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Enoncé

Actuellement, laformulation des bétons vise de plus en plus a @oussrtaine:
propriétés a leur maximum. Le matériau a di s'adagg maniére continue a de nouve
exigences et de nouveaux besoins, essentiellemdatraes de résistance a la compressit
de maniabité. Ces progres ont été rendus possibles grdee@oissement du nombre de
constituants. En particulier, I'ajout d'additiongnémales, généralement couplées a
superplastifiants, a induit une plus grande sosplele formulatiol

L'objectif de ce travail est d'étudier la compatibilité dutéyse superplastifia-ciment-
filler calcaire. En effet, dans la formulation dbétons autoplacants, les fillers calca
prennent une place essentielle en améliorant Edulité sans augmenter de fa
inconsidérée la chaleur d'hydratation. Toutefois, récours a un superplastifiant re
nécessaire. Le dosage de c-ci se détermine généralement par rapport a la fjéaaé
ciment présent dans le mélange, en ignorant Kotem entre les molécu de
superplastifiant et le filler calcai

La demande en eau et les propriétés rhéologiquistad frais des pates de cimu
modifiées sont mesurées. Les résultats obtenus auenmde différentes techniques s
analysés et comparés en prenant en ce le type de filler calcaire au travers de le
propriétés physicahimiques. Les doses de saturation en superptadtifont égaleme
évaluées. La compatibilité des systemes (variatamporelle des propriétés rhéologiques
les caractéristiques phigues des coulis confectionnés sont égalemeniééicgu traver
d'expérimentations tels que des essais BétaP,d#Marsh, aiguille Vicat ainsi qu'un certi
nombre de mesures a l'aide d'un rhéometre a ¢

Les membres du jury
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Résumeé

L'objectif de ce travail est de contribuer a la poéiension des effets de l'interaction
entre le ciment, les superplastifiants et lesrfllealcaires dans les péates et les mortiers & I'éta
frais.

La compatibilité des systemes (variation tempordis propriétés rhéologiques) et les
caractéristiques physiques des coulis confectionngmnt étudiées au travers
d'expérimentations tels que des essais de pate B&saP, cone de Marsh, aiguille Vicat ainsi
que des mesures a l'aide d'un rhéometre. Un progeaimformatique a également été utilisé
pour déterminer le temps de passage au cdne dehMharspates dont les parameétres
rhéologiques sont connus.

L'analyse des résultats montre que :

» La présence de superplastifiant a un effet sunheportement rhéologique des fillers
calcaires ;

» La présence d'argile active dans les fillers cedsaa tendance a diminuer l'efficacité
des superplastifiants ;

» La rapide augmentation de viscosité dans le casalgis constitués de ciment
contenant du superplastifiant polycarboxylate &waté en substituant une partie du
ciment par du filler calcaire ;

» En travaillant a maniabilité constante, on obsewe diminution du seuil de
cisaillement des coulis lorsqu'on substitue unéigodu ciment par du filler calcaire ;

= Le temps de passage au cbne de Marsh prédit pmodgamme est proche de celui
observé en réalité pour des pates dont les préprigieologiques restent constantes

dans le temps.
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Abstract

The aim of this work is to contribute to the undamnsling of the interaction between the
cement, the superplastizers and the limestonedfiltefresh pastes and mortars.

The compatibility of the systems (temporal variatiof the rheological properties) and
the physical characteristics of the prepared pamtestudied through experimentations such
as smooth paste, BétaP, Marsh funnel, Vicat nesmalemeasurements with a rheometer. A
computer program was also used to determine thwe filme through the Marsh funnel of
pastes which rheological parameters are known.

The analysis of the results shows that :

» The presence of superplasticizers has an effedh@mheological behaviour of the
limestone fillers ;

= The presence of active clay in the limestone fllends to decrease the effectiveness
of the superplasticizers ;

» The rapid increase of viscosity in the case of gsashade of cement containing
polycarboxylate superplasticizer decreases whegrtaop the cement is substituted by
limestone filler ;

= For a constant workability, we observe a decre&sbeopaste's shear threshold when
we substitute a part of the cement by limestorerfjl

= The flow time through the Marsh funnel predictedtbg program is close to the one
observed in reality in the case of pastes whosalobeal properties stay constant as a
function of time.
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1 Introduction

L'époque durant laquelle la composition des bétamdaisait sur base d'une simple
association ternaire (ciment, eau, granulats) gatéaent révolue. D'autres parameétres sont
venus en complément, permettant de repousseméssides performances des bétons encore
plus loin. Il s'agit essentiellement des additionisérales et des adjuvants.

Les fillers calcaires sont, au méme titre que desuadditions, de plus en plus utilisés
dans la formulation des bétons. Un de leurs avastagt qu'ils sont disponibles en grandes
quantités dans nos régions. De plus, contraireraextfillers, le ciment est trés énergivore
puisque sa production nécessite le passage declitzks un four a haute température.

Les fillers s'utilisent principalement dans la folation des bétons autoplacants pour
plusieurs raisons. Tout d'abord, la substitutiame'partie du ciment par du filler calcaire
permet de réduire le colt du mélange puisque ledas fillers est environ quatre fois moins
élevé que celui du ciment. Ensuite, cette subgiiiypermet également de réduire la chaleur
d'hydratation, souvent élevée dans les bétons lagtgs ou la quantité de ciment est
généralement importante de maniere a favorisesulément. Cette augmentation de chaleur
engendre par la suite des retraits induisant desuries. Enfin, les fillers permettent de
combler un éventuel déficit en particules finesdi@ncourbe granulométrique des mélanges.

On l'aura compris, l'utilisation des fillers petaverer tres intéressante a plusieurs points
de vue. Néanmoins, la quantité de superplastifiaimsérer dans un mélange se détermine
généralement sur base de la quantité de cimerd teain compte de la présence de fillers. Or,
on montrera dans ce travail que les superpladtsfiant une influence sur le comportement de
ceux-ci. Le travail permettra également de mettmeéeidence certains effets bénéfiques
qu'ont les fillers sur le comportement de couligieantés en superplastifiants.

La premiére partie de ce travail (partie 1) visprésenter les matériaux utilisés ainsi que
certains résultats issus de la bibliographie. Etlastitue une entrée en matiere permettant
d'introduire certains mécanismes mis en éviderrsedes essais.

La deuxieme partie (partie Il) présente les diiéseessais effectués ainsi que les
résultats. Ces essais avaient tout d'abord pourdbutiéterminer la demande en eau des
mélanges, ce qui permet d'avoir une image de I@geent des particules au sein des pates.
Ensuite, le comportement rhéologique de difféerenédanges est étudié, et ce au moyen de
différentes méthodes. L'absence ou non de liere dasr différents essais rhéologiques sera
investiguée. Bien conscient qu'une certaine redweal'information sera présente a la
lumiére des différents essais rhéologiques, ladbute recoupement est de mettre en avant les
eventuelles divergences de comportement relevéesdifi@rents essais sur un coulis
identique. Quelques essais mécaniques seront égaiafiectués de maniére a comparer les
résistances de différents mélanges dont le comperterhéologique est intéressant.

La troisieme partie (partie Ill) vise a interprétartains résultats ainsi qu'a faire le lien
entre les différents essais. En effet, on est pamele en droit de se demander si les résultats
obtenus au moyen d'essais de compacité ont un frapales résultats obtenus en rhéologie.




L'objectif de I'étude est de mettre en évidenoepkict du choix des fillers et du type de
superplastifiant sur le comportement des patesétat frais. Comme on le verra par la suite,
les fillers étudiés ont été sélectionnés de mardepsuvoir mettre en évidence l'impact de
certaines propriétés différentes. De méme, deuerplgstifiants dont le mode d'action est
différent sont étudiés et leur efficacité est compa




PARTIE I
RESUME DE LA BIBLIOGRAPHIE

La premiére partie de ce rapport vise a préseatetypes de matériaux utilisés dans le
cadre de ce travail ainsi qu'a rappeler un certambre de notions en rapport avec I'étude de
la rhéologie des matériaux cimentaires.
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2 Description des matériaux

2.1 Le ciment [1; 2]

2.1.1 Constituants du ciment portland

Le groupement belge du béton [2] définit le cimemime « un liant hydraulique, c.-a-d.
un matériau inorganique finement moulu qui, gachécade I'eau, forme une pate qui fait
prise et durcit a la suite de réactions d’hydratatet qui, apres durcissement, conserve sa
résistance et sa stabilité, méme sous I'eau.

= Hydrauligue: un liant est hydraulique lorsqu’il réagit a lkea la fois dans I'eau et
dans I'air pour former un produit qui n’est plusuie dans I'eau.

» Liant: le ciment agglomere fortement les matériaux tesetincorporés dans le
béton, comme le sable et le gravier.

Le ciment est constitué de petits grains individug® différentes substances mais doit
avoir une composition statistiquement homogene. [Omecessus de mouture et
d’homogénéisation adéquats permettront d’obtenihaut degré d’uniformité de toutes les
caractéristiques du ciment.

Lorsqu’il est gaché avec de I'eau et mélangé awscgtanulats de fagon appropriée, le
ciment doit étre capable de produire un mortieuoéton qui :

= Conserve son ouvrabilité pendant un temps suffisamhong
= Atteint les niveaux de résistance prescrits apesspériodes déterminées
»= Présente une stabilité de volume a long terme. »

Le Tableau 1 reprend les principaux constituantsident. Ce dernier contient toujours
du clinker et du sulfate de calcium.

Tableau 1 -Principaux constituants du ciment, d'apres [2]

Catégorie Formule compléte Formule Appellation
Constituants chimiques B H Eau
CaO C Chaux
SiO, S Silice
Al,O4 A Alumine
Fe,0O, F Oxyde ferrique
CasQ CS Sulfate de calcium
Constituants hydrauliques 2CaO. SiQ C.S Silicate bicalcique obelite
3Ca0. SiQ CsS Silicate tricalcique oalite
3Ca0. AbO, CA Aluminate tricalcique
4Ca0. AbOs.Fe0; C,AF Alumino-ferrite tétracalcique
Constituants hydratés 3Ca0. 25iGH,0 C3S;H3 Silicate de calcium hydraté (tobermorit¢)
Ca(OH) CH Chaux hydratée (portlandite)
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2.1.1.1Le clinker

Comme précisé plus haut, le clinker comporte desstdoants chimiques et des
constituants hydrauliques. Les premiers sont mégpgur qu'’il y ait saturation de A, Set F
par la chaux. Ceci se produit par réaction acidebda chaux étant plutét basique et les
autres constituants plutdét acides. Dans la mesurepaksible, on essaye d’obtenir les
proportions suivantes :

C -1
2855+ 169A + O,7F

ou C, S, F et A désignent les concentrations destitoants. En pratique, on retrouve souvent
65% de chaux, environ 20% de silice, moins de 58udiine et 3% d’oxyde de fer.

En ce qui concerne les constituants hydrauliguesetsouve généralement beaucoup de
CsS et peu de £5. Etant donné que la formation de ces oxydes p&staisée, elle doit étre
réalisée a I'aide de fondants. C’est la raison paguelle on utilise de I'alumine et de I'oxyde
ferriqgue. Ces fondants permettent de former g8 € du GS a des températures inférieures
gue celles obtenues en leur absence. Le processilimkErisation est le suivant :

= Séchage il se produit entre 100 et 500°C et permet Iffvation de I'eau.

= Décarbonatation elle se produit aux environs de 1000°C et perfaetalcination du
calcaire pour former de la chaux vive.

= Clinkérisation: aux environs de 1350°C, on introduit tout d’abdes fondants A et F.
Ceux-ci vont réagir avec la chaux pour former did € du GAF. Ces deux constituants
forment la phase liquide. Vers 1450°C se produibtenation de @S et de &S :

3C+S—>CS+C
C,S+C—GCsS

Finalement, apres refroidissement du mélange, dierdbdu clinker. Celui-ci se compose
essentiellement de,S, de GS, de GA et de GAF dans des proportions qui sont reprises
dans le Tableau 2.

Tableau 2- Constitution finale du clinker [1]

Composant | Teneur pondérale| Teneur moyenng Influencaur la résistance
C,S 10 a 35% 20% Résistance élevée a long terme
CsS 40 a 65% 60% Résistances initiales et finalegéke
C.A 5a 15% 10% Résistance initiale trés élevée
C.,AF 5a20% 10% Ne participe pas aux résistances

2.1.1.2Les sulfates de calcium

lIs sont présents sous la forme de gypse : G250 ou simplement sous forme CaSO
Leur action consiste a former de I'éttringite. Cplrmet de réguler la prise car I'éttringite
tapisse les grains de ciment et en ralentit I'htatran. On verra plus loin que les sulfates de
calcium ont une incidence sur le comportement dpsrplastifiants.
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2.1.2 Hydratation du ciment

Mélangé a de I'eau, le ciment se transforme en aténau solide. Il s’agit du processus
d’hydratation. Il en résulte la formation de sities de calcium hydratés (tobermorite) et
d’hydrate de chaux (portlandite). Cette réactionvpgue deux effets: la pate de ciment
durcit (prise du ciment) et on observe un dégagérderchaleur. La prise du ciment étant
exothermique, elle sera d’autant plus rapide quentgérature ambiante sera élevée.

Dans le ciment CEM | (constitué presque exclusivende clinker), le€,S, C3S, C3A et
C,AF réagissent avec I'eau pour donner des hydrates.pdrtie de la chaux se dépose sous
forme de cristaux de chaux éteinte Ca(@Hont I'abréviation courante est CH. L’'autre
partie de la chaux forme un gel composé de finggills de silicates de calcium hydratés,
dont I'abréviation est €&5,H; ou plus simplement CSH. L’hydratation des phasemlates
peut étre tres rapide et conduire ainsi a une eapéafte d’ouvrabilité. On a vu au 8§2.1.1.2
comment se prémunir contre ce phénomeéne.

Les équations en question ci-dessus sont les ga&/an

CS+H—-CSH+CH
CS+H—- CSH+ CH

Dans un ciment, il est préférable d’avoir un minimde CH et un maximum de CSH car
ces derniers étant en forme de baguettes, ilsref@étent plus facilement et diminuent la
porosité du mélange apres la prise. En généraprtgsortions sont d’environ 75% de CSH et
25% de CH.

La résistance du ciment apparait progressivemeobans du processus d’hydratation. La
résistance finale est due en grande partie aix af GS. Les GA et CAF participent de
maniere marginale a la résistance a long termeétstance dépend également du rapport
E/C. Steechiométriquement, un rapport de 0,25 sitffir hydrater tous les grains de ciment.
En pratique, on préfere utiliser un rapport E/C imum de 0,4 de maniere a assurer une
maniabilité minimale et pour tenir compte du phéeomd’adsorption.

On distingue cing périodes principales lors dediaation du ciment [3] :

= Période de gachagerencontre entre les grains de ciment et I'eaudissolution
est rapide et exothermique. Les sulfates de calcéagissent avec I'alumine et la
chaux pour former de I'éttringite. On assiste égelet a la formation de CSH.

» Période dormante I'éttringite formée a I'étape précedente entdesealuminates
et en diminue I'hydratation.

= Période de prise une fois la concentration en sulfates devenap taible, on
assiste a I'hydratation desE et GS pour former des CSH et CH. A partir de
cette période, la pate de ciment devient moinsailer

= Période de ralentissementes grains de ciment sont recouverts d’'une ceuch
d’hydrates de plus en plus épaisse qui ralentipragression de l'eau vers
I'interface de réaction. C’est la raison pour ldtgien observe une diminution de
la vitesse d’hydratation.

= Période de diffusion celle-ci est contrélée par les phénoménes diisitiin
entrainant peu a peu la formation de produits hgdra




Partie | — Résumé de la bibliographie

2.2 Les fillers calcaires

Selon le Groupement Belge du Béton [2], les fillsmnt « des matériaux a caractere
inerte, pouzzolanique, ou hydraulique latent, fieatrdivisés (généralement plus fins que 80
Km), qui sont ajoutés au béton pour améliorer wer$apropriétés. Tant les propriétés du
béton frais (consistance, ouvrabilité,...) que duobédurci (résistance, permeéabilité,
couleur,...) peuvent étre modifiées par I'ajout d'@delition minérale ».

Il existe deux types d'additions. Les additiongyge | sont des matériaux inertes ajoutés
afin de compléter le squelette granulaire des Isetbes additions de type Il réagissent quant
a elles par le biais d'une réaction pouzzolanidugéraulique. Dans ce cas, on peut prendre
en compte leur participation a la réaction paridéstd'un coefficienk.

Les fillers calcaires proviennent essentiellementiddustrie de production de la chaux,
de I'extraction de granulats calcaires ou encoréimigustrie des pierres ornementales. Deux
procédeés principaux sont utilisés : par voie seshpar voie humide. Le premier consiste
successivement en un concassage/broyage, suivicdiblage, pour finalement terminer par
un dépoussiérage. Les fillers produits par voie idensont issus du sciage ou polissage des
roches ornementales ou de la phase de lavageealaas tle la production de granulats. [3]

Les fillers calcaires sont généralement utilisém afe combler le déficit en fines
particules dans la courbe granulométrique des arerét bétons. lls permettent d’améliorer la
fluidité ainsi que la stabilité du béton frais. ¢lsmblent également les vides qu’il y a entre les
grains de ciments, diminuant les espaces librese asgux-ci et ainsi la demande en eau.
L’addition de fillers calcaires permet égalemerardéliorer la compacité du béton.

Cet apport en éléments fins pourrait égalementréafisé en augmentant la quantité de
ciment mais dans ce cas, le dégagement de chalsude la prise, le colt du mélange ainsi
gue le retrait au moment de la prise seraient plysortants que lorsqu’on utilise des
additions comme les fillers calcaires.

La présence de matiéres organiques a tendanceraentgy la surface spécifique et
accroit ainsi la demande en eau des fillers.

