
augmentent [158]. En outre, le tableau V. 1 montre la variation claire des parametres
rhéologiques tels quela viscosité, la contrainte critique et les valeurs de thixotropie, ce qui
nous donne de nombreuses options pour la conception du béton et ses applications. De plus,
une qualité de finition peut étre optimisée en ayant une viscosité appropriee (pas trop faible,
car cela augmente ce risque, mais pas trop élevée), car cela empéche les bulles dair de
s'échapper [159]. La consolidation est suggérée pour éviter l'air si le seuil d'écoulement est

élevé. De plus, un faible seuil d’écoulement et une faible viscosité permettent une meilleure
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Pompabilité [160].

D'autre part, le phénomene thixotropique de I'évolution des PCD étaient en accord avec le
niveau de I’adition invariable de DC, BC et FS. Le tableau V. 1 détaille les valeurs
thixotropiques résultantes de tous les échantillons de PCD avec ces MCS. Les valeurs des
aires thixotropiques des PCD avec la combinaison DC-PCE avec tous les rapports E/L (0.3,
0.4 et 0.55, respectivement) étaient de 2021 Pa/s, 177 Pals et 2492 Pa/s, présentant 7.75, 5.05
et 7.62 fois celle de la référence (sans remplacement (SR)), respectivement. Les mémes
tendances ont été constatées avec les PCD de type PNS. En outre, DC a montré un effet
positif sur la thixotropie, suivi d'une amélioration plus faible par BC, tandis que FS a montré
une amélioration limitée du phénomeéne de thixotropie des PCD. En fait, la phase
d'hydratation est le facteur important qui domine le phénoméne de thixotropie de la pate
cimentaire. En résumé, l'augmentation de la thixotropie est principalement due a
l'augmentation des interactions attractives entre particules sous l'influence du réarrangement
et du mouvement des particules, des changements dans la structure de I'eau adsorbée et de la
redistribution des ions [161]. Il existe de nombreuses liaisons hydrogéne et structures
hydroxyle a la surface de la structure de la diatomite, induisant une charge négative, tandis
que les structures poreuses de la diatomite calcinée augmentent ses propriétés d'adsorption.
En théorie, le comportement de la bentonite avec une structure en couches de 2:1 montre une
thixotropie considérable dans la pate de ciment [162]. Cependant, les PCD substitués par du
BC ont montré une thixotropie plus faible par rapport a ceux de DC, ce qui est principalement
dd a la forte absorption d'eau de la bentonite qui résulte en une quantité d'eau extrémement
faible dans la pate de ciment [163,164], limitant ainsi les forces d'attraction particule-

particule.

En pratique, une thixotropie élevée peut réduire la pression latérale exercée sur le coffrage
dans le cas d'éléments de murs en hauteur et de colonnes de pont. Pour permettre I'insertion de
surfaces inclinées sur un revétement constitué d'un matériau en béton mince collé, un béton
thixotrope présentant une fluidité suffisante est nécessaire. Un béton moderne avec une
fluidité suffisante est nécessaire pour I'impression 3D de béton afin de garantir un ajustement
facile de I'extrusion et de la pompabilité, tandis qu'une thixotropie élevée permet a ce
matériau de se transformer en un filament continu rigide et pratiquement indéformable

presque immédiatement apres I'impression [164].
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2. 5. Indice d’écoulement

2.5. 1. Parametres physiques influencant le phénomeéne rhéofluidifiant

Plusieurs parameétres contrélent le comportement rhéoépaississant par cisaillement
(dilatation), notamment la fraction volumique des particules, I'interaction particule-particule,
la forme des particules, la taille des particules et la distribution de la taille des particules
[143]. La fraction volumique des particules, qui est définie comme la fraction du volume total
divisée par le volume des particules, est un parametre important qui influence le
comportement rhéoépaississant des matériaux. Toute augmentation de la fraction volumique
des particules entraine une diminution du taux de cisaillement critique. Par conséquent, une
faible fraction volumique des particules induit généralement un comportement rhéofluidifiant,
tandis que des concentrations élevées de particules peuvent entrainer un épaississement par
cisaillement. La forme et la structure de la particule affectent également le comportement
rhéoépaississant, par exemple, les particules qui présentent une forme irréguliére ont tendance
a montrer plus facilement un comportement rhéoépaississant. Cependant, le comportement
rhéoépaississant ne dépend pas seulement de ces paramétres mais aussi de la distribution de la
taille des particules. Dans la plupart des suspensions, les particules différent en taille, ce qui
peut étre exprimé par la distribution des particules. En général, lorsque le mélange devient
plus polydispersé, le degré d'épaississement par cisaillement diminue. En outre,
I'épaississement par cisaillement peut se produire dans des suspensions contenant des
particules aussi petites que quelques dizaines de micrometres. Enfin, le comportement

rhéoépaississant se produit apres que les suspensions ont été défloculées.

Les morphologies des particules de tous les MCS, y compris la diatomite calcinée (DC), la
bentonite calcinée (BC) et la fumée de silice (FS), sont respectivement la structure de plaques
circulaires, la forme de grains et la forme purement sphérique (voir la figure IV. 10). Les
figures V. 3- 9 montrent l'effet de divers ajouts cimentaires sur le paramétre d'indice
d'écoulement (n). Comme pour (DC), I'épaississement par cisaillement apparait clairement en
prenant en considération les rapports E/L et la forme SP (PNS et PCE), en raison de
l'augmentation des particules imbriquées et des mouvements de rotation complexes dans
I'écoulement [165], sauf pour les mélanges a 0.5 d’E/L. De plus, dans le cas du méme
mélange, comme conséquence directe de la forme des grains de BC, une diminution de
I'intensité de I'épaississement par cisaillement a été enregistrée, ce qui montre que la

contribution des particules sphériques dans le comportement d'épaississement est inférieure a
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celle des particules allongées [166]. D'autre part, toutes les pates de ciment durables avec
I’adition de la FS, I'épaississement par cisaillement a disparu et le phénomene rhéofluidifiant
prend sa place, causé par la faible force de friction générée par le contact sphére-sphere