Les effets des additions minérales sur la commpositi’'une pate de ciment se font a
plusieurs niveaux :

= Effet pouzzolanique :

Il s’agit de la capacité d’'un produit a former deSH a partir de CH. En effet, on a vu
plus haut (§ 2.1.2) que la réaction d’hydratatiencéiment produit du CH. On a également
souligné l'intérét de réduire cette production detlandite pour des raisons de compacité. En
présence de silice, ces CH permettent de formelC&#4$. Dans le cas des fillers calcaires,
cette réaction n’est pas possible puisqu’ils ndieanent pas de silice.

= Effet filler :

Comme précisé plus haut, les fillers completentpéatie inférieure de la courbe
granulométrique, ce qui entraine une influencelesipropriétés de la pate de ciment tant a
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'état frais qu'a I'état durci. Cet effet est pldacilement mis en évidence dans des
compositions ayant une carence en éléments fins.

Selon Yahiaet al[4], pour un rapport E/Edonné, I'addition de fillers calcaires jusqu’a
un certain niveau n’affecte pas la fluidité du mél. Par contre, a partir d’un certain dosage
critique, I'incorporation de fillers engendre unggementation de viscosité du mortier. En fait,
I'addition excessive de fines particules augmemtendniere importante la surface spécifique,
ce qui conduit a une augmentation de la demandaempour une méme maniabilité.

lIs expliquent que le remplissage des vides pewdianer 'arrangement des particules du
systeme, assurant une meilleure contribution drilee gachage pour réaliser une maniabilité
adéquate du meélange. Cependant, au-dela d’'un sgtique, la viscosité du meélange
commence a augmenter. Deux phénomeénes permetxyliquer ceci. Premiérement, au-
dela du seuil critique, on obtient un arrangemeakimum des particules contenues dans le
mortier et cela augmente sensiblement la viscoditémélange. D’autre part, il existe
eégalement une augmentation des frictions entreicplgs dues a une augmentation des
contacts solide-solide.

Bessa [5] explique que I'effet bénéfique de I'amditde fillers est dO au fait que, si les
particules de fillers peuvent s’intercaler dansgeses du squelette granulaire, elles liberent
ainsi I'eau initialement présente qui peut désosnagir comme lubrifiant.

= Effet physico-chimiqué :

On ne peut pas parler de réaction hydraulique ozzmanique mais, selon Péraal[6],
la présence de fillers calcaires accélere la disisol des GS.

Escadeillas [7] explique gu’en présence de cimlestfillers calcaires vont réagir pour
former des carboaluminates de calcium hydratésoliderve également une accélération de
I'hydratation du ciment en présence d’eau par geation activée par des C-S-H. Il explique
qgue ce phénomene est di a la multiplication des sle nucléation. Ce dernier effet n'est
constatable qu'a court terme. On observe enfinrédection de 'auréole de transitfon

L’effet physico-chimique a pu étre mis en évidepee Bessa [5]. Le fait de travailler a
maniabilité constante lui a permis de laisser dé téffet filler. Si on considére un taux de
remplacement volumique du ciment par des fillerfcatee limité (< 30%), I'essai de
perméabilité a 'azote montre des valeurs relateeintonstantes. Or, puisque la quantité de
ciment diminue, cela prouve bien qu’il existe ufeephysico-chimique : I'effet structurant
des fillers calcaires a pour conséquence de gamdergrande partie de la résistance des
liasisons de la pate de ciment et évite I'apparitidd nouvelles interconnexions entre
capillaires, et ce, malgré la diminution du voludeeciment.

! Les conventions de notation sont les suivantes majuscules sont pour les masses et les minassié pour
les volumes.

2 Effet lié & la modification des forces interpautiires.

¥ Auréole de transition : « Zone de pate entouresigranulats et assumant la liaison entre ceuklei aeur de
la pate de ciment » [8].
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D’aprés Galliaset al. [9], lorsqu'on 4
travaille @ maniabilité constante, I'ajout de ,, |
fillers calcaires entraine une augmentation
de la demande en eau. Des expériences orit |
éte réalisées sur plusieurs types de fillers;
afin de mettre en évidence les paramétres

—+—CAS

| [ cal

influencant la demande en eau. Il en ressort A—
gue la surface spécifique n’est pas le sefuhs gop
parameétre déterminant. S'il est vrai que Ea | 4}82”;
demande en eau augmente avec la surface |+Dw
spécifique, la forme des particules joue > i ::f}:’]l
également un réle non négligeable. Les,, —opa|
= OpiB

particules dont la forme s’apparente a une
sphére présentent moins de frictions que™
les particules angulaires. Elles ont alors unos
impact moins négatif sur la demande en | ,
eau du mélange. Le graphique de la , 0 40 @ 50 100
Figure 1 représente la relation entre la FACHE) (v %)

demande en eau en anCtIOI’] de la_ te.n.‘Figurel—ReIation entre demande en eau et tendillee [8]

en filler de la pate de ciment a maniabili

constante. On constate qu'’il n’y a aucun minimusspnt. On ne peut donc pas trouver une
teneur en filler pour laquelle la demande en eam@smale. Selon les auteurs, il est possible
que la perte d'arrangement des particules soit @lda répulsion entre ces derniéres. |l
semblerait que les vides entre les grains de cimensoient pas comblés par les fines

particules comme escompte.

Le projet Filltech [3] a notamment permis de me#reévidence le fait que si le filler
calcaire en contient, les particules d’argile agméscomme rétenteur d'eau et tendent a
augmenter la quantité d’eau nécessaire a I'écoulemes fillers. Si on considére I'essai
BétaP, cela revient a dire que le coefficiBptaugmente.

L’analyse de la conductivité électrique a égalemgaitmis d’avancer le fait que la
substitution d’une partie du ciment par des filleatcaires a pour conséquence de diminuer la
période dormante de I'hydratation du ciment. Ctdtedst d’autant plus marqué que le taux de
substitution augmente. Cette augmentation de éssét d’hydratation a également été mise en
évidence par Nehdi [10]. Il expligue que la cal@taurrait constituer un substrat préférentiel
pour la germination et le développement des preddihydratation, accélérant ainsi le
processus d’hydratation.

Bigas et Gallias [11] ont montré qu’il existe umdation simple entre le rapport e/f et la
surface spécifigue BET dans le cas des particidderthe sphérique et angulaire mais que ce
n'est plus le cas en ce qui concerne les partiqulégulieres. Plus la surface spécifique est
importante, plus le rapport e/f est important poamserver une ouvrabilité identique. Ceci est
en désaccord avec le modele d’emboitement thégrpreselon ce dernier, le mélange de
deux matériaux granulaires dont la taille des palets se situe dans un certain rapport devrait
augmenter la densité du mélange. Cependant, l€sierpes montrent que ce n’est pas le cas
en pratique car la densité est toujours inférieucelle prédite par la théorie. En fait, en ce qui
concerne les pates contenant peu de ciment, lésoaddninérales s’agglomerent a cause de
forces capillaires et cela entraine une perte déétalment des particules.
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Les fillers calcaires sont notamment utilisés di@ss g
bétons pour deux raisons principales. Tout d’abci:lrd,’ETA
s’agit d’additions dont la granulométrie est d’'unire de o
grandeur comparable a celle du ciment. On saitdzuns f
le cas des bétons autoplagants, on a habituellemé
tendance a augmenter la quantité de ciment de reaaie ¢

T

d'illustrer cela est de considérer la procédureisyiour la %
composition d'un béton par la méthode de DreuxsSeri 47
08
Le choix de la quantité minimale de ciment seg'
détermine au moyen du graphique illustré sur laifeig. S e
On remarque qu'une fois le rapport E/C fixé (au emoge 20 40 6o Bo loe l2o T
la relation de Bolomey), la masse de ciment pameNérigyre 2 -Détermination de la quant
cube de béton se détermine en fonction de I'afaisat
désiré au cbne d'Abrams. Plus la quantité de cimr
augmente, plus l'affaissement est important.

de ciment par la méthode de Dreux-
Gorisse [1]

Néanmoins, une quantité importante de ciment acfodement la chaleur d’hydratation
ainsi que le retrait, ce qui peut provoquer desufiss lorsque le béton a fait prise. La
substitution d’une partie du ciment par du fillatcaire permet de palier ce probléme puisque
les fillers calcaires sont moins réactifs et dégagear conséquent moins de chaleur, réduisant
ainsi le retrait thermique en fin de prise.

D’autre part, les fillers calcaires sont moins @uéret moins énergivores que le ciment.
Cela représente un avantage considérable a I'mute co(t des matériaux ainsi que leur
consommation énergétique entre de plus en plusmsideration.

2.3 Les superplastifiants

2.3.1 Caractéristiques

Il s'agit d’adjuvants hautement réducteurs d’eals permettent, sans modifier
I'ouvrabilité, de réduire la teneur en eau d’'un anéje de béton, ou, sans modifier la teneur en
eau, d'augmenter I'ouvrabilité du melange. Actumélat, ils sont considérés comme étant le
5°Mcomposant des bétons tant leur utilisation estul@® courante.

Selon J. Flattet al. [12], en I'absence de superplastifiants, les palei solides ont
tendance a subir des forces attractives dues arpesfode van der Waals, aux forces
électrostatiques ou a des manques d’homogénéitéhdeges surfaciques.

[2; 13] Il existe deux phénoménes permettant ayerplastifiants d’étre bénéfiques au
point de vue rhéologique. En premier lieu, les malés de superplastifiant viennent se fixer
par adsorption a l'interface entre les particulefides et I'eau de gachage. Ensuite, les
superplastifiants forment une couche de chargetivégautour de chaque particule solide. Ce
mécanisme est représenté a la Figure 3. De celéaik particules de ciment ont tendance a se
repousser puisqu’elles ont une méme charge suipdidicCe phénomeéne s’appelleffet
électrostatiqueCela entraine une diminution de la viscositéadpdte de ciment. L’évolution

10
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de la charge de surface permet de suivre l'adsorpdies superplastifiants. Le deuxieme
phénomeéne eseffet stériquequi apparait entre deux couches de polymeéres agssir des
particules voisines. Il résulte de ces deux phémaméine défloculation des grains solides
ainsi qu’une lubrification puisque les frictionslide-solide diminuent. On verra plus loin
dans ce paragraphe que l'importance relative dedeag phénomenes varie en fonction du
type de superplastifiant.

[14] Dans le ciment, les forces coulombiennes ouiitendance a attirer les particules de
ciment entre elles sont dues a la présence de ehargperficielles. Ces dernieres trouvent
leur origine lors du broyage en cimenterie, étapeamnt laquelle la structure du clinker est
rompue. Des flocs peuvent alors se former lorsqae dharges de signe opposé se
rencontrent. Les forces répulsives dudefiet électrostatiquesont causées par l'adsorption
d'ions a la surface des particules de ciment.

L'effet stériqueest caractérisé par un encombrement de l'espatdlelesorte que deux
particules proches ne peuvent s'interpénétrer. €cense essentiellement deux types
d'interaction stérique.

= A courte distance, les forces répulsives de Bomt soes au fait que deux nuages
d'électrons ne peuvent occuper un espace ider(figuneipe d'exclusion de Pauli) ;

= Un autre type de répulsion est causeé par les fatéemues : les chaines de polymére
adsorbées a la surface des grains forment un dbstainterpénétration de ces
chaines cause une répulsion entre les grains.

[15] De plus, I'eau normalement adsorbée sur |as@lsalide est partiellement remplacée
par du superplastifiant. Elle est alors disponfmar fluidifier le mélange.

Figure 3 — Répulsion électrostatique de deux pdescde ciment avoisinantes, d'aprées [2].

[13; 16] On classe généralement les superpladisfian quatre groupes (les dates entre
parenthéses indiquent I'année de mise sur le marché

» Les polycondensats de formaldéhydes et de napbtaléfonés (PNS) (1963) ;

» Les polycondensats de formaldéhydes et de mélanifenés (PMS) (1964) ;

» Les lignosulfonates modifiés (MLS) (1970) ;

= Les autres, incluant les esters d’acides sulfosiques polyacrylates et les
polycarboxylates (années 80).

11
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Les monomeres de ces éléments sont représent&sgaita 4.

‘ N SogMa

HCO, OH

| |
\:\ \>M/\t { __CHE—T “’HZ—T
__O‘<‘\ fH ;/:\\\\ >7— (l_“,:O T:O
— 0 \ — Omla OR
4\\—// “sogna - - - =

L RO _n R=oxzvde d%thylene par exemple

Lignosulfonate modifié Polycarboxylate
Figure 4 — Superplastifiants [13]

[13; 17; 18; 16] L'effet électrostatique est prédoamt dans le cas des PNS et PMS. Au
contraire, on observe que c’est I'effet stériquelgunporte pour les polyacrylates. Ceci est
da a leur faible densité de charge.

Ce phénomene a également été mis en évidence panddic et Jolicoeur [15]. lls
ajoutent que l'adsorption améliorée des PNS sumgtams de ciment est due a la grande
ressemblance entre les groupes sulfonates des PMNS ®ns sulfates (qui, rappelons-le,
jouent le role de régulateurs de prise). Ces demrposes réagissent en effet avec les
aluminates pour former de I'éttringite ou un pracanalogue. Les mesures du potentiel zéta
leur ont permis de mettre en évidence le fait qas imolécules de PNS agissent
principalement par des forces de dispersion élstettigues tandis que les molécules de PC
induisent des répulsions entre particules par stgique. Cet effet n’apparait qu’a tres courte
distance. Cette observation est en accord aveua’'agapnce Perche [13].

Selon Ramachandran [19], le§A adsorbent rapidement les superplastifiants. Au
contraire, les silicates de calcium en adsorbemt guantité bien plus modeste et moins
rapidement. F. Perche [13] souligne le fait quesiggerplastifiants sulfonés et polyacrylates
s’adsorbent plus facilement sur les aluminatigl (et C,AF). Ces observations sont mises en
évidence a la Figure 5. Elle expliqgue que ce phémmmest d0 au fait que les
superplastifiants, de charge négative, s’adsorbenpréférence sur des surfaces chargées
positivement. Or, des mesures de potentiel zétagteent de mettre en évidence une surface
chargée positivement dans le cas des aluminatesagement aux phases silicates.

12
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Figure 5 — Adsorption de PNS sur des constituaydsauliques du ciment [20]

Enfin, de maniére générale, on remarque que lesrglagstifiants ont tendance a retarder
la vitesse I'hydratation du ciment [13].

F. Perche [13] décrit également la courbe d’adsmmptes superplastifiants. Cette courbe
(Figure 6) détermine la quantité de superplastifeatsorbé en fonction de la quantité ajoutée
dans le mélange. Selon F. Perche, on peut y disgmg domaines :

Domaine A : la relation entre la quantité de sulastfiant ajouté et adsorbé est
linéaire. Le coefficient angulaire de la droite etétine « I'affinité du polymeére
pour le matériaux ». Les sites d’adsorption sortildemment accessibles aux

polymeres ;

Domaine B : la courbe commence a s’incurver venga®, traduisant le fait que
les sites d’adsorption sont plus difficilement asibles ;

Domaine C: la diffusion des polymeres est de pdus plus ralentie car
I'encombrement stérique ne cesse d’augmenter. iRawra, le nombre de sites
d’adsorption continue de diminuer. A la fin de eefthase, la quantité de
superplastifiant adsorbé se stabilise a une valéguilibre ;

Domaine D : on atteint une valeur plateau de lantiiéga de superplastifiant

adsorbé.
A B

C

D

+ Ll

//"

SP adsorbé (ng/'g)

/,'-’—/f"?f—“_‘

SP ajonté (mg polymére / g poudrey

Figure 6 — Courbe d’adsorption d’un superplastiffas]
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2.3.2 Facteurs influencant I'efficacité des superplastifints

Plusieurs facteurs influencent I'efficacité desespgastifiants [2] :
= Le ciment

A maniabilité constante, plus les grains sont fplas il faut ajouter de superplastifiant.
L’efficacité du superplastifiant dépend égalemeantfacteurC;A/CaS0,. Plus ce rapport est
élevé, moins I'ouvrabilité sera augmentée.

* Le rapport E/C

Pour un méme dosage en superplastifiant, la mditéalie la pate sera augmentée
lorsqu’on augmente le rapport E/C.

= Le moment de I'ajout

L’action des superplastifiants est tributaire dunmeot auquel on les ajoute au mélange.
lIs sont moins efficaces lorsqu’ils sont directemajoutés a I'eau de gachage. En retardant
quelque peu leur ajout, on laisse le temps awat@dfde contrbler I'hydratation diyA. Les
superplastifiants vont s’adsorber plus facilememtas aluminates tandis que I'adsorption sur
les grains de £S5 et GS se produit moins rapidement. Ce phénomene eBta&xe par le fait
que les aluminates ont un potentiel zéta posiifit@irement aux silicates [13].

» La présence d'additions

En insérant de fines particules dans les mélangegyeut supposer qu'une partie du
superplastifiant s'adsorbe a la surface de ceseélismCette interaction n'est pas reprise dans
les fiches techniques des superplastifiants eedtrdonc pas possible d'en tenir compte lors
de la formulation des bétons. Ce travail vise aa#ner que les superplastifiants agissent sur
le comportement des fillers calcaires.

2.4 L’interaction entre le ciment, les superplastifiant et les fillers
calcaires

Nehdiet al[21] ont montré que le remplacement de 20% de dipandu filler calcaire
(dont la taille moyenne des particules est relatieet petite : 0,7 um) réduisait Iégerement la
demande en superplastifiant pour une maniabilitgstamte. Ces travaux se sont effectués
avec un rapport E/C faible (0,33). lls expliquentilgexiste des forces d’origine colloidale
qui résultent d’interactions mutuelles entre patts et sont affectées par la polarisabilité de
'eau. Lorsque les forces de van der Waals entse geins de ciment et les forces
électrostatiques sur les surfaces des particuledfinks du filler sont dominantes, il en résulte
une attraction qui pousse a la floculation. Partregren présence de superplastifiant a la
surface des grains de ciment, il se crée une rnépukt les particules sont empéchées de
floculer. Dans ce cas, le filler calcaire peutuefhcer les forces électrostatiques en fonction
de sa minéralogie et de ses charges superfici€lles.les particules de filler sont petites, plus
il leur est facile de s'interposer entre les grdm€iment et leur effet en est donc amélioré.

14
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Mikanovic et Jolicoeuff15] ont montré qu’en présence de ciment, les PC sard
efficaces que les PNS. Par condansune pate constituée exclusivement de fillers cade
et pour une méme ouvrabilité, il faut tres légérenmns de PNS que de PC. L'effet de
deux superplastifiants est donc presque le m(sur les fillers calcairesmalgré un mode
d’action différenf comme souligné at2.3.1.

Selon Nehdi [10]en remplacant une partie dument par du filler calcaire, cdernier
permet de réduirde dosage nécessaire superplastifiant si on travaille a maniabil
constante. Plus la granulométrie est fine et piusalix desubstitutiol est élevé, plus la
maniabilité de la pate eatmélioré. Ceci est en accord avec les observations deliet al.
[22] puisqu’ilsexpliquent que les ciments contenant du filler @iaécdemandent moins d’'e
que les ciments purs malgré leur plus petite gaanatrie

Nehdi met en évidence le fait que les fillers caéssentranent une perte de maniabil
plus rapide (dans le tempg)ie dans le cas de bétons ne comportant pas ats fithicaires. |
souligne également querkqu’il y a une certaine quantité MgO dans le filler calcaire, |
viscosité de I'échantillonaugment. Ce constituant chimiguesemble avoir un impact
défavorable sur l'efficacité du superplastifiantlisé pour les manipulations, a savoir
polyacrylate. Cette observation est illustrée swgrbphique de IFigure 7

T T 1 R

1200 fe 7/,4
1000 frsmpeciidetouil

800 /

400 i e e i el R e
EDD P e e / L e e L e B -1 et e o et g | L o e g

o Qe e i it M ) L B T AN e e

0 1 2 3 4 5 8 7
MgO content [%:]

Viscesity [Pa.s x 107

Figure 7 —Effet de la proportion de MgO sur la viscosité d&éahantillon de carbonate de calci[10]
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3 Caractérisation rhéologigue des coulis

La rhéologie vise a étudier I'écoulement des meig&rien déterminant la relation qui
existe entre la contrainte et le taux de cisaill@in€ette relation s'exprime sous la forme
d'une loi appeléi de comportement

3.1 Comportements rhéologiques des fluides

Il est intéressant de définir plusieurs notionsrguiendront par la suite [14; 23] :
= Contrainte de cisaillement[Pa] :

Il s'agit de la contrainte qui s'exerce tangermmint sur toutes les sous-couches lorsque
celles-ci sont animées d'un mouvement différentiel.

= Vitesse/taux de cisaillemen{1/s] :

Il s'agit de la variation temporelle de la déforimatde cisaillement. Physiquement, elle
représente la vitesse de déformation entre dewscsmuches du fluide.

» Seuil de cisaillement, [Pa] :

Le seuil de cisaillement est la contrainte minimalenposer au fluide pour permettre le
mouvement de celui-ci.

= Thixotropie :

On distingue la vraie thixotropie de la fausse dlvigpie. La premiere concerne une
diminution réversible de la viscosité apparenta dluide. Elle peut étre mise en évidence en
sollicitant un fluide a vitesse de cisaillement stamte dans le temps. Au niveau du
comportement rhéologique, on observe un phénoméystérésis dans le rhéogramme. Par
opposition, la fausse thixotropie n'est pas un ph@me réversible. C'est le cas des pates
cimentaires dont la structure initiale ne se refojamais parfaitement.

Rappelons a présent quelques comportements quedionrencontrer en étudiant la
rhéologie de matériaux. La Figure 8 illustre cdtdints comportements. liereprésente la
contrainte de cisaillement du fluide et je représente le gradient de vitesse. On peut
rencontrer différents types de comportements rlggqles :

» Les fluides de Newtosont caractérisés par une relation proportionresitee la
contrainte de cisaillement et le gradient de véess loi modélise notamment le
comportement de l'eau :

T = WUy
» Les fluides pseudo-plastiquesit une contrainte de cisaillement qui diminue a
mesure que le gradient de vitesse augmente. Ceti giee expliqué par un
arrangement des particules lorsque celles-ci sasg¢gren mouvement et cela a
pour conséquence de diminuer la viscosité du meélang

T=WyHn<l1
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» Les fluides visqueux dilatantont caractéristiques des fluides chargés dont les
particules solides entrent en contact les unes &g@utres. Ces interactions
provoguent une résistance a I'écoulement :

T=uy"n>1
» Les fluides de Binghamwnt un comportement comparable aux fluides de biewt
si ce n'est que I'ordonnée a l'origine est norenull
T =T+ Wy

» Les fluides rhéoépaississantairactérisent les fluides de Bingham fortement
chargés. Les déformations entrainent des chocs patticules, ce qui provoque
une résistance a I'écoulement :

T=Ty+usy" ,n>1

» Les fluides rhéofluidifiantsont constitués de particules qui s'organisenesune
gu'on augmente le gradient de vitesse, a l'ingaredqui peut étre observé dans le
cas des fluides pseudo-plastiques :

T=Ty+ Uy n<1
En regle générale, les pates de ciment ont un caerpent rhéofluidifiant.

T 5
6 1 Newton
4 2 Pseudo-plastique
3 Visqueux dilatant
3 4 Bingham
5 Rhéoépaississant
1 6 Rhéofluidifiant
2
v

Figure 8 — Courbes d'écoulement des fluides, d'dpdds

Dans le but de comparer plusieurs fluides diff&senh approche le comportement réel
du fluide au moyen d'une loi de comportement. llegrste plusieurs dans le cas des coulis
cimentaires [25], dont les lois de :

= Bingham :
T=Tpt Up - 14
= Bingham modifiée :
T=Tg+ Uy ¥V +c-y?

T:T0+ﬂoo']}+2'\/roﬂoo'\/?

T=7To+ Ve

= Casson:

= De Kee':

= Herschel-Bulkley :
T=T10+K-y"

T="1o+ 2 [Tolp V¥ %

* Yahia-Khayat :
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ou t estlacontrainte de cisaillement ;
T, estla contrainte de cisaillement a l'origine {$eu
K, estla viscosité plastique ;
¢ estune constante (sans signification physique) ;
U €stla viscosité apparente a haut taux de ciszeii ;
a  estune constante dépendant du temps ;
K estla consistance ;
y  estle taux de cisaillement ;
n  estla puissance représentant la déviation jpgioraa un comportement de Bingham.

Les deux lois utilisées dans le cadre de ce traoai les lois de Bingham et de Herschel-
Bulkley. L'avantage de la loi de Bingham est quedarametres peuvent étre déterminés de
maniére explicite, la loi étant linéaire. Il s'agih outre d'un modéle simple et aisément
compréhensible. La loi d'Herschel-Bulkley étant 4tiagaire, elle nécessite I'utilisation d'un
programme pour la détermination de ses constalBtiesa pour avantage de tenir compte du
comportement non linéaire des coulis pour les abssi proches de l'origine et représente
donc le coulis de maniére plus fidéle que la loBdegham.

3.2 Essais de caractérisation des pates

Il existe un grand nombre d'outils permettant deact@riser le comportement
rhéologique des fluides. lls ne permettent néanspes tous de fournir la méme quantité
d'information. La suite de ce paragraphe reprendceriain nombre de ces essais en
expliquant leur principe de fonctionnement.

3.2.1 Méthode de la pate lisse [3; 26]

L'essai consiste a ajouter
progressivement de I'eau a un
poudre  placée dans ur™
mélangeur et a en observer le
changements d’état rhéologique
Dans un premier temps, la péat
forme un certain nombre des
petites boulettes n'adhérant pas
aux parois du malaxeur. En fait
I'eau prend petit a petit la place
de l'air au sein du mélange. Il e
résulte des forces capillaires
Lorsqu’on augmente la quantité
d’eau, la pate forme des boule
de plus en plus grosses.

Finalement, lorsqu’on a ajout(
suffisamment d'eau, la pate
adhére aux parois du mélangeur, c'est ce qu’onligppitat de pate lisseDans cet état, la
porosité intergranulaire est completement rempkaul A cet instant, le rapport E/C éat
demande en eau

Figure 9 — Etats rhéologiques successifs des [pétas4 = « pate lisse »)
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Les photos de la Figure 9 reprennent les difféseptapes rhéologiques par lesquelles
passe la pate au fur et a mesure que I'on rajautealu.

Legrand [26] a étudié le comportement rhéologigagdtes cimentaires pour lesquelles
il faisait varier la concentration solide des mé@les Cette derniere est définie comme suit :

Ve + Vg

C

Ses travaux ont permis de mettre en évidence denceatrations critiquescC; (appelé
seuil d'instabilité) e€,; (seuil de dilatance). Ces concentrations criticpeed telles que :

= SiC < (; : le comportement rhéologique est du type rhédifiant ;

» SiC = C,4 : le comportement rhéologique est du type rhés8ssant ;

» SiC; < C < Cy:le comportement rhéologique est instable etdeétdes courbes
est trés imprécis.

L'état de péate lisse coincide avec l'apparition gliénomeéne de dilatance, correspondant
a une compacité maximale du squelette granulaire.

C4 |= ¢tat de péte lisse

Augmentation de la
concentration en solide

¥
Figure 10 — Evolution du comportement rhéologigaedtes en fonction de la concentration en solide

Cet essai ne permet pas de déterminer le comparternéologique des coulis mais
fournit essentiellement une information sur la reamidont les particules s'emboitent entre
elles.
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3.2.2 Essais a l'aide d'un rhéometre

Le rhéometre est un appareil de trés grande poécpgrmettant de fournir les résultats
les plus complets d'un point de vue rhéologiquetHemorie, il serait possible de déterminer
les résultats des autres essais au moyen de ceumsfpar le rhéometre.

Le rhéometre utilisé dans le cadre de ce travdiase sur le principe de I'écoulement de
Couette (écoulement entre deux plaques). Il s@git rhéométre rotatif a cylindres. L'étude
théorique se base sur plusieurs hypothéses [24] :

= |e mouvement du fluide entre les cylindres est imtatire, laminaire et
bidimensionnel ;

= [|'écoulement est exclusivement tangentiet,. il n'y a ni composante radiale, ni
composante axiale. Les lignes de courant sont laires dans un plan
perpendiculaire a I'axe des cylindres, ce qui sentend que la force centrifuge est
négligée. Cette hypothése n’est donc valable quelps faibles vitesses de rotation ;

» iln'y a pas de glissement aux parois des cylindres

» |e fluide est incompressible et indépendant du eemp

Les conditions aux limites doivent étre prises empte afin de faire le lien entre le
modéele théorique et la réalité.

L'essai consiste a imposer une vitesse de rotatiozylindre intérieur (rotor) de maniére
a obtenir un couple constant.

Il existe un certain nombre de rotors différentsitde domaine de validité couvre des
plages différentes de contraintes et taux de tBsaéint. Lorsqu'on étudie le comportement
rhéologique d'un fluide, il convient de s'assunépq est bien dans le domaine de validité du
rotor. Les principaux rotors utilisés dans le cas doulis cimentaires sont les cylindriques et
les rotors a vanne. L'état de surface des rotdisdcigues a une grande importance car il faut
s'assurer gu'il n'y a aucun glissement entre & gitle coulis (cf. hypothése n°3 ci-dessus).

Il convient de rester prudent lors de son utilmatafin de s'assurer qu'on mesure bien ce
qgu'on pense mesurer. En effet, on verra par |l& switun certain nombre d'incidents peuvent
perturber les résultats obtenus, comme des phéramanlocalisation ou de glissement.

Le rhéométre est un outil de grande précision heede déterminer tous les paramétres
de comportement des fluides. Il est cependanctréteux et difficilement transportable.
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3.2.3 Essai BétaP [27; 3]

Cette méthode vise a déeterminer la demande en . 70
eaup, d'un mélange. Celle-ci est mesurée de manier
indirecte. L'essai consiste a mesurer I'étalement
d’'une pate a différentes teneurs en eau de maaiére
extrapoler cette valeur par régression linéairgqyiss 4
I'abscisse nulle. Pour ce faire, on dispose d'amdr
de cbne métallique représenté a la Figure 11.

Le tronc de cbne est placé sur une surface plane. | 100 |
On le remplit de la pate, on le souléve et on meesur
I'etalement du coulis. Ce dernier peut ensuite €~ S i )
caractérisé par son diamétre, qu'on obtient erafiic '9ure 11— Dimensions du cone, d'apres [24]
la moyenne algébrique de deux diameéti
perpendiculaires entre eux. Ce parametre condu

déterminer le facteuR :
D 2
) ~1

R= (155

100

On reéitére I'opération de maniére a avoir le fact& pour quatre valeurs de E/F

différentes. On procede ensuite par régressiomili@égour obtenir 'ordonnée a l'origine de
la droite. Celle-ci représente la demande en ieaug facteur BétaP).

L’essai est effectué pour quatre valeurs de effgrdifites et les diamétres d’étalement
doivent étre compris entre 140 et 245 mm. A

L’équation de la droite est donc :

Ww _
V_p—ﬁp‘}‘R'Ep. ﬁp

Figure 12 — Graphique typique @y

B, représente le rapport de rétention d’eau, quit ttempte de I'eau adsorbée sur la
surface de la poudre ainsi que I'eau nécessaire gmubler les vides de maniére a fournir
aux particules une lubrification tout juste infénie & celle qui leur faudrait pour se mouvoir.

E, est le coefficient de déformation. Il s’agit d'umeesure de la sensibilité des
caractéristiques de la fluidité de la pate a I'aagtation de la quantité d’eau.

Il est a noter que les superplastifiants ont teadandiminuer les valeurs @g et deE,
du ciment portland.

Cet essai est peu codteux en matériel, mais asggeux en temps et relativement
difficile a réaliser pour des mélanges contenarst slgperplastifiants car la pente est tres
faible.
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3.2.4 Essai au cbne de Marsh

Selon la norme NF P18-358, le cone de Marsh a €& pour controler la viscosité
apparente des mortiers de ciment et des coulissaieconsiste a mesurer le temps
d'écoulement d'un coulis par l'ajutage disposéatiepinférieure d'un cone (Figure 28). Ce

temps donne une idée de la maniabilité du coulis.

Selon Nguyen [28], il est possible de déterminetelaps d'écoulement d'un fluide au
cbne de Marsh a partir de ses parameétres rhéokgjididerschel-Bulkley. Pour ce faire, il
s'est basé sur des modeles d'écoulement ainsiwjudes modélisations numériques. Les
formules analytigues sont reprises en Annexe 6.niNé&s, la relation n'étant pas
biunivoque, il n‘est pas possible de déterminertrigis parametres rhéologiques d'Herschel-
Bulkley (considérés comme indépendants) a parttethps d'écoulement au céne de Marsh.

Bien que fournissant moins d'information que leorhétre, il est assez rapide et
facilement transportable. Il permet également deparer aisément deux coulis sur base d'un
seul parametre (le temps d'écoulement).

3.2.5 Essai d'étalement

Un essai d'étalement consiste a remplir un troncée avec un coulis, a le soulever et
mesurer |'étalement de celui-ci sur une plaque. @dmante consiste a mesurer l'affaissement
du coulis. Le choix de la mesure s'effectue entfonale la maniabilité du fluide : si celle-ci
est grande, il est plus précis de procéder a ureimaeal'étalement. Au contraire, lorsque le
coulis ne s'étale presque pas, une mesure d'&ffiaésd s'avere plus judicieuse.

Selon certains auteurs, il est possible de détemhnseuil de cisaillement en connaissant
I'étalement d'un coulis, et ce quelle que soitéangétrie du cone utilisé [29]. Il existe un
certain nombre de formules qui different entreseiesentiellement par le coefficient

pgQ?
re=a- 29 ®

225 14
a=—,—,..
128" 8 . .
p est la masse volumique du coulis ;
g est l'accélération de la pesanteur ;
Q est le volume de coulis versé dans le cone ;
R est le rayon d'étalement.

ou

)

On remarque que I'étalement est principalement égpdr la valeur du seuil de
cisaillement et la masse volumique. En effet, loeste cone est souleve, le coulis est soumis
a l'action de son poids propre. Si la contrainteulténte est supérieure au seuil de
cisaillement, on observe alors un affaissementcdmatrainte au sein du matériau diminue
donc puisque celui-ci se tasse (la charge vertidatgnue). L'étalement continue jusqu'a ce
que la contrainte générée par la gravité ne degassde seuil de contrainte. On peut donc
conclure que I'écoulement sera favorisé a la basedde puisque c'est a cet endroit que la
contrainte verticale est maximale (la colonne sigpée de matériaux y est plus importante).

Les avantages et inconvénients de cet essai sorgacables a ceux du céne de Marsh.
On peut ajouter que la valeur de I'étalement est perturbée en cas de présence d'un
grumeau, contrairement au cas du céne de Marskeogventuels grumeaux modifient de
maniére non négligeable le temps d'écoulementxpeiturbent le flux dans I'ajutage.
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PARTIE II ;
EXPERIMENTATIONS

Le premier chapitre de cette partie vise a présdate caractéristigues des matériaux
utilisés dans le cadre de ce travail. Ensuite, isenau point des protocoles d'essais sera
présentée et les résultats des manipulations semsnén évidence. La discussion de ceux-ci
est quant a elle présentée dans la partie Ill.
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4 Description des matériaux

4.1 Le ciment

Il s’agit d’'un ciment CEM 1 52,5 N de la marque Eioh. La masse volumique absolue
mesurée a l'aide d’'un pycnometre est3d®1.5 kg/ms3 Celle-ci a été déterminée a l'aide du
pycnométre MultiVolume Pycnometer 1305

Une granulométrie laser a été effectuée de mangradéterminer la courbe
granulométrique du ciment (Figure 13 et Figure 14).modéle mathématique utilisé étant
celui deFraunhofer les grains sont considérés comme des disques gilajpaques. Seule la
diffraction est prise en compte dans les mesuradiniite inférieure du domaine de validité
de cette théorie varie en fonction du diametrepdgscules et de la longueur d'onde incidente
et est comprise entre 1 et 10um pour les matéigauxants du génie civil. Dans le cas du
ciment, la précision n'est donc pas tres élevés aras des plus fines particules. [3; 30]

=)
=3

©
=1

80 Dx [pum
10 | 30 90
70 224 | 14.11

Passant cumulé [% vol]
=
2

o
=1

40

30

20

10

0
0,01 0,10 1,00 10,00 100,00 1000,00
Quverture du tamis [um]

Figure 13 — Courbe granulométrique (passant cundul&iment utilisé

Passant partiel [% vol]

0,01 0,10 1,00 10,00 100,00 1000,00
Ouverture du tamis [pm]

Figure 14 — Courbe granulométrique (passant ppdietiment utilisé

* Voir fiche technique en Annexe 1.
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4.2 Les fillers calcaires

Trois types de fillers calcaires ont été sélectéman fonction de leur granulométrie et de
leur composition minéralogique de maniere a pouv@udier l'influence de plusieurs
parametres :

= M1342: Il s'agit d'un filler calcaire pur issu de laoduction de la chaux dont le
procédé de production est par voie seche ;

= M1348: Sa finesse est élevée et il contient une certgirantité d'impuretés. Son
procédé de production est par voie humide : ilistign résidu de sciage de roches
ornementales ;

= M1357: Ce filler contient une certaine quantité d’aggiLe procédé de production
est par voie humide et est issu de la phase dgddaeas de |'étape de broyage de
granulats.