pendant |'éCOU|ement, QUi, Fsphére-sphére < Fsphére-plaque< Fplaque-plaque [167]
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Figure V. 8. Variation de l'indice de fluidité (n) (par rapport aux pates sans remplacement (SR))
des mélanges PCD réalisés avec différents E/L et PCE-SP.
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Figure V. 9. Variation de l'indice de fluidité (n) (par rapport aux pates sans remplacement (SR))
des mélanges PCD réalisés avec différents E/L et PNS-SP.
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Les diametres moyens D[V,0.5] des I'CPO, DC, BC, et FS sont de 12.36 pum, 42.6 pum,
27.8 pum, et 0.15 pum. La fumée de silice est donc environ 100 fois plus faible que celle du
ciment Portland. 1l est également évident que la diatomite calcinée et la bentonite calcinee
sont respectivement 100 et 200 fois supérieures a la fumée de silice (voir tableau 1V. 1). La
surface spécifique de DC, BC et FS est respectivement de 9480 cm?/g, 10500 cm?/g et 22500
cm?/g (voir tableau IV. 1). L'augmentation de la réponse rhéofluidifiant par cisaillement
(Figures V. 3-9) avec toutes les conceptions de mélanges de fumée de silice peut étre due aux
petites particules sphériques qui peuvent étre insérées entre les grains de ciment, réduisant

ainsi I'effet porteur du frottement inter-particulaire [167,168].

La densité de DC, BC et FS est un autre parametre important qui affecte le comportement
rhéoépaississant des pates cimentaires, ces valeurs sont respectivement de 2.43 g/cm®. 2.20 g/
cm?® et 2.24 g/cm®, donc la densité du ciment est supérieure & celle de tous les ajouts
cimentaires utilisés (voir le tableau 1V. 1). En effet, si le ciment anhydre a été substitué a la
méme fraction massique de ces ajouts cimentaires, le volume de la pate, en particulier la
fraction volumique des particules, change radicalement. Certains auteurs ont confirmé que
I'augmentation du nombre de particules par unité de volume, I'épaississement par cisaillement
apparait facilement [169], en raison de I'augmentation des liaisons inter-particulaires. De plus,
dans le processus d'explication de la diminution observée de I'intensité de I'épaississement par
cisaillement [170] avec l'augmentation des rapports E/L (0.3 & 0.4), et sa disparition totale
pour un rapport eau/liant de 0.5. Les mémes conditions ont été appliquées en incluant le type
de MCS.

2. 5. 2. Effet de la nature de superplastifiant

Comme il a été prouvé dans les différentes études que le SP est la cause principale de
I'introduction du comportement rhéoépaississant des pates de cimentaires [142-144], le
phénomene rhéoépaississant qui se produit dans les suspensions a base de ciment avec SP
peut étre expliqué par la théorie de I'nydro-cluster, ce fait étant en accord avec notre étude.
Ainsi, tous les mélanges avec un rapport eau/liant de 0,5 et sans SP ont présenté un
comportement rhéofluidifiant. En effet, la tendance des grains a la formation d'hydro-clusters
sous l'intensite du cisaillement conduit a lI'augmentation des forces de freinage entre les grains
comme le montre la Figure 1l. 1. D'autre part, en se basant sur les courbes d'écoulement taux
de cisaillement - contrainte de cisaillement (Figures V. 3-7), la quasi-totalité des pates testées
avec différents MCS qui sont soumis a une faible résistance au cisaillement (faible taux de
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déformation) ont présenté un comportement rhéofluidifiant causé par la domination des forces
de van der waals dans le régime de faible taux de déformation qui donne lieu a un

comportement rhéofluidifiant [171].

Enfin, comme défini dans les travaux précédents, les matériaux rhéoépaississants basés sur
des fluides de poids moléculaire plus élevé présentent une viscosité plus élevée, en raison des
longues chaines moléculaires, qui empéchent les couches de fluide voisines de se déplacer
[95, 96]. Par exemple, les mélanges a base de PCE présentaient un indice d'écoulement (n)
plus élevé que les mélanges-PNS a base de liquides de poids moléculaire inférieur (figures V.
8-9), suite a l'augmentation de l'adsorption des polymeres sur les surfaces des particules [129],
en raison des interactions polaires entre les chaines polymeéres plus longues et les

fonctionnalités chimiques des particules, qui facilitent I'extension de I'adsorption [172,173].

3. CONCLUSION

Une étude comparative a été évaluée dans ce chapitre afin de fournir un ensemble
d'informations sur la contrainte critique, la viscosité, la thixotropie et I'indice d'écoulement, y
compris le comportement d'épaississement par cisaillement de la pate cimentaire durable a
base des nouvelles sources d'ajouts cimentaires, en utilisant le rhéometre AR-2000. Les
résultats du présent chapitre prenant en compte les parameétres physiques, les rapports E/L et

le type de SP peuvent étre résumés comme suit :

o Le niveau de saturation des deux types de SP est clairement plus élevé pour tous les
PCD sans MCS (plus grande quantité de SP), ce fait peut étre expliqué par des

phénomenes d'adsorption-dispersion.

o Suite au test de décantation, tous les mélanges de PCD sous I’adition invariable de
DC, BC et FS ont montré une bonne résistance a la décantation et une faible

sédimentation.

o Des valeurs faibles, moyennes et élevées de viscosité, de seuil d'écoulement et de
thixotropie sont enregistrées. Parallelement, une diminution de la pompabilité, une
ségrégation controlée et une réduction de la pression exercée sur les coffrages,
respectivement. En effet, il s'agit d'un gain technique en parallele avec les conceptions

et les applications du béton moderne.
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o Sous certains paramétres physiques des difféerents MCS utilisés, y compris la taille des
particules, la surface spécifique et la densité, on a constaté un comportement
rhéoépaississant des pates cimentaire a base de CD avec une concentration élevée de
particules (rapports E/L de 0.3 et 0.4), sauf pour ceux substitués par de la fumée de

silice et pour le rapport E/L de 0.5.

o A des faibles rapports E/L (0.3 et 0.4), les pates de ciment durable substituées par des
particules de forme circulaire a base de DC et contenant du PCE ou du PNS, ont
montré une plus grande intensité d'épaississement par cisaillement par rapport aux
mélanges avec des formes de grains a base de BC, cependant, plus de 0.4 de rapport
E/L a montré un comportement rhéofluidifiant par cisaillement. Le méme phénomeéne

est également apparu avec des particules sphériques de FS dans les mémesconditions.

o Les mélanges PCE-SP ont des effets plus prononcés sur la réponse d'épaississement
par cisaillement que le type PNS-SP, en raison d'une adsorption accrue du polymere
sur les surfaces des particules, due aux interactions polaires entre les chaines

polymeres plus longues et les fonctionnalités chimiques des particules.