Les deux derniers fillers sont moins purs que krper car la production de la chaux
nécessite une teneur en calcaire proche de 100%oAwaire, la production de granulats et
de roches ornementales n'ont pas besoin d'unepteié. L'intérét du choix de ces fillers est
de mettre en évidence les effets de la présenaesiénpuretés sur les comportements des
coulis. Il est en effet connu que la présence ikar@ctives a tendance a jouer le rble de
rétenteur d'eau.

Ces fillers ont été entierement caractérisés damsdjet FILLTECH [3]. Le Tableau 3
reprend certaines de leurs propriétés mises ereméegddans le rapport final.

Tableau 3 — Caractéristiques principales des filléifisés [3]

Fillers Type MV réelle Calcite Quartz Dolomie Blaine] BET Granuiétrie laser [um]
[kg/m?3] [%] [%] [%] [cm2/g] [m2/g] D10 D50 D90
M1342 Sec 27155 99,5 0,0 0,5 4804 1,3 15 189 173
M1348 Humide 2718,1 94,5 1,8 3,7 772( 4,0 1)2 6,8 5,64
M1357 Humide 2739,6 86,0 6,5 7,5 614( 5,7 1}4 89 954

Pour rappel, la surface spécifique Blaine se déterran mesurant le temps mis par un
gaz pour traverser un échantillon de poudre poaralmarge variable. En revanche, la surface
spécifiqgue B.E.T. se mesure en déterminant la g@at gaz adsorbé sur les particules de
poudre. Pour ce faire, on utilise I'isotherme dagéion déterminée expérimentalement.

La Figure 15 représente les courbes granulomésigpassant cumulé) des fillers
utilisés. On remarque sur la Figure 16 que la doanétrie des fillers est plus étendue que
celle du ciment. De plus, la courbe granulométriqaece dernier est complétée vers le bas
par les fillers.
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Courbe granulométrique

passant cumulé
(% vol)

100

90 4

80 4

70 4

60 4

50 4

40

30 4

20 4

10 4

0

01 1 10 100 1000

[ -M1342 +-M1348 —=-M1357 —Ciment | dl?f‘;‘:g‘;;‘:n)

Figure 15 — Courbes granulométriques (passant @&)rdek fillers
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Figure 16 — Courbes granulométriques (passanepades fillers

4.3 Les superplastifiants

Deux superplastifiants ont été retenus pour rédiksemélanges :

= GLENIUM® 51 (BASFJ : extraits secs : 366 0,02%
= RHEOBUILD® 1100 con.30% (BASFE) extraits secs : 30%

Le premier est un superplastifiant de derniere iggiod composé de polycarboxylate. |l
est couramment employé dans les centrales a béesh puté comme étant tres efficace. Le
second superplastifiant, considéré comme moinsaeffi que le premier, est composé de PNS
(naphtalene/sulfonate). Ces deux superplastifilantsté sélectionnés car leur mode d’action
est différent (prédominance des phénomenes stérmuélectrostatiques respectivement).

® Voir fiche technique en Annexe 2
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5 Mise au point des protocoles d'essais

Dans un souci de reproductibilité et de répétahilte paragraphe met en évidence
certains points particuliers des méthodes emplogéesles différents essais.

5.1 Essais de pate lisse

Les principes sur lesquels s'appuie l'essai squiigesés au 83.2.1. Ce paragraphe a pour
but de présenter la procédure suivie lors des ratatipns :

Placer environ 500 g de poudre et une certaineti@atieau dans le malaxeur ;
Malaxer 90 s a vitesse lente ;

Racler les bords du bol et ramener toute la poadreentre du malaxeur ;
Malaxer 90 s a vitesse lente ;

Observer 'état de la pate ;

(*) Ajouter une certaine quantité d’eau et mala3@rs a vitesse lente ;
Racler les bords du bol et ramener toute la poadreentre du malaxeur ;
Malaxer 30 s a vitesse lente ;

Observer I'état de la pate ;

Reprendre a (*) tant que le mélange n’est pastat Itfe pate lisse ;

Enfin, calculer le rapport E/P ou e/p du mélange.

Les taux de substitution du ciment par les fillens été de 0, 10, 20, 30, 50, 75 et 100%.
Les deux derniers pourcentages ont pour but de e le comportement des coulis au-
dela de 50% de substitution mais ne sont jamaisages dans la formulation des bétons car
ces mélanges ne contiendraient pas suffisammdrarde

Différents pourcentages de superplastifiant soateégent envisagés : 0; 0,5; 1; 1,5 et
2% par rapport a la masse de poudre. Les pourantig superplastifiant sont exprimés par
rapport a la masse de poudre. Ce choix s’est dintairement de maniere a comparer plus
aisément entre eux les comportements des différagtanges. En pratique, la quantité de
superplastifiant s’exprime généralement comme taibn de la masse du ciment.

Dans les résultats présentés dans le cadre daved tta quantité d'eau ajoutée comprend
également la quantité d'eau contenue dans le daptfipnt introduit (quantité de
superplastifiant auquel a été enlevée la quangiérdits secs).
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5.2 Essais BétaP

L'explication de l'essai est reprise au 83.2.3. pesircentages de substitution (en
volume) envisageés sont 0, 10 et 20%. En effetessai étant relativement long a réaliser, le
nombre de manipulations a été limité. Ces pourgestae substitution permettent néanmoins
de suivre I'évolution des parametres de lI'essaesure que le pourcentage de substitution
augmente. La teneur en superplastifiant est de (&faapport a la masse de poudre. Un

premier essai est réalisé immédiatement apres aggaat un second est effectué 5 minutes
apres.

Les coulis ont été mélangés a l'aide d'un malagkssique (type Hobart). Les mesures
d'étalement se sont réalisées sur une plaque eiglpke préalablement humidifiée. Cette
étape d'humidification de la plaque est trés ingug et se doit d'étre identique a chaque
manipulation. En effet, I'angle de mouillage du lwsur la plague est dépendant de
I'humidité présente a la surface [29]. Ceci esttdla plus vrai lorsqu'on utilise une plaque en
acier comme cela a été le cas pour les mesuredet'&nt a I'aide du cone de Vicat (étape
précédant la mesure a I'aide du rhéometre).
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5.3 Essais réalisés a l'aide du rhéometre

Le rhéomeétre utilisé est le rhéomeétre a cylindmex@ux Haake RS150.

Figure 17 — Rhéométre Haake RS150 Figure 18 — Rotors disponibles (de gauche a drafd,
Z38, FL40)

En rhéologie, il existe deux manieres principalespdocéder. La premiére consiste a
conserver un rapport E/P constant et a obserméiuénce de la substitution du ciment par des
additions et/ou l'influence d'adjuvants. La secovide a conserver une propriété rhéologique
constante en jouant sur le rapport E/P. On a chaidieuxieme solution pour trois raisons
principales : tout d'abord, sur chantier, un mébadgit avoir des propriétés rhéologiques
données (un temps au cébne de Marsh ou un étalaoaneé par exemple). La deuxieme
raison est qu'en fixant une propriété rhéologiqoenroe I|'étalement, on s'affranchit de
certains artefacts qui pourraient survenir en fitwvd a E/P constant. En effet, les rotors
ayant un domaine de validité borné, le fait dediller a maniabilité constante nous permet
d'obtenir des coulis compris dans ce domaine delité@al Enfin, le fait de travailler a E/P
constant pourrait entrainer de la ségrégation fgsucoulis contenant un dosage important en
superplastifiant.

Les essais réalisés consistent a comparer lesrdréotes de coulis dont I'étalement est
identique. Pour ce faire, le rapport E/P est ajdsténaniére a obtenir un étalement de 220mm
au cbne Vicat. A chaque essai, la masse volumigua gate est déterminée et un échantillon
est prélevé dans un tube transparent de maniéégeandner s'il y a de la ségrégation. Cette
valeur de 220mm est I'étalement d'un coulis de ming®nt le rapport E/C est tout juste
inférieur & celui qui entraine du ressuage damsidedu ciment envisagé dans ce travail (E/C
= 0,475). Au-dela de cette valeur, un Iéger ressumggparait, laissant en surface du coulis
durci une crolte de matériau moins résistant qehenche a éviter lors de la composition d'un
béton.

® Photo de Viet-Hung NGUYEN [28]
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Pour connaitre la quantité d'eau nécessaire pteindte le bon étalement, on procede
tout d'abord a une phase de tests qui consisjewtenprogressivement de I'eau a un coulis et
a regarder l'impact que ce rajout a sur I'étalemirthaque étape, le coulis est récupéré et
malaxé a nouveau avec la quantité d'eau supplérentela nécessite quelques opérations
de calculs supplémentaires pour déterminer le rafp® réel en tenant compte des pertes de
matiere a chaque étape mais cela permet d'écordessaatériaux.

En procédant ensuite par régression, on est cagatldéterminer précisément la quantité
d'eau nécessaire pour obtenir I'étalement désaér@cédé ne fonctionne malheureusement
que dans le cas ou l'on n'a pas de superplastifiamsqu'un tel adjuvant est présent, le
comportement du coulis est trés dépendant du texnfazs seule solution possible consiste a
confectionner plusieurs coulis avec des teneueaerdifférentes.

Une fois le bon rapport E/P déterminé, on peutsal@aliser le coulis de maniére
rigoureuse. L'étalement est vérifié avant d'inskerenatériau dans le rhéometre.

Toutes les mesures rhéologiques ont été effectlidasmt la période d'induction afin de
négliger les effets de I'hydratation.

La premiere étape du travail avec le rhéometrengistg a définir une procédure globale
ainsi qu'a résoudre les différents problemes gotuvait rencontrer lors des manipulations.

5.3.1 Malaxage

Le malaxage est une étape importante car elleenfle les
résultats obtenus par la suite. Deux modes de mgdaont été
testés. Premiérement, un malaxeur habituel (typbaHp a été
utilisé et ensuite, les mémes essais ont été affech l'aide d'un
mixeur (type blender pour aliments, de marque Braype 4184,
Figure 19).

A l'aspect, le mixeur avait tendance a rendre lt&e pdus
homogene que le malaxeur. Le mélange était visihtnplus
cisaillé. Par contre, l'utilisation du mixeur augrast fortement la Figure 19 — Mixeuf
température du mélange (cette derniére dépasgaiteraent les 30°C). Les rhéogrammes
gu'engendraient ces deux modes de malaxage étagalement assez différents. Ceci
s'expligue d'une part par une température différatds deux mélanges mais aussi par
I'histoire différente de ceux-ci.

A titre illustratif, la Figure 20 montre les rhéagmmes fournis par des pates malaxées
avec les deux maniéres différentes. Le malaxeypammettant pas de cisailler le coulis de
maniere suffisante, il est probable que des flaiens encore présents apres la phase de
précisaillement imposée dans le protocole. Lorsgawalyse la courbe de la contrainte de
cisaillement en fonction du temps (Figure 21), emarque en effet que I'on n'a pas atteint un
niveau stable aprés la phase de précisaillement. frusser la réflexion un peu plus loin, un
précisaillement de durée plus importante a été g@amte maniére a voir si on atteignait un

" http://www.shaverspot.com/catalog2/index.php/cP2atk0
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palier identique a celui atteint lorsqu'on utilisemixeur (Figure 118, Annexe 5). Le palier
atteint est encore bien supérieur a celui obteme & mixeur. On peut donc en déduire que
I'énergie fournie au mélange lors de la périodemeisaillement n'est pas suffisante pour
casser totalement tous les flocs et ceux-ci augeneétd couple enregistré par le rhéometre.

Comparaisondes résultats

tau [Pa]

Malaxeur
—-Mixeur

2 Les deux modes de malaxage fournissgnt
des réponses différentes

0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

gamma_dot [1/s]

Figure 20 — Comparaison des résultats obtenuepatdux types de malaxage
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Figure 21 — Evolution de la contrainte de cisaikaten fonction du temps

En conclusion, le cisaillement fourni par le mixéans du mélange initial est tres élevé et
permet de défloculer de maniere trés importantegtass de ciment. En principe, apres la
phase de malaxage avec le mixeur, il n'y a pluglaeau sein du coulis et la phase de
précisaillement permet de s'en assurer. C'estidarrgour laquelle I'option du malaxage au
moyen du mixeur a été retenue. On est alors sbtediv un mélange totalement défloculé et
cela permet de comparer des coulis initialemens méme état.
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Comme expliqué ci-dessus, I'inconvénient du mixesirl'élévation de la température du
coulis. Afin de comparer des coulis dont la temp#eareste constante et identique tout au
long des essais, le protocole de malaxage a &&ajle maniére a contrdler un maximum la
température et a éviter que celle-ci soit trop &eWoici I'option qui a été retenue :

» Insérer la totalité de l'eau et les éventuels adjts/;

= Démarrer le mixeur sur la vitesset})(;

= Insérer progressivement le ciment (10 secondesrman) ;

= A partir det, + 30 secondes, enclencher la vitesse 4 pendasgcthdes ;

Ce protocole permet d'obtenir une température de pdmprise entre 24,5 et 25,5°C.
Cette température est prélevée immédiatement apaésxage dans un échantillon hors du
récipient du mixeur, afin d'éviter que les meswge®ent influencées par la chaleur dégagée
par le bloc moteur et les pales.

La température du rhéometre pouvant étre controlée,température du bain
thermostatique est fixée a 25°C. Le coulis estsabmnservé a température constante durant
tout l'essai.

Il reste a fixer la quantité de coulis a malaxarcéle-ci est déterminée de maniere a
remplir précisément le rhéometre (et les pertesialaxage au sein du mixeur ne se déroule
pas bien car une grande quantité de matériau egt@e sur les parois du récipient et le
rapport E/C est alors mal contrélé. En revanchsgldon augmente la quantité de coulis, ces
projections ont tendance a diminuer et I'errevatied est plus faible. La quantité finale
retenue est de 400g de poudre.

5.3.2 Choix du rotor

Le rhéomeétre utilisé (stage au L2ZMGC de I'Univérsie Cergy-Pontoise) dispose de
trois rotors différents (Figure 18). Le plus utlisst le rotor Z31 qui a été légerement modifié
de maniére a augmenter la rugosité de surfacet éfie, une couche de peinture sur laquelle
ont été collés des grains de sable tres fin apggkgaée sur la surface du rotor. Le deuxieme
rotor est le rotor Z38 qui difféere du premier pangliamétre plus important ainsi que par sa
surface striée longitudinalement. La fiche techmigle ces deux rotors est reprise sur la
Figure 116 (Annexe 5). Un troisieme rotor cruciferfvanne), moins utilisé sur les coulis,
était également disponible.

Des essais sur des coulis identiques ont été ésadis moyen des deux premiers rotors
afin de vérifier que les résultats fournis étaidentiques. On peut remarquer sur la Figure 22
que les deux séries de points coincident tres Rarest donc en droit d'affirmer que pour le
type de coulis étudié dans le cadre de ce traeaildeux rotors fournissent des résultats tres
proches. L'explication de cela est assez simplanedpart, la gamme deset y relevés se
situe dans la gamme d'utilisation des deux rottgutre part, les grains contenus dans le
coulis étant relativement petits par rapport augosités des rotors, ceux-ci entrainent le
coulis de la méme maniére. Si le coulis contenaisable de granulométrie comparable a
I'écart entre les stries du rotor Z38, il est pldbajue les résultats obtenus a I'aide de ce rotor
ne seraient pas représentatifs du comportementdeéeadoulis car les grains de sable ne
pourraient étre correctement entraines.
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Comparaison des résultats fournis par les deux rotors

# Rotor 731

tau [Pa]

® Rotor 738

0 Les deux rotors fournissent des
résultats presque identiques

0 20 40 60 20 100 120
Gamma_dot[1/s]

Figure 22 — Comparaison des résultats fournisggadéux rotors

Comme on peut le vérifier sur la Figure 117 (Annbxda gamme d'utilisation des deux
rotors recouvre la plage balayée lors des mestlisdddau 4).

Tableau 4 — Gamme d'utilisation des deux rotors

7 [Pa] Y [1/s]
Rotor Minimum Maximum Minimum Maximum
Z31 1 1000 0.04 500
Z38 0.8 600 0.09 900

5.3.3 Remplissage précis du rhéometre

Le remplissage du rhéomeétre doit se faire de

maniére trés précise. En effet, le coulis est viensgue
le rotor est en dehors du rhéometre de maniéreiléddna
le remplissage. En outre, cette facon de procéalemngjt
que, lorsque le rotor pénetre dans le cylindreredg la
surface du coulis est bien plane. Cela empécheubsc
de pénétrer dans l'espace situé en partie inféridur
rotor et fausser ainsi les mesures en venant frotiatre
les faces inférieures de celui-ci.

Rotor: Z31:62 mm

La maniere de procéder est la suivante : une &is | zs:72mm
rotor en position élevée (en dehors du cylindre
extérieur), le coulis est versé jusqu'a ce queulfase
libre du liquide atteigne une certaine valeur déieée
lors des essais préliminaires. Une fois cette valeu
atteinte, on peut alors introduire le rotor dans
cylindre extérieur et commencer les mesures (Figure
23).

Figure 23 — Remplissage du rhéometre

Cette opération doit se réaliser de maniere tigmureuse sous peine que les mesures
effectuées soient erronées. En effet, si le niatint par le coulis est plus bas que le bord
supérieur du rotor, le coulis opposera une résistgrius faible sur le rotor que s'il en
atteignait le bord supérieur (Figure 24b). Au caing, si le niveau du coulis dépasse le bord
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supérieur du rotor, des frottements supplémentaeesient enregistrés. En outre, l'inertie du
rotor s'en verrait augmentée et cela fausseraihaeere importante les mesures effectuées
(Figure 24c). Le cas de remplissage correct est delui de la Figure 24a.

(a) (b) ()

Figure 24 — Remplissages correct (a) et incorrécet €¢) du rhéometre (coupe verticale)

5.3.4 Protocole de mesure

La procédure imposée au rhéométre doit étre idemtmpur chaque échantillon testé de
maniére a pouvoir comparer les résultats entre eaxtempérature de I'échantillon est
maintenue a 25°C durant tout le processus et te sst descendu jusqu'a une profondeur de
8mm par rapport au fond du cylindre extérieur. essais se réalisent a vitesse de rotation
imposée.

La premiére étape de la procédure consiste aleiskl mélange le plus énergiquement
possible de maniére a briser les éventuels flaepééde "précisaillement™). Pour ce faire, le
rhéometre est tout d'abord programmeé de manieeega'd impose une vitesse de rotation de
1059 RMP { = 500/s). Ensuite, la vitesse est diminuée jusafiéandre une valeur nulle pour
laisser reposer I'échantillon. On commence aloesplrase de montée progressive en escaliers
jusqu'a atteindre une vitesse de 211 RME (L00/s). De la, on descend symétriqguement en
escaliers jusqu'a atteindre une vitesse quasi.nudleFigure 25 illustre la procédure suivie
lors des essais (schéma de principe).

Le nombre et la distribution des points mesuréstntiéterminés de maniéere a avoir une
guantité suffisante de points pour les taux deill@?szent relativement faibles puisque c'est
dans cette partie que de fortes variations son¢rebbles. Le temps maximum de chaque
palier est fixé a 30 secondes et les paliers sopb$és pour des taux de cisaillement de 0,1;
0,5; 1; 5; 10; 15; 20; 40; 60; 80 et 100/s.

¥
500/s |..

100/s

0.1/s \ _.—'_'_'_‘_'_,_'_‘ ‘_|_|_|_‘_‘_‘_‘—|_

Temps

Figure 25 — Procédure suivie pour les mesures aemdu rhéometre (schéma de principe)
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Les résultats retenus pour les calculs sont réagiséconsidérant la phase descendante de
la courbe. La raison est la suivante : lors deHasp montante, on passe d'un état moins
cisaillé vers un état plus cisaillé. Le temps daa@on est donc plus important car il faut
casser d'éventuels flocs qui se seraient reforB@sutre, il est possible qu'il subsiste encore
quelques flocs qui pourraient perturber les mesures résultats obtenus durant cette phase
sont donc moins fiables que dans le cas de la pieseendante durant laguelle on passe
progressivement d'un état fortement cisaillé vargtat moins cisaillé.

Une comparaison des comportements Comparaison des résultats obtenus lors de la montée et la descente
est reprise a la Figure 26. On remarque”
tout dabord que les valeurs de la -
contrainte de cisaillement sont
généralement plus élevées lors de la”
montée. En effet, les flocs forméses-
nécessitent un couple plus important pour )
étre cassés. D'autre part, on remarque que
les valeurs obtenues pour des taux de-
cisaillement faibles sont moins précises ,
que dans le cas de la descente, ce qui, une’ * T
fois encore, peut étre expliqué par
présence de petits flocs apres la période
repos précédée par le précisaillement. et la descente

Descente

Figure 26 — Comparaison des résultats obtenusiéols montée

5.3.5 Approximation du comportement par un modéle

Une fois les résultats fournis par le rhéométrepent procéder a leur analyse. Pour ce
faire, on a besoin d'un modéle théoriqgue de corapwnht afin de pouvoir procéder a une
régression et ainsi déterminer les paramétresopieples de comportement.

La loi de comportement retenue est celle de Herdhi&ley (83) :
T=10+K-y"

Cette relation étant non linéaire, il n'est passfiide de déterminer les paramétres de
maniere explicite. Dans un premier temps, un progra dans Excel a été réalisé de maniére
a caler le modele théorigue en utilisant une méthsidnilaire aux moindres carrés.
Néanmoins, étant donné que le modéle ne collaitqésa fait a la réalité, il a fallu accorder
plus d'importance aux points proches de l'absaisdle puisque c'est a cet endroit que la
fonction varie fortement. Le programme écrit en VB#t repris en Annexe 5. Par la suite,
cette méthode sera appel@éecthode 1.

Une deuxieme méthodenféthode 2) a été utilisée, issue d'un travail de Viet-Hung
NGUYEN [28]. Celle-ci se base sur la décompositthn coulis en un certain nombre de
couches et a résoudre les équations liant le c@ulalevitesse de rotation :
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Q=0 si R,<R,

1
. 1
d M T, (" dr .
o={—2 __L "% g R <R, <R
j[ZHHrZK K} r tToem e
1

. 1
d M T, ("dr .

Q=[|———--2| — si R,2R
J[ZnHrZK K} r 0o- e

Ry

Le principe est simple : a partir des valeurs expéntales du couple, le programme
déduit les valeurs de la vitesse de rotation esafdivarier les parametreg, K et n pour
minimiser les écarts types entre les valeurs mesuwetles valeurs approchées de la vitesse de
rotation.

Comparons a présent les deux Comparaison des deux pro
méthodes. Pour un méme rhéogramme, les
résultats fournis par les deux programmes . .
sont repris sur la Figure 27. On peut vy . t
constater que les résultats fournis par les. .
deux programmes sont tres similaires (ung. *
comparaison quantitative est effectuée au- et
Tableau 5). o

10

»

0 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 100

gamma_dot[1/s]

Figure 27 — Comparaison des deux programmes

Tableau 5 — Comparaison des deux méthodes

7o [Pa] | K [Pa.s™] n Erreur [%]
Méthode 1 18,59 15 0,302 1,88
Méthode 2 19,45 14,2 0,313 1,43

Bien que les résultats fournis par les deux méthadent une erreur comparable, les
parametres rhéologiques ont été déterminés a l'delda méthode 2 car les calculs
s'effectuaient plus rapidement. En effet, la méthadablie par Viet-Hung NGUYEN
s'effectue avec le solveur d'Excel qui utilise létimode de Newton-Raphson pour résoudre le
probleme, ce qui permet de converger rapidemesstwae solution. Au contraire, la méthode
programmeée dans le cadre de ce travail consistmualer sur toutes les valeurs possibles de
chaque parametre, ce qui nécessitait quelques esirg calcul. S'il est vrai que le solveur
d'Excel ne converge pas toujours vers les bonnkgi@ts, une comparaison graphique
permet de s'acquitter de ce doute.

Ce recoupement de résultats a néanmoins permigrifeev que la facon d'utiliser le
programme réalisé par Viet-Hung NGUYEN était caeec

® Pour l'anecdote, ma facon initiale de lutilisaitéerronée car les paramétres du rotor n'étgiastles bons.
Bien que les résultats fournis par le programmebgziemt correctes, ce n'est qu'a partir du momeni'a
compareé les deux méthodes que je me suis rendutea®apnon erreur.
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5.4 Essais mécaniques

Quelques essais mécaniques ont été effectués sumaktiers dont le comportement est
intéressant d'un point de vue rhéologique. Celmptde mettre en relation le comportement
d'un coulis a I'état frais et son comportement sp@eprise. En effet, un coulis ayant un
comportement rhéologique tres bon peut avoir defoqmeances mécaniques mediocres.
Deux coulis dont le comportement rhéologique asilaire ont également été testés afin de
constater s'il y a une forte différence de rést#gpour deux mélanges dont les rhéogrammes
sont treés proches.

Les mortiers étudiés ici sont constitués de cestawulis étudiés a l'aide du rhéometre
auxquels a été ajoutée une matrice granulairegsaismalise).

La procédure de malaxage est la suivante :

Insérer la poudre et malaxer pendant 30 secondesgg 1) ;
Insérer I'eau et malaxer pendant 30 secondes<gitbs;
Insérer le sable pendant 30 secondes (vitesse 1) ;
Malaxer pendant 30 secondes (vitesse 2) ;

Racler le fond du bol pendant une minute et demie ;
Malaxer pendant une minute (vitesse 2).

Le mortier est ensuite coulé en deux fois dansrieales 4/4/16 sur une table vibrante
actionnée aprés chacune des deux phases (60 aoGpssecondes).

Les éprouvettes sont ensuite conservées dans angboh climatisée (90° d’humidité et
20°C) pendant 24h jusqu'au démoulage, aprés gles sbnt conservées sous eau a 20°C
jusqu'au moment des essais mécaniques qui seffemitiés 28 jours apres la gachée.

Un essai de flexion (3 points) est tout d'abord@tfé sur chaque éprouvette. Un essai de
compression est ensuite réalisé sur chacune deswlatiés de barrette récupérées.
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5.5 Essais au cone de Marsh

Dans le cadre de ce travail, I'essai du cone desMa été
léegerement adapté par rapport a la méthode pregaitla norme NF
P 18-358 de maniére a pouvoir doser plus précisétaaquantité de
superplastifiant ajouté au sein du mélange. L'es&gpére sur une
guantité de 500ml de coulis de maniére a ne pasocomer trop de
matériaux. Cela permet en outre de mélanger unentitiade
matériaux comparable a celle nécessaire pour I'assdnéometre.

Remarque En rhéologie, les résultats dépendent bien enteles matériaux
utilisés, du temps écoulé entre le malaxage etsdieproprement dit, de la
température, etc. Ce qui est moins évident, c’'est lgs résultats sont également
sensibles au temps de malaxage ainsi qu'au voluenenatériaux a malaxer. En
effet, le cisaillement du mélange lors du malaxegiefonction de I'énergie fournie
au matériau par le biais du malaxeur. Puisque lgaeconférée au mélang
correspond a la puissance fournie a I'arbre du xealamultipliée par le temps d
malaxage, si ce dernier varie, I'énergie fournieaulis varie également. Il en est d
méme pour la quantité de mélange a malaxer : wlieme de coulis augmente, u
volume infinitésimal de matiére sera moins cisadiée pour un volume moain
important. On peut donc en conclure que pour pawainparer correctement deu
essais différents, les temps de malaxage ainsiegueolumes de coulis doivent étr
d'un ordre de grandeur comparable.

Figure 28 — Cbne de Marsh

Dans le but de démontrer que 'essai du cone destMadapté" (500ml) permet de tirer des
conclusions identiques que dans le cas ou on remplierement le cbne, quelques essais
préliminaires ont été réalisés.

Dans un premier temps, de maniére a laisser lasitgcdu mélange de coté, I'essai a été
réalisé en remplissant le cone avec différentsmehlid’eau. La viscosité de cette derniere
pouvant étre négligeable dans ce cas, le compontesmiguel on s’attend devrait étre linéaire.
Apres expérimentation, on remarque que c’est ldaras (Figure 29).

Evolution du temps de passage au cdne de Marsh (cas de I'eau) Evolution du temps de passage au cdne de Marsh (cas de coulis)

y = -4E-06x2 + 0,0199x + 0,0124

30 R?=1
y=0,011x + 19,497
25 R2=0,9995

Temps [s]

400 500 600 700 800 900 1000 0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Volume d'eau [ml] Volume de coulis [ml]

Figure 29 — Evolution du temps de passage au cédatlsh Figure 30 — Evolution du temps de passage au céméadsh
dans le cas de I'eau en fonction du volume de souli dans le cas d'un coulis en fonction du volume deigo
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La Figure 30 représente I'évolution du temps desags au cone pour différents volumes
de coulis. On remarque que le comportement est f@it du second degré, ce qui signifie
que la relation n'est plus linéaire. Ceci peutmiguer par le fait que la viscosité du mélange
n'est cette fois plus négligeable.

Il faut s'assurer que les conclusions tirées paunveolume de 500ml seront toujours
valables dans le cas d’'un volume différent. Pourfaiee, considérons deux rapports E/C
différents ainsi que deux volumes différents : 50@mn1300ml. La Figure 31 représente la
comparaison des résultats obtenus pour les qusdeeseeffectués. On peut y constater qu’en
augmentant le rapport E/C, la diminution du tempgdssage est différente en valeur absolue
pour les deux volumes considérés. En revanchamangtion relative (par rapport au temps
de départ) est identique. Cela signifie que quel spit le volume considéré, la variation du
rapport E/C aura un impact identique sur le tempgassage si on considere celui-ci en
valeur relative. Par conséquent, travailler survotume de 500ml ou sur un volume de
1200ml n’a pas de conséguence quant aux compasaasre les essais.

Le seul parametre influencé lorsqu’'on diminue léupee d’étude est la précision. En
effet, lorsqu'on mesure le temps de passage d'umisgoun méme décalage lors de
'enclenchement du chronometre aura une influend&rente en fonction du temps
d’écoulement total (exemple : une erreur d'un dingede seconde sur un écoulement de 10
secondes constitue une erreur plus importante gos k& cas d’'une erreur d’'un dixieme de
seconde sur un temps d’écoulement de 30 secorider)est de méme pour les masses des
différents matériaux car une erreur d’'un grammeusuvolume de 500ml a plus d’influence
gu’une erreur d’'un gramme sur un volume de 1200nfdut donc étre plus méticuleux dans
le cas de volumes plus petits sous peine d’obtEsrésultats de moins bonne qualité.

60 T
50 T

40

-44%

~—#—500 m|

=—1300ml
20
-44%%
10

0,485 05 0,505 0,51 0515 0,52 0,525 053

Temps découlement

E/C
Figure 31 — Comparaison des résultats obtenusdeuw valeurs de E/C différentes
Le protocole de malaxage est le suivant :

Insertion de la poudre ;

Malaxage (30s) pour homogénéiser la poudre (vitksse
Insertion de I'eau en malaxant (30s) (vitesse 1) ;
Racler les parois ;

Malaxer (2,5 minutes) (vitesse 2) ;

Insertion du coulis dans le cdne et mesure du temps

Etant donné qu'il existe une correspondance uni@mire les parametres rhéologiques
des coulis et le temps d'écoulement au cbne dehVisesils quelques essais ont été effectués
pour déterminer si la méthode proposée par Ngu28h §'applique dans le cas des coulis
envisagés dans ce travalil.
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5.6 Essais Vicat

Un essai Vicat permet notamment de déterminerieps
de début et de fin de prise de matériaux cimersalfeonsiste
a positionner une aiguille de masse et de formenalisée er
surfacedu matériau étudié et a la laisser s'enfoncer sou:
propre poids. L'enfoncement de l'aiguille est alorsur une
échelle graduée 30 secondes apreés l'avoir lachen Benorme 7
EN 1633, le début de prise correspond a un enfonce mm
jusqu'a 4 mm parapport au fond de I'éprouvette tandis qu
fin de prise est caracgtéée par un enfoncement d,5mm par
rapport a la surface du couiis.

32 — Appareil Vicat

On est alors en mesure de mettre en évidence Etingeal'utilisation des fillerainsi que
l'influence des supplastifiantssur la durée de prise des coulis.

La maniére de procéder est la suiv : on pése un mélange de 500g de poudre ains
la quantité d’eau nécessaire pour atteindre legbate lisse. Ensuit

Malaxer pendant 90 second

Racler le fod du bol pendant 15 second

Malaxera nouveau durant 90 seconc

Introduire b pate dans le moule procéder a la lecture de I'enfoncement de l'aiguidiutes les 1
minutes jusqu’a avoir atteint le début de prisat éfe la pate pour lequel l'aiguille s’enfor
jusqu’a4mm au dessus du fond de I'éprouve

= Espacer ensuite les lectures de I'enfoncnt toutes les 30 minutes jusqu'a ce que l'aiguilé
s’enfonce plus qu'®,5mm par rapport a la surface du coulis. Cet état essidéré comme éta
la fin de prise.

Durant toutes ces étapes, I'éprouvette est conserud taux d’humidité de 9.

Les essais ont été réalisés sur des coulis sans sagtfipht, avec ,5% de
GLENIUM®51 ainsi que 8% de RHEOBUILLI®1100. De cette maniére, il est possible
comparer l'impact des superplastifiants sur lespgeme prise. Une série d'essais a
effectuéea I'état de pate lisse et quelques essais suppliéimesnont éte effectués sur «
pates dont I'étalement est de 220 mm au cone ds.

° www.la.refer.org
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6 Reésultats

Dans un premier temps, les résultats sont fourfi&tat brut, avec un certain nombre de
commentaires et éventuellement quelques explicatibfinterprétation des résultats sera
présentée dans la partie Il de ce rapport. Ceatipariement permet de discerner la partie
concernant les résultats de la partie ayant &dijdt de réflexions plus approfondies.

6.1 Méthode de la pate lisse

6.1.1 Essais sur pates de ciment modifiées

La Figure 33 illustre I'évolution du rapport e/pupades pates ne contenant pas de
superplastifiant, dont on substitue progressivenient volume) le ciment par des fillers
calcaires. On remarque que les comportements sibétedts en fonction du type de filler
envisageé.

Patelisse - Sans SP

1
On peut constater l'influence

négative de l'argile ainsi que
la forte variation de
09 comportement entre 98% et
100% de substitutic

ko = —=N11342
\\ —-M1348
\ L M1357

0,95 -

2
o
4l

Rapporte/p
o2
oo

k=
1
Il

]
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@
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L 4

o
o
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Taux de substitution volumique du ciment par du filler [%]

Figure 33 — Rapport e/p en fonction du taux de #ultish du ciment par du filler calcaire, sans spfeestifiant

Pour les taux de substitution relativement faiblesuyl le filler M1357 influence la
demande en eau des pates. Cela peut s’expliquéa pate influence qu’a 'argile contenue
dans ces fillers. Ces derniers ont une influengatiée sur la demande en eau, quel que soit
le taux de substitution envisagé car ils jouentdle de rétenteur d’eau : cette derniére est
piégée entre les feuillets d'argile. La suite @ulie devra investiguer si ce comportement
persiste en présence de superplastifiant.