o Ce chapitre a apporté trois contributions principales : (i) Sur la base du concept
gagnant-gagnant, une faible évolution de I'épaississement par cisaillement (n=1.31
max) des pates de ciment durables basées sur de nouvelles sources d'ajouts cimentaires
(DC et BC) a été enregistrée par rapport aux recherches précédentes dans les mémes
conditions, avec en plus I'impact environnemental incluant la réduction de I'empreinte
carbonique sans oublier la moindre énergie associée a la production des ajouts
cimentaires proposes ; (ii) la possibilité de corréler les paramétres physiques des ajouts
cimentaires et du type de SP avec l'intensité de I'épaississement par cisaillement ; (iii)
des informations et des donnees significatives pour une conception optimale du béton

et leur application.
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CHAPITRE

Nouveau modele pour les
pates cimentaires a
contrainte critigue élevée
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1. INTRODUCTION

De nombreuses suspensions industrielles et naturelles se comportent comme des
matériaux a contrainte critique qui ne s'écoulent que lorsqu'ils sont soumis a une
contrainte de cisaillement minimale. Des cosmétiques [174] aux matériaux cimentaires
[175-177], le comportement d'écoulement de ces matériaux est régi par la magnitude de
leur contrainte d'écoulement. La mesure de cette contrainte critique est donc un enjeu
majeur pour de nombreuses industries et applications [178]. 1l est possible d'évaluer la
contrainte de cisaillement de plusieurs facons [179,180] ; parmi celles-ci, une méthode

simple et utile consiste a libérer un volume fini de matériau sur une surface horizontale.

L'essai de mini-slump est la technique la plus courante pour le contrdle de la qualité
dans la caractérisation des pates et des coulis. L'appareil est un tronc de céne métallique
ouvert aux deux extrémités et placé sur une plaque métallique. En soulevant
verticalement le cone rempli, la gravité induit I'affaissement de la pate. En raison du
rapport entre le rayon R et la hauteur h du volume écoulé, cet essai est appelé
respectivement "affaissement™ pour h > R, et " étalement™ pour h < R [181]. L'avantage
de ce test est qu'il peut étre utilisé sur les sites de construction ou dans le cadre du

développement de la conception du mélange.

Ce test a été initialement développé pour des applications de génie civil en utilisant
un outil a géométrie conique [182]. Ce test est généralement associé a Abrams, mais il
semblerait que, selon Bartos et al. [182] et Wallevik [184], Chapman [183] ait éte le
premier a l'utiliser. La littérature publiée dans ce contexte note que le cone d'Abrams
ASTM [185] est applicable pour quantifier la rhéologie du béton frais car la taille des
granulats grossiers utilisés dans les bétons est importante. Kandro [186] a par la suite

développé une nouvelle géométrie, appelée " mini-slump cone test ", pour étudier
I'influence des adjuvants réducteurs d'eau sur la rhéologie de la pate cimentaire. Depuis,
le mini-cone a été largement utilisé pour les pates cimentaires, les coulis ou les
suspensions a faible contrainte critique [187]. Il existe également une tendance a utiliser

des moules cylindriques avec ces types de matériaux [188,189].

Des recherches relatives a I'évaluation de la limite d'élasticité a partir de mesures

d'affaissement et d'étalement ont été rapportées précédemment. En adoptant une
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approche mécanique, Murata [190] a établi une corrélation entre la hauteur du matériau
a la fin de I'essai d'affaissement et la contrainte critigue du matériau examiné. Cette
relation, obtenue avec une géométrie conique, a été améliorée par Christensen [191], par
I'introduction de quantités sans dimension et la correction d'une erreur d'intégration dans
le modele de Murata. Dans ces études, il est supposé que le matériau dans la partie
supérieure du cbne ne s'écoule pas. Dans la partie basse, la contrainte induite par le poids
propre du matériau est supérieure a la contrainte critique et I'écoulement se poursuit.
Enfin, il semblerait que la hauteur du matériau en écoulement diminue jusqu'a ce que la
contrainte soit égale a la contrainte critique et que, par conséquent, I'écoulement s‘arréte.
L'influence de la géométrie du moule utilisé pour réaliser l'essai a également été
abordée. Rajani et al. [192] et Schowalter et al. [193] ont travaillé sur I'essai
d'affaissement en utilisant une géométrie conique. Ils ont établi une relation entre la
hauteur de I'échantillon a l'arrét de I'écoulement et la contrainte critique qui ne dépend
pas de la forme initiale du céne. Plus tard, Chandler [194] a porté I'essai d'affaissement
sur un moule cylindrique sans obtenir une corrélation analytique entre I'affaissement et

la contrainte critique du matériau.

Pahias et al. [195] ont été les premiers a corréler la contrainte critique, estimée a
partir d'un rhéometre a ailettes, a la contrainte critique obtenue a travers l'essai
d'affaissement. Ils ont également rapporté que l'affaissement ne dépend pas de la
vélocité de soulévement du moule et de la surface sur laquelle I'affaissement est
pratiqué. Clayton et al. [189] ont comparé des formes géométriques coniques et
cylindriques en prenant comme référence la contrainte critique obtenue avec un essai a
la palette, en utilisant la technique de Nguyen et Boger [196]. Clayton et al. [189] ont
présenté des résultats plus fiables en préférant un moule cylindrique a un moule conique.
En plus de cela, ils ont prouvé que la forme finale du matériau dépend de la hauteur d'un
moule a géométrie conique. lls ont également rapporté que les résultats des essais
d'affaissement n'étaient pas affectés par la hauteur du moule cylindrique pour des

valeurs de contrainte d'écoulement inférieure a 250 Pa.

Ces propositions analytiques ont été comparées favorablement aux simulations
numériques [181] et aux données expérimentales sur la pate cimentaire et le béton [187].
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sesBord surélevéI

. Sommet

Figure VI. 1. L'essai cylindrique de la pate cimentaire & haute contrainte critique

Estellé et Lanos [175] ont également comparé les valeurs de la contrainte critique
obtenues a I'aide du rhéomeétre avec une géométrie vane et de I'affaissement. Une autre
tentative a eté effectuée pour introduire les effets de tension superficielle dans
I'écoulement par étalalement [187], la proposition de cette solution était limitée a une
pate cimentaire. Roussel et Coussot [181] ont constaté que les deux méthodes d'analyse
ne fournissaient pas les mémes valeurs de contrainte critique dans le cas d'un
comportement d'écoulement se situant entre les deux régimes. De plus, Flatt et al. [197]
ont trouvé une divergence entre les deux modéles pour les valeurs de contrainte critique
proches de 100 Pa.