Dans le cas du filler pur de référence (M1342)jolia de filler est bénéfique pour
presque tous les taux de substitution. Son ajoubkedonc notamment indiqué pour les taux
de substitution élevés, abstraction faite du comgpeent du béton a I'état durci, la faible
teneur en ciment diminuant fortement les perforreamaécaniques.
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En ce qui concerne la substitution du ciment pafiller M1348, on constate peu de
variation du comportement de la pate.

Des essais avec un taux de substitution de 98%téreffectués dans le but de mettre en
évidence le comportement des mélanges pour desd@awsubstitution proches de 100%. I
n'‘est en effet pas rare d'y observer des compontsnéranges. C'est le cas ici puisqu'on
remarque que le comportement des pates pour un daugubstitution de 98% est fort
différent de celui observé pour des taux de 100%.

Une explication possible a été fournie par Galéasl. [9]. Ces derniers ont réalisé des
essais a maniabilité constante avec différents deugubstitution du ciment par des poudres.
lIs ont également pu observer ce type de comporteetel'ont expliqué par le fait qu'il y a
une perte d'arrangement entre les particules dae&pulsion mutuelle de ces derniéres. Dans
le cas de I'essai sur pate lisse, cette répulsitraiaerait une demande en eau plus importante
pour combler ces vides.

6.1.2 Influence de la présence de superplastifiant sur laemande en
eau

6.1.2.1Influence du GLENIUM © 51

Une premiere série d’essais a été réalisée suuperastifiant de derniére génération
(cf. §2.3).

La Figure 34 illustre l'effet de I'ajout de supeagtifiant GLENIUM® 51 sur le

comportement rhéologique des pates pour des teeawssperplastifiant comprises entre 0 et
2% par rapport a la masse de pottire

Péate lisse : sp = GLENIUM 51, filler = M1342
) L
0.8
0,7
Y ) = ——100% Ciment
> ~-90% ciment
0.6

1 e To— 80% ciment
\\‘ —=70% ciment

—4=50% ciment

Rapporte/p

0.5 25% ciment

0% ciment

0,4

0,3 T
0 0,2 0,4 0,6 08 1 1,2 14 1,6 18 2

% de sp (par rapporta la masse de poudre)

Figure 34 — Rapport e/p en fonction de la quanttéuperplastifiant (GLENIUR 51) pour le filler M1342

19| es graphiques présentant le pourcentage de dapifipnt par rapport a la masse de ciment somtigeen
Annexe 3.
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On constate que, de maniere géneérale, plus le daugubstitution est élevé, plus la
demande en eau diminue. Cela signifie que la coitdpataméliore en rajoutant du filler
calcaire. Cela parait logique puisque la distrinutyranulométrique est plus étendue dans le
cas des fillers envisagés dans ce travail que léazes du ciment (84.2).

L’efficacité marginale du superplastifiant s’est@mp mesure qu’'on en augmente la
quantité. Ce comportement a déja été discuté dapemiere partie de ce travail (§2.3.1). La
raison est que lorsque la teneur en superpladtigan faible, les molécules de ce dernier
s’adsorbent facilement sur les grains de cimenlediller. Par contre, lorsqu’on augmente la
quantité de superplastifiants, ceux-ci ont de pdus plus de mal a trouver des grains
disponibles pour s’adsorber. On atteint alors utiepaau-dela duquel la quantité de
superplastifiant ajoutée ne s’adsorbe plus sugtams mais reste en solution. Il n'est donc
plus intéressant d’en rajouter, a plus forte raisme cette quantité supplémentaire de
superplastifiant favorise la ségrégation.

On remarque un effet du superplastifiant sur udis@ontenant exclusivement du filler.
Il existe donc bien une interaction entre les déléments. De plus, dans le cas du filler
M1342, on observe une forte diminution du rappfptd®s I'ajout de 0,5% de GLENIUM.

Remarque: Dans le cas du GLENIUf 51, la transition entre I'état rhéologique
précédant la pate lisse et la pate lisse n'est quassi marquée qu’en l'absence de
superplastifiant. La pate est plus fluide et seamg¢ plus difficilement a lintérieur du
malaxeur.

Les mémes manipulations ont été réalisées suillles MM1348 et M1357. Les résultats
sont représentés respectivement sur la Figure [B5Fégure 36.

Pate lisse : sp = GLENIUM 51, filler = M1348
0,85
08 L\

=fl=90% ciment

80% ciment

/)
i

===70% ciment

=se=50% ciment

25% ciment

0,6 \ \ 0% ciment

0,55

0,5
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6 1,8 2

% de sp (par rapport & la masse de poudre)

Figure 35 — Rapport e/p en fonction de la quanttéuperplastifiant (GLENIUM 51) pour le filler M1348
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Patelisse : sp = GLENIUM 51, filler = M1357

0,95 ‘
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NN
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o
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=fl=90% ciment
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===70% ciment

=se=50% ciment

L
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o7 \t 0% ciment
oo \___.—-—r

0,6

0 0,5 1 1,5 2 2,5

% de sp (par rapport & la masse de poudre)

Figure 36 — Rapport e/p en fonction de la quanttéuperplastifiant (GLENIUR 51) pour le filler M1357

Les commentaires valables pour le filler M1342 mau\étre transposés dans le cas des
fillers M1348 et M1357. Une discussion plus dééallsera présentée au 8U une
comparaison quantitative des demandes en eauésgisee. On peut néanmoins observer que
dans le cas du filler M1357, la réduction du rapedp s'effectue moins rapidement que dans
le cas du filler M1342. Une explication possiblecg¢te observation sera fournie au 87.1.

Dans le but de vérifier qu'un palier a bel et b atteint pour un pourcentage en
superplastifiant de 2%, un essai supplémentaire angourcentage de 2,5 a été réalisé dans
le cas du filler M1357. On remarque que le rappgptne varie presque plus entre les deux
pourcentages de superplastifiant, ce qui signifikorg a bel et bien atteint un taux de
saturation.

Une comparaison des graphiques ci-dessus pernffitntkat que, dans la majorité des
cas, la saturation est atteinte pour un pourcendagsuperplastifiant de 1,5 par rapport a la
masse de poudre. Au-dela de ce pourcentage, ldigude superplastifiant ajoutée a un effet
moindre que celle precédemment insérée. Seuls upgelmpélanges semblent échapper a la
regle, il s'agit des mélanges a faibles taux dstgubion (10 a 30%) pour les fillers M1342 et
M1348.

6.1.2.2Influence du RHEOBUILD® 1100

Dans le but de comparer les effets de deux suptifidats, les mémes manipulations ont
été réalisées avec un superplastifiant de la géoénarécédente (cf. §2.3).

Les résultats sont repris de la Figure 37 a larei@®. On reléve ici le méme type de
comportement mais cette fois, 'amélioration qu'ape le superplastifiant sur la demande en
eau est plus timide. Cette constatation sera nms¥iglence au 87.

Contrairement au cas du superplastifiant GLENfUSIL, la transition entre |'état
précédant la pate lisse et la pate lisse est fmstbeaucoup mieux marquée et les résultats en
sont donc plus précis.
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Péatelisse : sp = RHEOBUILD 1100, filler = M1342
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Figure 37 — Rapport e/p en fonction de la quanttéuperplastifiant (RHEOBLUIB) pour le filler M1342

Péatelisse : sp = RHEOBUILD 1100, filler = M1348
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Figure 38 — Rapport e/p en fonction de la quanttéuperplastifiant (RHEOBLUI) pour le filler M1348

Patelisse : sp = RHEOBUILD 1100, filler = M1357
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Figure 39 — Rapport e/p en fonction de la quangtéuperplastifiant (RHEOBLUI®) pour le filler M1357
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6.2 Essais BétaP

Dans un premier temps, les résultats présentésepmrd uniquement les valeurs
d’étalement obtenues apres l'opération de malaxage effet, les étalements obtenus 5
minutes apres le premier essai étaient beaucoup fplbles, notamment en présence de
GLENIUM® 51. On reviendra sur ce probléme lors de I'éthéelpgique des coulis ou une
investigation plus poussée sera réalisée.

6.2.1 Essais sur pates de ciment modifiées

A linstar de ce qui a été realisé dans le cas etessis de pate lisse, les premiéeres
manipulations ont été effectuées sur les mélangesontenant pas de superplastifiant. Dans
le but de ne pas surcharger ce paragraphe, ldsatésuumeériques ont été reportés en Annexe
4.

Il est intéressant d’analyser la maniere dont waries deux parameétres de cet essai, a
savoir la valeur du BétaP ainsi que celle de lagda la droite de régression.

Evolution du BétaP

BétaP
SR

—
——M1342
—m-M1348
e — \,\ \. M1357
) \\\\

08

o] 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

Taux de substitution volumique (%)

Figure 40 — Evolution de la valeur du BétaP pouédiites valeurs du taux de substitution du ciment
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Taux de substitution volumique(%)

Figure 41 — Evolution de la valeur de la pente mbfiérentes valeurs du taux de substitution duecitn
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Dans le cas du filler M1342, le BétaP ainsi quepdate diminuent lorsque le taux de
substitution augmente. Cela signifie d’'une part tueapport de rétention diminue (moins
d’eau nécessaire pour permettre le mouvement @@ssyret que la valeur de I'étalement est
de plus en plus sensible a la teneur en eau duingeéla

6.2.2 Influence de la présence de superplastifiant sur leomportement
des coulis

6.2.2.1Influence du GLENIUM ®51

Les manipulations ont été limitées aux faibles tdexsubstitution ainsi qu'aux teneurs en
superplastifiant de 0,5% par rapport a la masgeodére. Les résultats sont présentés sur les
graphiques suivants (Figure 42 et Figure 43).

Evolution du Bé&taP (0.5% de GLENIUM 51)
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==M1357

0,4

0,2
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Figure 42 — Evolution du BétaP avec ajout de GLENfusa

Evolution de la pente (0.5% de GLENIUM 51)
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Figure 43 — Evolution de la pente avec ajout de GILEV® 51
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On constate assez logiguement que la valeur duPBa&igmente lorsqu’on substitue du
ciment par du filler contenant de I'argile. A cgetuon peut faire le paralléle avec ce qui a été
établi avec I'essai de pate lisse. En effet, lesiqudes d’argile jouant le role de rétenteur
d’eau, elles ont tendance a augmenter la quarigguécessaire pour permettre la mobilité
des particules.

Au contraire, on remarque que la valeur du BétaRane pas beaucoup dans le cas du
filler de référence (M1342). On observe néanmoins légére diminution a mesure qu’on
augmente le taux de substitution volumique.

6.2.2.2Influence du RHEOBUILD ®1100

Les manipulations identiques ont été réalisées aoyem du superplastifiant
RHEOBUILD® 1100. Les résultats sont présentés ci-dessousré~gh et Figure 45).

Evolution du Bé&taP (0.5% de RHEOBUILD 1100)
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Figure 44 — Evolution du BétaP avec ajout de RHEOBID00
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Evolution de la pente (0.5% de RHEQOBUILD 1100)
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Figure 45 — Evolution de la pente avec ajout de RBEDD® 1100

L’évolution de la pente est comparable a celle nlgsedans le cas du superplastifiant
GLENIUM® 51. Au contraire, on peut remarquer sur la Figteque la pente augmente
lorsqu’on ajoute du filler calcaire, alors qu’onsebvait une diminution dans le cas du
GLENIUM® 51. Cela signifie que dans ce cas, I'ajout de RBB@D® 1100 dans les
mélanges rend I'étalement de ceux-ci moins dépdritala quantité d’eau rajoutée.

6.2.3 Influence du temps sur les parametres

Comme expliqué précédemment, les essais ont étédrgs 5 minutes apres le premier
de maniere a mettre en évidence la variation damBén fonction du temps. Ce second essai
s'effectue sans malaxage intermédiaire. La patsiegilement laissée au repos pendant le
temps d'attente. Les graphiques ci-dessous (FifugeFigure 48) représentent I'évolution du
parametre BétaP au cours du temps pour les difetanx de substitution. On remarque que
ce parameétre est toujours supérieur lorsqu'on dérsila valeur du BétaP aprés 5 minutes.
Cela signifie que le mélange a besoin de plus ddean mettre en mouvement les particules.
Une explication de ce comportement sera fournis fain (88.2). Notons dés a présent que
plus le taux de substitution augmente, plus laédifice entre les valeurs obtenues a 0 et 5
minutes s'estompe.
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BétaP, filler : M1342, sp : GLENIUM
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Figure 46 — Evolution du paramétre Bé&taP au coutsmips : filler : M1342, sp : GLENIURI51
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Figure 47 — Evolution du parameétre BétaP au coutsmps : filler : M1357, sp : GLENIURI51
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Figure 48 — Evolution du paramétre BétaP au coutemips : filler : M1357, sp : RHEOBUILD1100
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6.3 Essais effectués au moyen du rhéometre

6.3.1 Essais sur des pates de ciment modifiées

Une premiére série d'essais a tout d'abord étisééadur des coulis ne contenant pas de
superplastifiant. Seul le taux de substitution ohient par du filler a été modifié. Une fois les
mesures effectuées, le traitement des donnéessestéon caler la loi de Herschel-Bulkley sur
le comportement observé durant les essais.

La premiere observation qui peut étre réaliseg@stmalgré un étalement identique, les
rhéogrammes sont différents. Ces derniers sonisrepr les figures ci-dessous (Figure 49 a
Figure 51). Ces rhéogrammes sont non seulememreliis mais ne comportent également
pas forcément de points communs entre eux. Celapaeaitre paradoxal pour des coulis qui
ont un étalement identique. Dans tous les cagyrfgportement est rhéofluidifiant.

Dans le cas des fillers M1342 et M1348, on peut goie la substitution de 30% de
ciment par du filler déplace le rhéogramme verkdat, ce qui n'est pas intéressant pour la
composition d'un béton autoplacant.

M1342
80 -

y=0,2143x + 49,543

i /
y=0,1245x + 48,667

o /
50 -
i y=0,0633x + 37,017
o i ——0%
i A0 - —=30%
] 30%
* d

y=0,0805x + 19,447 =e=100%

o] 20 40 60 80 100 120

gamma_dot [1/s]

Figure 49 — Rhéogrammes obtenus pour le filler N2134
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M1348
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Figure 50 — Rhéogrammes obtenus pour le filler M134

M1357
70 -

y=0,1245x + 48,66

60

y=0,0948x + 43,617

50

y=0,0715x + 32,583

— 40
= F_______.___.——-—‘——__'__
& ——0%
=
] —-30%
* 30
——50%
of
F =8=100%
20 y=0,0362x + 13,817
—
i r"”"’
0+ T 1
] 20 40 60 80 100 120

gamma_dot [1/s]

Figure 51 — Rhéogrammes obtenus pour le filler NF135

Les graphiques comparant les différents paraméteeda loi de comportement de
Herschel-Bulkley sont repris en Annexe 5 (Figur@ aligure 121).

Dans le cas du filler M1357, les variables ntgtvarient proportionnellement l'une a
l'autre. Cette tendance est également présenteldares des deux autres fillers mais est
malgré tout moins marquée.

Pour chaque mélange, un échantillon de coulis apéttevé et placé dans un tube
transparent de manieére a pouvoir déterminer sidange présentait de la ségrégation. En
I'absence de superplastifiant, du ressuage a éenabuniquement dans le cas des mélanges
contenant 100% de filler. Ce ressuage apparaigsaitaprés la mise en place du coulis dans
le tube et s'amplifiait avec le temps. Néanmoies,mélanges restaient homogenes durant la
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mesure avec le rhéometre étant donné le fait géwhdhtillon était cisaillé presque
constamment. Les mesures ne sont donc pas affgetees ressuage.

Lorsqu'on s'intéresse a la formulation d'un bétoto@acant, on cherche a obtenir un
seuil de cisaillement le plus faible possible denigi@ a ce que le coulis se mette facilement
en place. La Figure 52 compare I'évolution de lawadu seuil pour les différents fillers. On
remarque tout de suite l'optimisation de la valéurseuil de cisaillement qu'apportent les
mélanges constitués de 30 et 50% de filler M13%aroins, il convient de rappeler que le
travail s'effectue a étalement constant. Le rapp@Ptest plus important dans le cas du filler
M1357 que dans le cas du filler M1348.

La Figure 52 permet également de mettre en éviddintffuence positive de la
substitution du ciment par les fillers sur le sedé cisaillement en l'absence de
superplastifiant.

Evolution du seuil de cisaillement

10,000 J

1 Le seuil diminue quels que soit le fillgr
et le taux de substitution envisagés

9,000 -

8,000 -

I\ Ressuage

3,000 -

| _—
2,000 \\-

1,000

7,000 -

6,000 -
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[——M1342
|-m—-M1348
M1357

tau_0[Pa]

4,000 -

0,000

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Taux de substitution [%]

Figure 52 — Evolution du seuil de cisaillement tilerschel-Bulkley) pour les différents fillers

Comparons a présent les résultats obtenus lorsgl@ be Bingham est utilisée pour
décrire le comportement rhéologique des coulisrReufaire, la loi est calée a partir de la
zone linéaire du graphique— v, i.e. pour les taux de cisaillement élevés.
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Comparaisondes seuils selon Bingham
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Figure 53 — Evolution du seuil selon la loi de Biaghpour des coulis sans adjuvant

On remarque gue la tendance générale est queilasainue a mesure qu'on augmente
le taux de substitution (mis a part pour le filML357). Néanmoins, cette loi ne tenant pas
compte des faibles taux de cisaillement, on n'a@aséme type de comportement que celui
obtenu avec le modéle d'Herschel-Bulkley, pluslédela réalité. Il convient donc de prendre
garde aux données fournies dans la littératuresi&tssurer qu'on compare toujours des seuils
obtenus avec des lois de comportement identiques.