Selon nos connaissances et comme détaillé ci-dessus, une grande divergence a été
enregistrée entre les équations empiriques et les mesures rhéométriques dans le cas de
matériaux & haute seuil d'écoulement. Néanmoins, Alexandre Pierre et al [198] créent
un régime intermeédiaire en plus des deux modeles classiques afin d'estimer correctement
la contrainte critique des dispersions de Carbopol quel que soit le régime d'écoulement.
Ce modeéle a prouvé une meilleure corrélation avec les mesures rhéométriques pour des
faibles valeurs de contrainte critique, mais a proximité de 100 Pa, I'équation a fourni un
écart de prés de 150 Pa par rapport aux mesures. En conséquence et en utilisant des
pates cimentaires, on propose un nouveau modele empirique pour les matériaux

cimentaires a haute seuil d'écoulement afin de limiter cette déviation en appliquant des
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élément métallique a I'entrée du moule cylindrique afin de repousser la zone non
déformée et d'éliminer les phénomenes de pics et de bords relevés des pates (Figure VI.
1), en considérant que une petite erreur sur la lecture de la hauteur induira un

changement significatif dans la contrainte critique évaluée.

2. THEORIE
2. 1. Généralités

Les lois mécaniques d'un matériau incompressible & contrainte d'écoulement
s'écoulant sur une surface plane sont décrites dans la section suivante. L'écoulement est
décrit en coordonnées cylindriques attachées a la surface solide horizontale (r, 9, z). La
géométrie cylindrique utilisée pour l'essai d’étalement est illustrée a la figure VI. 2.
L'axisymétrie du probléeme implique qu'il n'y a pas de mouvement tangentiel dans une
direction spécifique V6 et que les variables ne dépendent pas de 6. On suppose
également que l'arrét de I'écoulement du matériau se produit lorsque la contrainte de
cisaillement dans le matériau est égale ou inférieure a la contrainte critique. Comme
indiqué dans l'introduction, la viscosité du matériau, l'inertie et les effets de tension
superficielle a l'arrét d’écoulement, sont également négligés [181]. Le tenseur de la

vitesse de déformation est (Eq. 1):

moule

|

I
I & E;z
H moulp -_‘h‘"-_L' :
I
) .
[ S

Figure VI. 2. Forme initiale du cylindre et les coordonnées cylindriques.
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Simplification pour un étalement axisymétrique :
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Pour les conditions axisymétriques de l'essai d'affaissement et d'écoulement, nous

pouvons introduire deux simplifications importantes. Premierement, la vitesse angulaire
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est nulle. Deuxiémement, le comportement est axisymétrique, nous pouvons donc

négliger tous les changements par rapport a théta.

La vitesse de déformation simplifiée pour I'étalement axisymétrique :

vz 1 6Vz avVr
0z 6r 0z
_ ovz = 0Vr oVr
D= ( Jr + 0z ) ( ar )
0 0
Equivalent a:
D=2Err + 2 E00 + 22 Fzz + 3 (22 + 27 (Brz + Ear)

Simplification pour des larges étalements :

9 d
Vz<< Vr Et — <K —
or 0z

% _( aVr
o= (.2 (A

)
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1 ,0Vr
0 > (E 0
_ | (o
D= | (37) 0 0| @
0 0 0
Equivalent a:
D= %(%) (Erz + Ezr) 4)

En guise de simplifications supplémentaires pour les grands étalements, nous
pouvons considérer que la vitesse radiale est beaucoup plus grande que la vitesse axiale.
Cependant, en raison des différences de dimensions, nous pouvons également considérer
que les dérivées par rapport a I'axe z sont beaucoup plus grandes que celles par rapport a

I'axe radial.

2. 2. Développements mathématiques :

L'équation de Navier-Stokes est une expression de la loi de Newton pour les fluides.
Elle est également appelée I'équation de conservation de la quantité de mouvement (Eq.
5).

p(G+v.W)=-Vp+V.T+F (5)

Ou v est la vitesse d'écoulement, p est la densité du fluide, p est la pression, T est la
composante (diviatorique) du tenseur de la contrainte totale, et f représente les forces du
corps (par unité de volume) agissant sur le fluide et delta est I'opérateur del. Il s'agit d'un

énoncé de la conservation de la quantité de mouvement dans un fluide et d'une
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application de la deuxiéme loi de Newton a un continuum ; en fait, cette équation est
applicable a tout continuum non relativiste et est connue sous le nom d'équation de la

quantité de mouvement de Cauchy.

On suppose que I'équation constitutive au-dela de la contrainte critique peut étre

exprimee sous la forme générale [199] (Eq. 6) :

T=-Pl+T=-Pl + ——D 6
- - _DII (6)

Ou T est le tenseur des contraintes, qui peut varier avec le régime d'écoulement, p est
la pression, et T’ est le déviateur des contraintes. Dy = 12 ((tr D)? - tr (D?)) est le

deuxiéme invariant du tenseur de vitesse de déformation et | est le tenseur d'identité.

Tenseur des contraintes déviatoriques (Eq. 7) :

T=(==)D=aD 7

0Dzz + 1 d(rDrz) n 10(DOz)
0z r Oor r 06

V.T=«a

dDzr + 1 d(rDrr) n 10D6Or D6O6 8
0z r Or r 00 r ®)

oDz6 oDré 10D6O6 Dré+DOr
+——+ —+
0z ar r 060 r

Sur une diapositive précédente, nous avons constaté que dans notre probleme, le
tenseur des contraintes déviatoriques était proportionnel au tenseur des déformations et
nous avons noté la constante de proportionnalité alpha. En développant I'expression de

I'opérateur de divergence, nous obtenons I'expression ci-dessus.

Pour des larges étalements, seuls Drz et Dzr on nuls :
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0pzz | 19(rDrz) | No(D62)
3‘ * r Oor t r \ 96

VT=q dDzr 1\(rDrr) n 19Dér 3?

0z r \or r VG

a\ze \Dre 1\9D6g D}Q+D9r
0 FVG \r

En considérant tous les termes nuls dans le tenseur de déformation, nous voyons que
cela simplifie considérablement (Eqg. 9).