6.3.2 Influence de la présence de superplastifiant sur leomportement
des coulis

6.3.2.1Influence du GLENIUM © 51

Les rhéogrammes obtenus sont repris ci-dessousré &gt & Figure 56). On remarque
que dans le cas d'un coulis cimentaire pur, le crtement est du type rhéoépaississant (des
explications seront fournies au 88.1). On peut grégier les effets bénéfiques que produit
I'introduction de fillers calcaires. Dans le casfilar M1342 (Figure 54), on remarque que le
comportement est de moins en moins rhéoépaississaité tendance se confirme dans le cas
du filler M1348 (Figure 55). Dans le cas 100% M13#8pente devient tres faible et on
pourrait craindre qu'il y ait glissement du couéidong de la paroi du cylindre extérieur. En
ce qui concerne le filler M1357 (Figure 56), on eeque que celui-ci influence fortement et
de maniére positive le comportement du rhéogranfirenons I'exemple du coulis constitué
de 30% de filler M1357 : il s'agit la d'un mélanfgt intéressant d'un point de vue
rhéologique puisque l'addition de 30% de ce fijjermet de faire disparaitre la zone de
glissement ainsi que celle de localisation présedsns le cas 100% ciment (pour plus de
détails sur ces comportements, voir 88.1, p74 ogl amalyse détaillée du comportement
rhéoépaississant est effectuée).

1 'essai pour un coulis contenant 100% de filler3¥d n'a pas pu étre effectué car il n'a pas étéiljes
d'atteindre I'étalement de référence : on passe @at impossible a malaxer a un état totalemendel en
rajoutant seulement quelques gouttes d'eau.
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Figure 54 — Rhéogrammes obtenus pour le filler N21840,5% de GLENIUM 51
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Figure 55 — Rhéogrammes obtenus pour le filler M81840,5% de GLENIUM 51
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Figure 56 — Rhéogrammes obtenus pour le filler MF1850,5% de GLENIUM 51
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L'évolution des parametres rhéologiques dans lalgddler M1357 est présentée sur le
graphique de la Figure 57. Le trait horizontal & 1 permet de dissocier les comportements
rhéofluidifiants (dont les valeurs de se situent en-dessous du trait) des comportements
rhéoépaississants (dont les valeurs de situent au-dessus du trait). Les graphiquedrardn
I'évolution des parametres rhéologiques pour légadillers sont repris en Annexe 5.

M1357
140,000 - - 1,800
- 1,600
120,000 4
b 1,400
100,000 -
= - 1,200
<
"
& s0000
= 1,000
-l
v S ——tau 0
m
£ 60,000 -| - 0,800 _—
S
% n
B - 0,600
40,000 |
- 0,400
20,000 |
" — [ 0,200
0,000 ; ; ; : ; : : \—q 0,000

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Taux de substitution [%]

Figure 57 — Evolution des paramétres de la loi desehel-Bulkley pour le filler M1357 et 0,5% de GLEMW® 51

A l'instar de ce qui a été souligné dans le cas saperplastifiant, on peut remarquer que
dans le cas du filler M1357, I'évolution des parap®r, et n se fait de maniere tres
similaire, a des échelles différentes.

On a vu au 82.4 qu'une étude réalisée par Nehdj fM@it mis en eévidence
l'augmentation de viscosité des pates contenamsugarplastifiant polyacrylate en présence
de fillers contenant un certain pourcentage de M@®Bi qu'une rapide perte de maniabilité.
On n'observe pas un tel comportement dans le céiBedlM1357, malgré le pourcentage non
négligeable de dolomie qu'il contient. On peut denadéduire que la présence de MgO n'a
pas de conséquence néfaste ni sur la viscosisély e comportement temporel des coulis.

Une autre remarque importante est que la gammeadesrs de parameétres rhéologiques
n'est pas du tout la méme que dans le cas desgeslae contenant pas de superplastifiant.
Prenons I'exemple du filler M1357 (Tableau 6) :

Tableau 6 — Comparaison des paramétres rhéologayeeset sans GLENIURI51 pour un coulis cimentaire

Pourcentage de substitution 0 3 50 100

Sans superplastifiant 9,21 0,50 0,01 4/69
T, [Pa]

Avec 0,5% de GLENIUM 51 | 125,97 20,82 10,67 7,83

Sans superplastifiant 15,51 26,27 2124 5,49

K [Pa - s™]
Avec 0,5% de GLENIUM 51 0,08 31,87 12,76 4,0

Sans superplastifiant 0,27 0,15 0,14 018
Avec 0,5% de GLENIUM 51 1,57 0,20 0,19] 0,24

Ces différences peuvent étre expliquées par le d@gent de viscosité que joue le
GLENIUM® 51 sur le coulis cimentaire. En effet, si 'étadaminitial du coulis est bien de
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220mm, la rapide perte de maniabilit¢é modifie denix@ importante les parameétres
rhéologiques du coulis. Néanmoins, cette diminutittn maniabilité est beaucoup moins
marquée dans le cas de coulis contenant exclusitaiodiller. Cela se traduit par une moins
forte variation des parameétres rhéologiques. Urseudsion de ce comportement sera
présentée par la suite (88.2).

La Figure 58 représente I'évolution du seuil daitesment en fonction du filler utilisé.
De méme que ce qui avait été remarqué dans leares ssiperplastifiant, le filler M1357
présente le seuil le plus faible pour les tauxutesstution 30 et 50%.

A linstar de ce qui a été observé pour des cadisontenant pas de superplastifiant, la
substitution du ciment par des fillers calcairesyp de diminuer le seuil de cisaillement quel
que soit le filler envisage.

Evolution du seuil de cisaillement (0.5% de GLENIUM)
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Figure 58 — Evolution du seuil de cisaillement plesrdifférents fillers (0.5% de GLENIUR51)"

6.3.2.2Influence du RHEOBUILD ® 1100

Les essais d'étalement ont également été réalisédeaRHEOBUILL 1100. Cette fois,
la maniabilité reste plus stable dans le tempsdgunes le cas du GLENIUR51. On a alors
pu monter jusqu'a des taux de superplastifiant e p2r rapport a la masse de poudre.
Analysons tout d'abord l'influence sur le rappdR Hu superplastifiant pour un étalement de
220mm. Pour ce faire, les graphiques suivants (Ei§9 a Figure 61) mettent en évidence la
réduction du rapport E/P nécessaire pour atteindr&talement de 220mm.

Seul le cas de coulis constitués exclusivemenilide M1342 n'a pas pu étre testé. Ce
dernier présentait un étalement tres importantnetliminuant progressivement la quantité
d'eau, on obtenait un mélange impossible a malge®pales du mixeur restaient immobiles).
Entre ces deux états, il était impossible de trouwvee quantité d'eau permettant d'avoir un
étalement de 220mm.

12 |pid. 11.
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Evolution du rapport E/P pour un étalement de 220 mm (filler M1342)
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Figure 59 — Evolution du rapport E/P pour un étaletde 220mm en fonction du pourcentage de RHEOBUWNIIB42)

Evolution du rapport E/P pour un étalement de 220 mm (filler M1348)
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Figure 60 — Evolution du rapport E/P pour un étaetde 220mm en fonction du pourcentage de RHEOBUNIDB48)
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Figure 61 — Evolution du rapport E/P pour un étaletde 220mm en fonction du pourcentage de RHEOBUYNIIB57)

Les figures suivantes (Figure 62 a Figure 64) sgmtent les rhéogrammes obtenus avec
0,5% de RHEOBUILD 1100. Le comportement est cette fois intermédiantre le
comportement obtenu sans superplastifiant et aveGHENIUM® 51 : il est & la fois
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rhéofluidifiant (comme les coulis sans superplasit) et présente dans certains cas un
phénomeéne de localisation (& l'instar de ce quéaBservé dans le cas du GLENIOM1).

Notons au passage l'étroite similitude entre lesrlms dans les cas 30 et 50% de filler
M1342.

M1342
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Figure 62 — Rhéogrammes obtenus pour le filler N21840,5% de RHEOBUILD 1100
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Figure 63 — Rhéogrammes obtenus pour le filler N81840,5% de RHEOBUIL® 1100
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Figure 64 — Rhéogrammes obtenus pour le filler M1850,5% de RHEOBUIL® 1100
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L'évolution du seuil de cisaillement selon la @ #erschel-Bulkley est reprise ci-

dessous. Contrairement aux cas sans superplastifiaavec GLENIUM 51, le seuil de
cisaillement pour un taux de substitution de 50%m@simum dans le cas du filler M1348.

A linstar de ce qui a été mis en évidence damsgedu GLENIUM 51, la substitution

d'une partie du ciment par du filler permet de diner le seuil de cisaillement quel que soit le

filler envisage.
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Figure 65 — Evolution du seuil de cisaillement plesrdifférents fillers (0,5% de RHEOBUI®DL100)

25,00 -

Evolution du seuil de cisaillement (0.5% de RHEOBUILD)

Le seuil diminue quels que soient le filler et fle

taux de substitution envisagés

I\ Ressuage

20

40 50 60

Taux de substitution [%]

100

——M1342
—m—-M1348
M1357

60



Partie Il — Expérimentations — Résultats

6.4 Essais mécaniques

Des essais mécaniques ont été effectués sur gselmpééanges pour comparer les
résistances avec le seuil de cisaillement. En,effietrecherche des seuils faibles dans les
bétons autoplagants mais il faut veiller a conseuve résistance a la compression suffisante.
Les résultats complets des essais mécaniquesesnig €n Annexe 6.

La Figure 66 met en évidence la résistance en cessjon de différents mélanges sans
adjuvant. On remarque assez logiquement que Iastaése a la compression diminue
lorsqu’'on substitue une partie du ciment par desdicalcaires. On constate également que le
filler M1342 permet d'améliorer assez fortementHéogramme par rapport a un mélange
contenant uniquement du ciment tout en conservan@ resistance a la compression
maximum par rapport aux cas des autres fillersteCefsistance est divisée par deux par
rapport au mortier de référence (100% ciment saperplastifiant).

o 62.5MPa

31.6 MPa
26.3 MPa

tau [Pa]

=+—100% cim ss sp
20 4 =8-50% M1342 ss sp
50% M1348 ss sp
==50% M1357 ss sp

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

gamma_dot[1/s]

Figure 66 — Evolution de la résistance a la congiwesen fonction des mélanges envisagés (sanspdagtdiant)

L'objectif premier des essais mécaniques visaibatrar que si le filler M1357 s'avérait
tres intéressant d'un point de vue rhéologiqudug@nice assez positive sur le comportement
des coulis), cela se réalisait en augmentant famee rapport E/P pour atteindre I'étalement
de 220mm. On pouvait alors supposer que de fogfercutions allaient étre constatées sur la
résistance a la compression des mortiers. Prerlexsniple de deux meélanges suivants
(Tableau 7) :

Tableau 7 — Comparaison des mélanges contenailledM1342 et M1357 en I'absence de superplastifia

50% M1342 | 50% M1357
Rapport E/P 0,45 0,64
Résistance a la compression [MAa] 31,6 26,3

On peut remarqguer sur le tableau ci-dessus quéslatance a la compression est plus
faible dans le cas d'un mélange constitué de M&B57 (environ 5 MPa de moins) mais
cette chute est relativement limitée par rappdidwgmentation significative du rapport E/P.
Ce rapport élevé dans le cas du filler M1357 senddac ne pas avoir un effet aussi
défavorable qu'escompté sur la résistance. On gibestpliquer ce phénoméne en imaginant
qu'une partie de I'eau est pompée entre les feudlargiles avant la phase d'hydratation des
grains de ciment. De ce fait, elle ne participe @adsugmentation de porosité dans la pate
cimentaire comme c'est le cas lorsqu'on augmentepport E/C dans des coulis sans
addition.
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Les mélanges constitués de 30 et 50% de fillersacas M1342 avec 0,5% de
RHEOBUILD® 1100 ont des rhéogrammes trés similaires. La Eig montre que leur
résistance mécanique est différente et il est qoaéerable d'avoir recours a un meélange
constitué de 30% de M1342. On remarque égalemerestie figure qu'un mélange constitué
de 50% de filler M1348 a un rhéogramme plus ins&aesqu'un meélange constitué de 50% de
filler M1342 et une résistance comparable. On maric en conclure qu'en présence de
RHEOBUILD® 1100, le filler M1348 est plus intéressant quisle342.

140
=&-50% M1348+RHEOBUILD

120 30% M1342+RHEOBUILD 33.6 MPa

—<50% M1342+RHEOBUILD

100

tau [Pa]

30.6 MPa

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

gamma_dot[1/s]

Figure 67 — Evolution de la résistance a la congiwesen fonction des mélanges envisagés (avec RHEA@BU

La Figure 68 montre I'évolution de la résistance cempression avec le seuil de
cisaillement. Les mélanges encadrés sur la figomé ceux qui permettent de réduire le colt
et la chaleur d'hydratation des mélanges, tout emsarvant un seuil de cisaillement
relativement faible (inférieur ou légerement sugdria celui du coulis cimentaire pur). Les
autres mélanges ont un seuil beaucoup plus élewéeetésistance plus faible que le mélange
de référence et ne sont donc pas tres intéresdants le cadre de l'application de bétons
autoplacants. Il s'agit de pates constituées ke M1342 adjuvantées en superplastifiant. On
a en effet remarqué plus haut (86.3.2.1) que I&F fie diminue pas de maniére importante le
seuil de cisaillement en présence de superplattifiasqu'on travaille a étalement constant.

70,00 4
60,00 -

50,00 -

40,00 -

+ 100% cim ss sp

7 n 1 W 50% M1342 ss sp
30,40 -
q 50% m1348
> 50% M1357

i 30% M1342+RHEOBUILD

Résistance a la compression [MPa)

2n,dlo 1
L 50% M1342+RHEOBUILD
50% M1348+RHEOBUILD
10,00 - 30% M1357+GLENIUM
50% M1357+GLENIUM

0 5 10 15 20 25 30 35

Seuil de cisaillement [Pa]

Figure 68 — Evolution de la résistance en compoesavec le seuil de cisaillement
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6.5 Essais au cone de Marsh

Quelgques essais ont été réalisés dans le but deatenies résultats obtenus en se basant
sur les formules analytiques et les résultats aistean laboratoire. Le premier essai a été
réalisé sur de I'eau dont les caractéristique®{&Y2sont reprises dans le Tableau 8.

Tableau 8 — Parametre rhéologiques de I'eau (2@&16) fa loi d'Herschel-Bulkley

Valeur Unité
Ty 0 [Pa]
K 1073 [Pa-s"]
n 1 —

Des essais ont également été effectués sur des camposés de ciment et d'autres
composes de filler.

La quantité d'eau a été déterminée de maniereemiokin étalement de 220mm au coéne
Vicat. Le Tableau 9 permet de comparer certainsedaésultats.

On observe tout d'abord que les temps relatifeaul'et au coulis constitué de filler
M1357 sont assez proches quelle que soit la méthtiliie®. Ce n'est plus le cas en ce qui
concerne le ciment. Pour comprendre cette differede résultat, il faut considérer le
protocole suivi pour les essais en laboratoireefiet, comme on a pu le mettre en évidence
lors des essais au rhéomeétre, les coulis cimeataine des propriétés variables au cours du
temps et sont tributaires du mode de malaxagesai'esir le ciment a été effectué apres un
quart d'heure, ce qui correspond environ au tempariir duquel les mesures rhéologiques
s'effectuaient sur les coulis (compte tenu des gihgmécédant |'étape permettant la
détermination des parametres rhéologiques). Eaimps$, le mélange est placé dans un
malaxeur et cisaillé en permanence pour tenteregeoduire I'histoire du coulis dans le
rhéometre.

Au vu des résultats obtenus pour un coulis cimentdi semble que des flocs se soient
formés et l'absence de phase de précisaillemenbudlis, ne permettant pas de les casser. I
en résulte donc une augmentation du temps d'éceuteem laboratoire par rapport a ce que
la théorie prédit. On peut supposer que si le saait été mélangé a l'aide d'un mixeur et
qu'il avait subit une histoire identique au codisdié, on aurait obtenu des valeurs proches
de celles prédites par la méthode analytique.

Tableau 9 — Comparaison des temps d'écoulememuabpour méthode analytique et en laboratoire

Temps analytiqué[s] | Temps en laboratoire [s
Eau 4,7 4,2
Filler M1357 5,06 5,4
Ciment 52,65 69,5

A l'instar de ce qui a été souligné dans le cabétlement au cbne Vicat, on peut ici
souligner le fait que bien qu'il soit envisageateprédire le temps d'écoulement au cone de
Vicat a partir des caractéristiques rhéologiguas/drse est impossible (la relation n'est pas

13 'écart entre la valeur analytique et le temps$adoratoire est de l'ordre de grandeur du tempsaetion de
I'opérateur.
14 Déterminé sur base des paramétres de comportethErschel-Bulkley.
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biunivoque). L'essai au cbne de Marsh ne permet gapporter dinformations
supplémentaires par rapport aux résultats fourais l@ rhéometre. Il a néanmoins pour
avantage d'étre rapide, facilement transportablenéstessite du matériel peu codteux,
contrairement au rhéometre qui, malgré sa précisida grande quantité d'informations qu'il
fournit est tres colteux, encombrant et a un remeeéemoins important (environ deux essais
par heure pour un protocole de base). Il permebwgre de comparer facilement plusieurs
coulis entre eux en n'ayant qu'un seul parametiable.

En conclusion, seuls quelques essais au cone dehMat été effectués mais il n‘aurait
pas été tres pertinent d'en réaliser davantagequoilisest théoriguement possible de
déterminer le temps d'écoulement au cone a padicdractéristiques rhéologiques.
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6.6 Aiguille Vicat

Examinons a présent I'impact des superplastifisntsles temps de prise des pates de
ciment contenant du filler. Les essais ont étéigésla I'état de pate lisse. De cette maniére,
tous les vides entre particules sont remplis deales différents mélanges se trouvent dans
un état rhéologique identique (état de dilatante§32.1).