_1 a(rDrz)_
r or

)
d0Dzr
0z

V.T =

Pour les grands étalements, nous avons également mentionné que (Eqg. 10):
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o] [ o ] (10)
oDzr| _ | Otzr
VT=a«a peal P
0 0

En utilisant le résultat de la diapositive précédente, nous écrivons maintenant
I'équation de Navier-Stokes sous forme vectorielle pour les coordonnées cylindriques.
Notez que la seule force du corps qui agit est la gravité et que sa direction est opposée a
I'axe z, ce qui explique le signe négatif qui la précede. Cela conduit aux deux équations
en bas de la diapositive. Nous devons maintenant résoudre les deux équations pour

établir le lien entre I'étalement et le seuil d'écoulement.

JPr 0
92 pPg
0Pr N otTzr 0 o
i Jar 0z i B
0 0 0

Donne les deux équations suivantes :

oP
(———pg=0 (12)

oP dtzr

or 0z

=0 (12)

-

Page 119



Chapitre VI Nouveau modele pour les pates cimentaires
contrainte critique élevée

2. 3. Variation de la pression hydrostatique:

Avec la premiére équation (Eqg. 11), on obtient une expression de la variation de la

pression en fonction de la hauteur (Eq. 12).

or_
aZ pg -

P = pg(hr —z) (12)

2. 4. Profil d'étalement - 1 :

Nous remplacons le résultat précédent par la deuxieme équation obtenue a partir de
Navier- Stokes. Celle-ci est ensuite intégrée sur la hauteur de I'échantillon. On constate
qu'au fond de I'échantillon, la contrainte est égale au seuil d'écoulement du matériau (Eq.
13).

JoP oTzr _

_ =0
or 0z 0
r d(pg(hr-z)) . otzr 0
or 9z
P = pg(hr—z) )
hr Ohr 0
Jo pg—-dz= ftzr(o) dtzr
A Tarrét d’écoulement
hr.pg %: —Tzr(z = 0) =—1c (13)
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2. 4. Profil d'étalement - 2 :

L'intégration de I'équation précédente donne une relation entre la hauteur de

I'échantillon, le rayon et la contrainte critique (Eq. 14).

o Pour R =r, nous avons h = 0, ce qui ne nous sert pas a grand-chose;

o Pour r =0, nous avons une relation entre la contrainte critique et la hauteur.

Cependant, pour les grands étalements, la hauteur ne peut étre mesurée avec
précision. Nous devons donc trouver un autre moyen d'obtenir la contrainte critique a

partir de I'essai d'étalement.

hrpg % = —1C

0 _ (R
J,,hpg dh=— ["zcdr

2pg(h?) =1 (R—1)

h= [2(R-1) (14)

2. 5. Profil d'étalement - 3 :

L'autre méthode consiste a intégrer le profil d'équilibre pour obtenir le volume de
I'échantillon, qui est connu. Cela conduit finalement a une équation a partir de laquelle,
connaissant le volume de I'échantillon, il est possible de calculer la contrainte

d'écoulement.

Le volume de I'échantillon V est
21T rR
V=["J, h(r)rdradb (15)

En combinant les équations 14 et 15, on obtient I'équation 16:
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_ 2TC R 1/2
V=21 EfO(R—r)/rdr
_ 21C 2 3
V=21 p_g(_E(R_r)Z(ZR-I_gr)) R

0

V:B_TE £R5/2

Ay (16)

Enfin, pour le régime d'étalement, la contrainte critique est exprimée par I'équation

17, originellement obtenue par Roussel et Coussot [8].

225 V2
12812 Py R?

TC = a7

3. PROPOSITION D'UN NOUVEAU MODELE ANALYTIQUE

3.1. Développement analytique

Comme détaillé a I’introduction et en utilisant le développement de Roussel et
Coussot [181] dans le cas du régime d'affaissement lorsque (H>R) avec notre
observation expérimentale et notre objective comme le montre la Figure VI. 3, la
direction de I'écoulement selon l'axe z seulement, et la contrainte dans les autres

directions est égale a zéro (tangentielle et radiale).

A l'arrét de I'écoulement et a n'importe quelle position de l'axe z, la contrainte
résultante est le poids de I'échantillon de la pate cimentaire et la contrainte de I'élément
applique (W) a l'entrée du moule cylindrique. La contrainte de I'élément appliqué peut

étre exprimée comme suit (Eq. 18) :

F=— (18)
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Charge

Figure V1. 3. Affaissement cylindrique a I'arrét de I'écoulement sous l'influence
de charge.

Par conséquent, la contrainte globale est égale a - g [p (h-z) + (M/s)]. Et que sa

direction est opposée a l'axe z, ce qui explique le signe négatif qui la précéde.

Dans laquelle p est la densité du matériau exprimée en kg/m3, g I'accélération due a
la gravité, h la hauteur de I'échantillon a I'arrét de I'écoulement en m, M est la masse de
I'élément appliqué en kg et s est la surface de la charge cylindrique en m2. Par

conséquent, le tenseur (T) de la contrainte résultante a z=0 est (Eq. 19):

-g[p (h-z) + (M/5)] 0 0|
T= 0 0 0| (o)
0 0 0
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Au-dela de la contrainte critique, I'équation constitutive peut également étre présentée

sous la forme générale (Eq. 20):

T=-PI+ T’ (20)
Ou, | est le tenseur d'identité.

La pression P a z = 0 est donnée comme suit [181] par I'équation 21.:

P=- § tr (T) 1)
En substituant I'équation 21 dans I'équation 20, L’extra tenseur des contraintes est
(équation 22):
) 1
T'=T - Etr (MI (22)

En combinant les équations 19 et 22, on obtient (Eq. 23):

-2 0 0
T = g[p(h—z;+(M/s)] 0 1 ol @3
0 0 1

La formule pour calculer le deuxiéme invariant du 1’extra tenseur des contraintes est
(Eq. 24):

TII=TZzTrr+TrrT99 +TZZT99'T212'T223'T213 (24)

Donc, le deuxieme invariant (Ty) du I’extra tenseur des contraintes est calculé

comme (Eqg. 25):
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(25)

Enfin, a I'état d'étalement faible par rapport a I'état initial et a I'arrét de I'écoulement,
la contrainte critique de la pate cimentaire dépend non seulement de la hauteur de
I'échantillon & l'arrét de I'écoulement mais aussi de I'élément appliqué a l'entrée du
moule cylindrique. Par conséquent, la contrainte critique peut étre calculée en utilisant

I'équation empirique suivante (Eq. 26) :

M
gloh +<]

Tc=
V3

(26)

3. 2. Protocol expéerimental

3. 2. 1. Matériaux

Différents essais ont été réalisés sur des échantillons composés de ciment Portland
composé (CEM 11 42.5), d'eau de robinet, une dose de superplastifiant MEDAFLOW 30
(1%) (NF EN 934-2) [134] avec un contenu solide de 30% et une densité de 1070 kg/m?®
et de poudre de pouzzolane comme un ajout minéral (adition invariable de 10%) avec
une surface Blaine de 3517cm?/g obtenue par une machine & abrasion Los Angles. Afin
de préparer les échantillons étudiés, les pates cimentaires durables (PCD) sont préparées
en utilisant différents rapports eau/liant E/L (0.24 & 0.40) en poids ; chaque échantillon a
été malaxé dans un malaxeur automatique (Voir chapitre 1V) conforme aux
spécifications de la norme ASTM C 305 (ASTM 2014). Le protocole de malaxage des
pates cimentaires est détaillé (\Voir chapitre 1V). En fin, Toutes les compositions des
mélanges sont détaillées dans le tableau VI. 1.
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Code E/L Pou(z(;cc)))lane Super?c!/aoitifiant (?(Zr/lﬁrl]gl;
PCD1 0.40 10 1.00 2004.1
PCD 2 0.38 10 1.00 2004.2
PCD 3 0.36 10 1.00 2011.7
PCD 4 0.34 10 1.00 2013.2
PCD 5 0.32 10 1.00 2011.9
PCD 6 0.30 10 1.00 2013.2
PCD7 0.28 10 1.00 2014.0
PCD 8 0.26 10 1.00 2017.3
PCD 9 0.24 10 1.00 2020.5

Tableau VI. 1. Conception des mélanges des pates cimentaire
3. 2. 2. Mesures rhéométriques

Tous les échantillons ont été réalisés a 1'aide d’un rhéometre AR 2000 (Voir chapitre
IV) avec une géométrie plan-plan a contrainte contrdlée comme illustré dans la figure
VI. 4 (diametre 14 mm de la plaque supérieure et un entrefer constant de 1 mm). Apres
le malaxage, un échantillon de la quantité prédéterminée de la pate cimentaire a été
immédiatement placé dans le rhéometre afin de prendre en sandwich le spécimen entre

le plateau supérieur rotatif et le plateau inférieur fixe (diamétre = 40 mm).
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Figure VI. 4. Géométrie de la plaque utilisée pour les mesures des seuils d’écoulement
3. 2. 3. Comportement sous cisaillement

La figure VI. 5 montre clairement le comportement sous cisaillement de la dispersion
d’une pate cimentaire durable avec un seuil d’écoulement élevée de 300,10 Pa. La
dispersion de pate de ciment durable est thixotrope [11] comme les courbes de montée
(Up) et de descente (Down) sont superposées (Figure V1. 5) dans la gamme de taux de
cisaillement étudiée. Sous un taux de cisaillement croissant, une transition vers un
comportement liquide a partir d'un comportement solide élastique a également été
enregistree. En effet, il y a écoulement sauf lorsque la contrainte de cisaillement
appliquee est supérieure a une valeur seuil (appelée seuil critique). Alors que des
tendances similaires ont été enregistrées pour les autres suspensions indépendamment
des rapports E/L. D'autre part, sur la base des valeurs obtenues de I'erreur standard (ES),
il est constaté que le modele de Herschel-Bulkley (HB) s'adapte mieux (2<ES<24,83)
aux donnees expérimentales (courbe descendante) pour la pate cimentaire durable par

rapport aux autres modeles. Ceci est largement prouvé dans la littérature [11,31].
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Shear stress Pa

1 ' 1 ' 1 v 1 ' 1 ' 1 v 1 ' 1
100 200 300 400 500 800 700 800
Shear rate s-1

Figure V1. 5. Courbe d'écoulement sous cisaillement du PCD avec 10=300.10 Pa.

3. 2. 4. L’essai cylindrique

Les parametres empiriques des pates cimentaires ont été mesurés a l'aide d'un moule
cylindrique fabriqué a partir d'un tuyau en PVC de 3 mm d'épaisseur, 80 mm de
diamétre interne et de hauteur, ouvert aux deux extrémités et reposant sur une surface
horizontale de table en verre (50x50 cm) et relié & un miroir incliné d'un angle o de 45 °,
ce miroir étant enregistré par une caméra vidéo pour suivre I'évolution du diameétre
d'étalement en fonction des rapports E/L, comme le montre la figure VI. 6. Le moule est
rempli de pate de ciment, et soulevé verticalement, lentement et régulierement, parce
que la vitesse de soulevement du moule a une influence significative sur I'étalement et
I'affaissement lors de I'essai de mini-affaissement pour les pates a faible contrainte
critique et de viscosité. Une vitesse de soulevement plus élevée peut introduire des effets
d'inertie plus forts, entrainant un étalement et un affaissement plus importants [200].
Aprés avoir retiré le moule rempli, la pate cimentaire s'est écoulée par gravité sur la
plaque, et finalement a l'arrét de I'écoulement, la distance entre la position initiale et
finale du centre de la surface supérieure de I'échantillon est mesurée. Cette distance est
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appelée la hauteur d'affaissement (S). Le diamétre de I'échantillon affaissé a été mesuré
dans deux directions perpendiculaires et la valeur moyenne a été rapportée comme
I'écart (Dx).

Moule - Charge

Caméra

Figure VI. 6. Equipement pour I'essai cylindrique et schéma explicatif.

3.2. 2. L’étalement vs. L’affaissement

En utilisant un moule cylindrique dont le rapport hauteur/diameétre est de 1, la figure
VI. 7 illustre clairement quelques images des essais d'étalement en fonction des flux
d'affaissement qui ont été réalisés en utilisant quatre des neuf échantillons différents de
PCD. Au fur et a mesure que la contrainte critique du PCD augmente en fonction de la
diminution du rapport eau/liant, le diameétre final (Ds) diminue au méme temps, de méme

que la hauteur du profil final (h) a I'arrét de I'écoulement.

D'autre part, la figure V1. 7 illustre fortement I'état d'étalement faible par rapport a
I'état de faconnage élevé de I'échantillon PCD (zone non deformée) a l'arrét de
I'écoulement dans le cas d'un faible rapport eau/liant, ainsi que la création d'un bord
suréleve, de pics et d'un creux irrégulier sur le bord supérieur de la pate aprés le
soulevement du moule rempli, comme le montre la figure VI. 1. En fait, la mesure des
parameétres empiriques du PCD tels que la limite d'élasticité et la hauteur peut étre
entravée par ces phénomeénes, compte tenu de leur influence évidente dans le processus
de comparaison entre la limite d'élasticité obtenue par les paramétres empiriques et les

mesures rheométriques. Par conséquent, une idée a été formée pour appliquer un
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élément métallique a l'entrée du moule afin de pousser I'étalement de la péte et

d'éliminer ces phénomeénes (voir Figure V1. 8).

g/t =040 g/t =0J) g/L =026 /L 0.4

10=2.34 Pa 10=14.20Pa 10=300.10 Pa t0=371.13 Pa

Figure VI. 7. Des images de I'étalement en fonction de I'affaissement des échantillons a
I'arrét de I'écoulement.

Figure V1. 8. Pate cimentaire a contrainte critique élevée, sans/sous charge.
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3. 3. Validation du nouveau modeéle

Selon Schlesinger, Buyan et al. [201], la validation est simplement un processus par
lequel nous pouvons confirmer que le modele conceptuel peut étre appliqué ou utile
lorsque nous démontrons une correspondance adéquate entre les résultats conceptuels du
modele et les données réelles si elles existent ou d'autres données théoriques. Par
conséquent, en utilisant ce concept dans le processus de validation, I'applicabilité et la
nouveauté de notre modele proposé sont appliquées. Comme le montre la figure VI. 7 et
comme mentionné ci-dessus, les données des seuils d'écoulements des échantillons
obtenues a partir des mesures rhéometriques avec une géométrie plan-plan entre 2.34 et
300.10 Pa en fonction des rapports E/L des SCP. Ces données sont comparées aux
valeurs empiriques des contraintes critiques obtenues a partir des mesures de
I'affaissement cylindrique et calculées avec notre modéle développé (Eg. 26), comme
indiqué dans la Figure VI. 9. Comparativement, la solution du modéle analytique
d'étalement (Eq.27) et du modele d'affaissement (Eq.28) est également rapportée dans

cette figure (Figure VI. 9).

225g.p.V?
=gz 7)
.. H
tc= % (28)

Pour des faibles valeurs des seuils d'écoulement allant de 2,34 a 14,20 Pa, nous
enregistrons une prédiction plus élevée avec les contraintes critique selon le modéle de
Roussel [181] (Eq. 27), ce qui permet un meilleur ajustement avec les valeurs des
contraintes critiques rhéometriques estimées a partir des données de Herschel-Bulkley.
Ainsi, au-dela de 61,15 Pa, on observe un faible étalement en fonction de I'affaissement,
ce qui correspond au régime d'allongement [181] (Eq. 28). Ce modéle prouve sa limite
en se reférant a la prédiction inférieure avec les donnees de la courbe de cisaillement-
écoulement prouvée par une déviation plus élevée de presque 150 Pa. En comparaison,
le nouveau modele (Eq. 26), qui prend en compte dans son équation mathématique
I'élément métallique appliqué sur le bord supérieur de I'échantillon lors de l'arrét de
I'écoulement, a prouvé son applicabilité et sa nouveauté sur la base de la bonne
adaptation et de la déviation plus faible avec les mesures par rapport a I'Eq. 28 et a ce

qui est rapporté dans la littérature [198]. En outre, le modéle proposé a enregistré une
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faible sensibilité avec la variation des poids de I'élément appliqué de 50, 100 et 150 g
pour toutes les pates avec des rapports E/L de 0,24, 0,26 et 0,28. Comme le montre la
figure VI. 9.

1000_5
— H Régime d’affaissement (Eq. 28)
={ s Régime d’étalement (Eq. 27)
] Nouveau modele (Eq. 26, 50g)
o “| @ Nouveau modele (Eg. 26, 100g)
leb) 1m Nouveau modéle (Eq. 26, 150g)
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c Seuil d’écoulement - Données rheometriques (Pa)

Figure VI. 9. Nouveau modele empirique (Eq. 26), régimes de Roussel
d'affaissemen(Eq. 28) et d'étalement (Eq. 27) en fonction des valeurs des seuils critiques

calculées a partir du rhéometre AR 2000 avec le modéle Herschel-Bulkley.

4. CONCLUSION

Sur la base des données rapportées dans ce chapitre concernant le nouveau modele
empirique dédié a la caractérisation des pates cimentaires a contraintes critiques élevées
en utilisant I'essai de I’affaissement des mélanges avec des gammes de E/L de 0.24 a

0.40, les conclusions suivantes ont été tirées:

o A faible étalement par rapport a I'état d'affaissement et a l'arrét de I'écoulement,
n'est pas nécessairement de limiter le comportement d'écoulement dans un seul

régime (régime d'affaissement), et peut conduire a un autre modeéle.
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o Par conséquent, le nouveau modéle proposé a été développé afin d'estimer
correctement la contrainte critique de la pate cimentaire en assurant un étalement
correct lors de l'arrét de I'écoulement. Pour ce faire, I'élément métallique a été
appliqué pour pousser la zone non déformée, éliminer les pics, le bord relevé et
le creux irrégulier sur le bord supérieur de la pate aprés le soulévement du moule

rempli.

o La validitt du modéle proposé a été évaluée en utilisant les données du
rhéomeétre AR-2000-TA instrument avec une géométrie plan-plan, ce nouveau

modéle proposé démontre sa nouveaute et son applicabilité.
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Notre travail de recherche a été effectué dans le cadre de ma these de doctorat en génie
des matériaux, option génie des matériaux. Cette these a porte sur la Rhéologie des

matériaux a seuil de cisaillement éleve, Expérimentation et modélisation.

Selon nos connaissances et comme détaillé dans la littérature, une grande divergence a
été enregistrée entre les équations empiriques et les mesures rhéométriques dans le cas de
matériaux a haute seuil d'écoulement. Néanmoins, recherches récentes créent un régime
intermédiaire en plus des deux modeles classiques afin d'estimer correctement la
contrainte critique des dispersions de Carbopol quel que soit le régime d'écoulement. Ce
modele a prouvé une meilleure corrélation avec les mesures rhéométriques pour des
faibles valeurs de contrainte critique, mais a proximité de 100 Pa, I'équation a fourni un
écart de pres de 150 Pa par rapport aux mesures. En conséquence et en utilisant des pates
cimentaires durables, on a proposé un nouveau modele empirique pour les matériaux
cimentaires a haute seuil d'écoulement afin de limiter cette déviation en appliquant des
élément métallique a I'entrée du moule cylindrique afin de repousser la zone non
déformée et d'éliminer les phénomeénes de pics et de bords relevés des pates, en
considérant que une petite erreur sur la lecture de la hauteur induira un changement

significatif dans la contrainte critique évaluée.

D’autre part, toute réduction de la teneur en ciment peut avoir un impact significatif sur
la réduction des émissions mondiales de CO2. En termes de concept de durabilité, les
matériaux cimentaires supplémentaires sont I'une des solutions les plus courantes étant
donné leurs grands avantages techniques pour les bétons modernes, tels que I'ajustement
des parameétres rhéologiques, le gain de résistance et la durabilité, en plus de I'énergie
réduite et des faibles impacts environnementaux. En effet, la bibliographie a révélé que
peu d'études ont été publiées sur les effets de la bentonite calcinée et de la diatomite
calcinée sur les propriétés mécaniques et micro-structurelles du béton, mais
I'incorporation de ces ajouts cimentaires pour comprendre le comportement
d'épaississement par cisaillement et les autres parameétres rheéologiques de la pate
cimentaire n'a été abordée dans aucun travail. Par conséquent, les objectifs de cette
recherche étaient d'étudier expérimentalement les effets de DC, BC et FS sur la contrainte
critique, la viscosité, la thixotropie et I'indice de fluidité des pates cimentaires durables, en

tenant compte des rapports E/L et de la nature du SP. D'autre part, nous avons proposé des

Page 134



CONCLUSION GENERALE

paramétres a juger et a comparer, principalement dans le but de comparer et d'évaluer
I'indice d'écoulement de la pate cimentaire en fonction des réles de ces nouvelles sources
d'ajouts cimentaires sur les comportements rhéologiques, y compris la viscosité, la
contrainte critique, le phénomene de thixotropie et surtout le comportement
d'épaississement par cisaillement de la pate cimentaire durable, et de fournir des

informations utiles pour la conception, la préparation et les applications du béton durable.

Sous la lumiere des résultats des essais rhéométriques et empiriques réalisés sur un

ensemble des pates cimentaires différentes il a été trouvé que:

o Nous avons choisi d’utiliser le rhéometre AR2000-TA-Instruments comportant un
mobile & ailettes (vane) préférentiellement au systeme a cylindres coaxiaux, pour

plusieurs raisons, notamment la suppression de 1’effet de paroi ;

o Le niveau de saturation des deux types de SP est clairement plus élevé pour tous
les PCD sans MCS ce fait peut étre expliqué par des phénomeénes d'adsorption-
dispersion ;

o Tous les mélanges de PCD sous substitution invariable de DC, BC et FS ont

montré une bonne résistance a la décantation et une faible sédimentation ;

o On a enregistrées Des valeurs faibles, moyennes et élevées de viscosité, de seuil
d'écoulement et de thixotropie. Parallélement, une diminution de la pompabilité,
une ségrégation contrélée et une réduction de la pression exercée sur les coffrages,
respectivement. En effet, il s'agit d'un gain technique en parallele avec les

conceptions et les applications du béton moderne.

o Sous certains parameétres physiques des différents MCS utilisés, y compris la taille
des particules, la surface spécifique et la densité, on a constaté un comportement
rhéoepaississant des pates cimentaires a base de CD avec une concentration élevée
de particules (rapports E/L de 0.3 et 0.4), sauf pour ceux substitués par de la

fumée de silice et pour le rapport E/L de 0.5.

o A des faibles rapports E/L (0.3 et 0.4), les pates de ciment durable avec des

particules de forme circulaire a base de DC et contenant du PCE ou du PNS,
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ont montré une plus grande intensité d'épaississement par cisaillement par rapport
aux mélanges avec des formes de grains a base de BC, cependant, plus de

0.4 de rapport E/L a montré un comportement rhéofluidifiant par cisaillement. Le
méme phénomene est également apparu avec des particules sphériques de FS dans

les mémes conditions.

o Les mélanges PCE-SP ont des effets plus prononcés sur la réponse
d'épaississement par cisaillement que le type PNS-SP, en raison d'une adsorption
accrue du polymere sur les surfaces des particules, due aux interactions polaires
entre les chaines polymeres plus longues et les fonctionnalités chimiques des

particules.

o On a apporté trois contributions principales : (i) Sur la base du concept gagnant-
gagnant, une faible évolution de I'épaississement par cisaillement (n=1. 31 max)
des pétes de ciment durables basées sur de nouvelles sources d'ajouts cimentaires
(DC et BC) a été enregistrée par rapport aux recherches précédentes dans les
mémes conditions, avec en plus I'impact environnemental incluant la réduction de
I'empreinte carbonique sans oublier la moindre énergie associée a la production
des ajouts cimentaires proposés ; (ii) la possibilité de corréler les parametres
physiques des ajouts cimentaires et du type de SP avec l'intensité de
I'épaississement par cisaillement ; (iii) des informations et des données

significatives pour une conception optimale du béton et leur application.

Concernant le nouveau modele empirique dédieé a la caractérisation des pates
cimentaires a contraintes critiques élevées en utilisant I'essai de 1’affaissement des

mélanges avec des gammes de E/L de 0.24 a 0.40, les conclusions suivantes ont éte tirées:

o Pour un faible étalement par rapport a l'état d'affaissement et a l'arrét de
I'écoulement, n'est pas nécessairement de limiter le comportement d'écoulement

dans un seul régime (regime d'affaissement), et peut conduire a un autre modele.

o Par conséquent, le nouveau modele propose a été développe afin d'estimer
correctement la contrainte critique de la pate cimentaire en assurant un étalement

correct lors de l'arrét de I'écoulement. Pour ce faire, I'élément meétallique a été
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appliqué pour pousser la zone non déformée, eliminer les pics, le bord relevé et le
creux irrégulier sur le bord supérieur de la pate apres le soulévement du moule

rempli.

o Lavalidité du modele proposé a été évaluée en utilisant les données du rhéometre
AR-2000-TA instrument avec une géométrie plan-plan, ce nouveau modele

proposé démontre sa nouveauté et son applicabilite.

PERSPECTIVES

Les tests qui ont été effectués dans la partie expérimentale ont permis d’apporter
quelques éléments de réponses aux préoccupations posees, mais ils ont soulevé aussi

quelques points intéressants a explorer a I’avenir, a savoir :

» Etudier I’influence des paramétres physiques des BC, DC et FS sur les autres

parametres rhéologiques.

= FEtudier I'efficacité du modéle proposé avec d'autres matériaux ayant un
comportement non-newtonien.
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