Début de prise pour le filler M1342
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Figure 69 — Comparaison des temps de début depwigee filler M1342

Début de prise pour le filler M1357
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Figure 70 — Comparaison des temps de début degmigde filler M1357

On constate (Figure 69 et Figure 70) que dansdegp$ de prise des mélanges sans
superplastifiant et avec le fluidifiant RHEOBUIDL100 sont trés proches. Au contraire, le
temps de début de prise des mélanges contenant LEENIGM® 51 est inférieur.
L'explication de cette observation sera détaillés foin (88.2).

En ce qui concerne les temps de fin de prise (Eigdret Figure 72), on peut observer le
phénomene inverse. En effet, si les temps de firprie restent comparables pour les
mélanges sans superplastifiant et ceux contenanRHIEOBUILD® 1100, les mélanges
adjuvantés en GLENIUfI51 ont un temps de fin de prise plus élevé.
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On peut également souligner que, de maniére généphls le taux de substitution
augmente, plus les temps de prise se prolongetie Gaservation peut étre expliquée par le
fait que plus le taux de substitution augmente,nsdi y a d'éléments réactifs au sein du
mélange. Or, la réaction du ciment avec I'eau éanthermique, elle a tendance a s'auto-
accélérer. Ce phénomene est donc diminué si onlaempne partie du ciment par du filler.
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Figure 71 — Comparaison des temps de fin de pdaelp filler M1342
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Figure 72 — Comparaison des temps de fin de paselp filler M1357
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PARTIE III ;
COMMENTAIRES SUR LES RESULTATS

La partie précédente avait pour but de présenteertain nombre de résultats obtenus au
cours des essais réalisés. Certaines observatiirde@a été commentées et les paragraphes
qui vont suivre ont pour objectif de comparer l@&ents résultats entre eux et de pousser
un peu plus loin la réflexion a propos de certa@iosportements étranges observés lors des
essais, comme la perte de maniabilité dans le tel@psoulis en présence de superplastifiant.
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7 Comparaison de l'efficacité des superplastifiants

7.1 Mise en évidence au moyen de I'essai de pate lisse

On peut constater ci-dessous que quel que saubede substitution ou le filler calcaire
envisagé, le GLENIUM 51 s'avéretoujours plus efficace que le RHEOBUIED1100
(Figure 73 et Figure 74). Cette tendance est eord@vec ce qui est généralement avance, a
savoir que les superplastifiants de derniére gépérasont plus efficaces que leurs
prédécesseurs car leur mode d'action principalpasteffet stérique plutdét que par effet
électrostatique. Le graphique concernant le fiNdt348 est repris en Annexe 3 car le
comportement est comparable a celui observablelda@s du filler M1342.

Comparaison de |'efficacité des deux superplastifiants pour le filler M1342 et 2% de superplastifiant
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Figure 73 — Comparaison du gain en pourcents sigrfzande en eau pour un pourcentage de supeiplastié 2%

(masse de poudre) par rapport a un mélange saampasgiifiant, filler M1342

On peut également souligner le fait que si le GUEMF 51 permet de réduire de
maniere tres importante (41%) la demande en eas tarcas d'un mélange constitué
uniquement de filler M1342, il s’avére moins effieadans le cas du filler M1357 qui, pour
rappel, contient une certaine quantité d'argileaj@it de superplastifiant dans le cas d'un
mélange comportant du filler M1357 permet de rédlié quantité d’eau nécessaire pour
atteindre I'état de pate lisse mais l'efficacitésliperplastifiant reste néanmoins relativement

limitée (Figure 74). L'action d'un superplastifigoér effet stérigue semble donc moins
performante en présence d'argile.

Au 86.1.2, on a également souligné le fait que darcas du filler contenant de l'argile
active (M1357), I'action des superplastifiants tétaliativement limitée. On peut expliquer ce
phénomene par le fait que l'argile ayant une trasdg surface spécifique interne (feuillets),
elle va avoir tendance a adsorber une partie darplgstifiant qui ne pourra pas jouer son
réle de fluidifiant puisqu'il ne se trouve pas enface des grains de fillers.
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Figure 74 — Comparaison du gain en pourcents slgri@ande en eau pour un pourcentage de supeiplastié 2%

(masse de poudre) par rapport a un mélange saamtastifiant, filler M1357

La grande efficacité du GLENIURI51 sur le filler M1342 permet d'expliquer pourquoi
il a été impossible d'atteindre un étalement den8dors des essais au rhéometre pour un
coulis constitué de 100% de ce filler (86.3.2) :slgperplastifiant permet d'atteindre un
étalement trés important avec trés peu d'eau ajués diminue lIégerement la quantité d'eau
pour essayer de réduire I'étalement, le couliseas@vympossible a mélanger car des boulettes
de filler sec se forment et bloquent les hélicesmixeur. L'augmentation d'efficacité du
GLENIUM® 51 sur un mélange constitué de filler M1342 estengin évidence & la Figure 75.
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Figure 75 — Ecart d'efficacité entre les deux spipstifiants envisagés (filler M1342)
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7.2 Mise en évidence au moyen de I'essai BétaP

Les figures ci-dessous (Figure 77 et Figure 78)pament les effets des superplastifiants
sur les valeurs du BétaP. On remarque que le GLENIW1 diminue d'une facon
appréciable la valeur du BétaP quel que soit lerfdonsidéré. Cela signifie qu'il faut moins
d’eau pour permettre le mouvement des particulesci Gest logique puisque les
superplastifiants sont reconnus pour diminuer I'e@cessaire pour obtenir une maniabilité
donnée. Quant au RHEOBUII®D1100, son effet sur le Bé&taP est moins marqué, en
particulier pour les mélanges contenant exclusivernde ciment (taux de substitution nul).
Dans le cas du filler M1342, il semblerait que ldositution d'une partie du ciment par du
filler a un effet bénéfigue sur le comportementotbgique des coulis adjuvantés en
superplastifiant. On peut faire I'observation ireedans le cas du filler M1357.

En ce qui concerne l'impact des superplastifiantsla
valeur de la pente de l'essai, on remarque (Figi8eet
Figure 80) que, de maniere générale, celle-ci damce a
diminuer lorsqu'on ajoute du superplastifiant. &lément du J
mélange devient donc plus sensible a I'ajout d’é2ans le Effets du GLENTUM
cas de coulis cimentaires purs, il semblerait gee |
RHEOBUILD® 1100 ait principalement un impact sur l&”
valeur de la pente tandis que le GLENIO®BL joue a la fois
sur la valeur du BétaP mais aussi sur la penta €lghifie,
dans le cas du RHEOBUILD 1100, que laction du
superplastifiant se marque d'autant plus lorsqs'ioéresse Effet du REEOBUILD
a des étalements importants (plus R est grand |@lepport
elp est diminué par rapport a sa valeur initial&ds effets
sont représentés sur la Figure 76.

R
Figure 76 — Effets des superplastifiants

sur les coulis cimentaires purs (taux de

substitution nul)
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Figure 77 — Comparaison des valeurs de BétaP pdilleteM1342 pour les différents superplastifiants
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Figure 79 — Comparaison des valeurs des pentedgéiller M1342 pour les différents superplastifia
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Figure 80 — Comparaison des valeurs des pentedgbiller M1357 pour les différents superplastifia
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7.3 Mise en évidence au moyen de I'essai a étalemenhstant

Les trois graphiques suivants comparent l'effiéadis superplastifiants en fonction des
fillers envisagés pour obtenir un étalement de 280am moyen du cbne Vicat (manipulation
réalisée dans le cadre des essais au rhéometrgeuddmemarquer que, de maniére générale,
la réduction du rapport E/P dans le cas 0,5% deM3UR ® 51 est comparable avec celle
engendrée par 2% de RHEOBUIEM 100, mis & part dans le cas du filler M1357 (Fég8R)
oU on peut voir que le GLENIUMS51 n'a pas un effet aussi marqué que dans leesaautres
fillers. On peut ici faire le lien avec une obsdima réalisée dans le cadre des essais de pate
lisse qui ont permis de mettre en évidence le dalil n'y avait dans ce cas pas de forte
différence d'effet entre les deux superplastifi§higure 74, page 69).
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Figure 81 — Evolution du rapport E/P pour un étaehde 220mm pour le filler M1342
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Figure 82 — Evolution du rapport E/P pour un étaletde 220mm pour le filler M1348
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Figure 83 — Evolution du rapport E/P pour un étaletde 220mm pour le filler M1357
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8 Comportement des coulis en présence de superplagtiit

8.1 Influence sur le comportement rhéologique

Dans le cas de certains coulis étudiés au moyeh&hmetre, le comportement de ceux-
ci s'est avéré étre rhéoépaississant, contraireawentoulis sans adjuvant (rhéofluidifiants).
Ce phénomeéne est typique des mélanges adjuvantégpenplastifiant. En réalité, on peut
expliquer ce comportement en imaginant qu'en apdwta superplastifiant, celui-ci diminue
le nombre de flocs. Or, ces derniers étaient agiter du comportement rhéofluidifiant
puisqu'ils avaient tendance a disparaitre pourtdesx de cisaillement élevés. On peut
également rajouter que, selon Bossi et Brady [3li;dela d'une certaine vitesse de
cisaillement, les forces hydrodynamiques deviennglois importantes que les forces
répulsives engendrées par le superplastifiant. K®rve alors une augmentation du couple
appligué au rotor.

Pour étre tout a fait rigoureux, le comportememegistré était un peu plus complexe car
il présentait un comportement tel que représent FEigure 84. On remarque que les deux
premiers points présentent des contraintes ddlersaint trés élevées et s'écartent fortement
du comportement rhéoépaississant. Cette obsenati#ia été réalisée par plusieurs auteurs
[28; 32]. Néanmoins, ces points se situent dansgameme dey en dehors du domaine de
validité du rotor et ont donc été ignorés pour Eage du modele de comportement
rhéologique. La suppression de ces points a égaledie réalisée par Nguyen [28].

100% ciment
250

Zone de localisatic /
\ I, ‘\\

~ Zone deglissemer

0 20 40 60 80 100 120

gamma_dot [1/s]

Figure 84 — Comportement rhéoépaississant en présEnGLENIUM 51

La Figure 84 permet de mettre en évidence deuxstggecomportement que I'on peut
rencontrer lorsqu'on insére du superplastifiansdancoulis : les phénomenes de localisation
et de glissement.

Selon Kaciet al. [32], la zone de localisation (représentée sWFidmre 85) est due a la
concentration des déformations sur une certainssgaa du coulis a proximité du rotor. Au
sein du coulis immobile, la contrainte de cisaikest inférieure au seuil. L'épaisseur
cisaillée étant plus faible que celle prévue, lalisooppose une contrainte plus importante
puisqu'en réalité, on se trouve dans des taux sillement plus importants que ceux
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escomptes. Si l'intégrale du produit des forceslt@stes et de leur bras de levier est plus
importante qu'en I'absence de localisation, leisamipose un couple plus important.

La zone de glissement correspond au glissementodiiscsur la paroi du cylindre
extérieur. Cela explique pourquoi la contrainteagge par le coulis est presqu'indépendante
du taux de cisaillement. Au-dela d'une certainesgé, ce glissement cesse et les résultats
fournis par le rhéometre sont bien représentatifsanportement du coulis.

Figure 85 — Phénomene de localisation [32]

Evaluons a présent comment varie la valeur du mappt” en fonction du taux de
substitution (Figure 86). On peut remarquer quia pa "effet d'échelle” di a la présence de
superplastifiant, l'allure des courbes est généraie identique, selon que I'on considere des
coulis avec ou sans superplastifiant. Le filler M23 tendance a maintenir le rapport E/C
relativement constant quel que soit le taux de tdubien tandis que les fillers M1348 et
M1357 ont tendance a augmenter ce rapport.

On peut interpréter les résultats obtenus de laigrarsuivante : les superplastifiants
permettent de réduire la quantité d'eau nécespaine obtenir un étalement fixé tout en
maintenant intact l'impact positif ou négatif déerfs. Ce résultat est assez logique. Prenons
I'exemple du filler M1357 contenant de I'argilee: @onstituant joue le rble de rétenteur d'eau
et a tendance a augmenter la quantité d'eau néeegsar obtenir un étalement de référence.
En présence de superplastifiant, I'argile joue &mm role et nécessite donc plus d'eau pour
pouvoir s'écouler.

Variation du rapport E/P en fonction du taux de substitution pour un méme étalement
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Figure 86 — Evolution du rapport E/P pour un étaesnde 220mm, sans superplastifiant
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8.2 Evolution temporelle du comportement rhéologique

L'idée initiale lors des essais au rhéometre ctaisisx introduire un taux de
superplastifiant de 2% afin de constater I'effesdperplastifiant lorsque celui-ci se trouve en
abondance dans le coulis. Néanmoins, les premgsaiseréalisés sur des coulis contenant
100% de ciment se sont avérés impossibles a mesurenéometre. En effet, bien que le
coulis ait un étalement initial de 220mm, il petdaés rapidement sa fluidité initiale et le
couple maximum était immédiatement dépassé ajpnasrlinséré dans le rhéometre (environ
1 minute aprés malaxage). Outre sont role fluidifide GLENIUM® 51 joue également le
réle d'agent de viscosité. Cette propriété perngetétiuire de maniere trés importante la
ségrégation au sein des mélanges. Cet exces desisc'estompe lorsqu'on insere de
nouveau le coulis dans le mixeur mais on ne réeupas la fluidité initiale, loin de la. Selon
Nguyen [28], I'augmentation importante de viscopiét également étre expliquée par le fait
qgu'a faible vitesse, les chaines de superpladtifguand elles se trouvent en exces) qui ne
sont pas adsorbées sur la surface des particeleshsVétrent et augmentent le couple au
niveau du rhéometre.

Des essais ont été réalisés de maniere a détergiin€agit d'une simple augmentation
de viscosité ou s'il s'agit de thixotropie. Poufaiee, un nouveau protocole a été implémenté,
consistant a imposer plusieurs paliers de duréissamote entre lesquels sont intercalées des
périodes de repos de durée identique. La Figune@#&sente I'évolution de la contrainte de
cisaillement en fonction du temps pour un coulisnasitaire ne contenant pas de
superplastifiant. On peut constater que malgréitegfie cette contrainte évolue dans le temps
durant les paliers, elle reste néanmoins relativérmenstante.

Au contraire, dans le cas d'un coulis contenarfj® GLENIUM® 51 (Figure 88), on
remarque tout d'abord que cette contrainte évokiandniére relativement importante en
fonction du temps. Elle a tendance a augmenteomctiobn du temps durant un méme palier.
Cela signifie que la viscosité du coulis augmemniefanction du temps pour un taux de
cisaillement identique. Il ne s'agit donc pas deratinopie (vraie ou fausse) mais bien d'une
augmentation de viscosité dans le temps. En compdes deux figures, on constate
également que les contraintes, lorsqu'elles satilisiees durant les paliers, sont beaucoup
plus importantes dans le cas d'un coulis contedanGLENIUM® 51. Tout porte donc &
croire que ce superplastifiant augmente de mamgpertante la viscosité du coulis constitué
de ciment.

Lorsqu'on zoome sur la transition entre un étateg@s et un état fortement cisaillé, la
transition se réalise avec un pic, suivi d'une eletec précédant une montée a pente douce
(Figure 89). Le pic pourrait étre expliqué par &t fjlue les chaines de polyméres entre les
grains de ciment doivent étre partiellement caspées permettre le mouvement de coulis.
Une fois ces chaines suffisamment rompues, le nmertdu coulis est rendu plus aisé et la
contrainte de cisaillement diminue. On observe iéasune remontée de la courbe quelquefois
observée pour certains mélanges [14]. Il pourragis d'antithixotropie causée par une
restructuration partielle de la pate. L'antithixpie (ou rhéopexie) est caractérisée par une
diminution de maniabilité d'un coulis sous une @ttimécanique. Etant donné que ce
phénomene n'apparait pas en l'absence de supiéigoigson pourrait I'expliquer par la
restructuration partielle de macromolécules de mligstifiant durant la rotation, aprés que
celles-ci aient été rompues. Pour prouver que @nghene est bien di a la présence de
superplastifiant, la Figure 90 illustre le mémeeayje comportement observé dans le cas d'un
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coulis constitué exclusivement de filler M1348 et GLENIUM® 1100. Cela confirme
I'explication fournie ci-dessus.

Une derniere remarque peut étre effectuée en doseles deux graphiques des Figure
87 et Figure 88. En effet, il a été souligné plasthgue des temps de repos étaient imposeés
entre les paliers. Pour ce faire, une vitesse puieté imposée. Or, on peut remarquer sur les
figures que la contrainte n'y est pourtant pasenuln pourrait alors croire que cette
contrainte est nécessaire pour conserver une @itkssotation nulle mais ce n'est pas le cas.
En réalité, il semblerait que lorsque le rhéomeliminue progressivement la vitesse de
rotation durant la phase descendante, il diminuedeple appliqué sur le rotor jusqu'a
atteindre une vitesse nulle. Or, les fluides alg®elise mettent en mouvement qu'a partir du
moment ou leur seuil est dépassé. Dans le casnprése fois que le rhéométre impose une
contrainte plus faible que le seuil, le fluide sgefet le rhéometre conserve la valeur du
couple qu'il applique, méme si un couple de vaiefdérieure permet également de maintenir
le fluide a l'arrét. Cela explique également poorgpour des temps proches de zére. (
lorsque le fluide n'a pas encore été mis en moumBmen obtient des contraintes de
cisaillement tres faibles : en effet, on part alditse vitesse de rotation nulle et le rhéometre
augmente progressivement son couple jusqu'a dégassmiil de cisaillement.

Pour appuyer un peu mieux cette réflexion, on peptendre les résultats obtenus pour
un coulis cimentaire sans adjuvant (protocole deepaDans ce cas, la contrainte mesurée
durant la période de repos située entre la pédederécisaillement et la période comprenant
les escaliers est de 9,3 Pa (pour une vitesse)nudiesqu'on cale une loi de Herschel-Bulkley
sur les résultats obtenus, le seuil de cisailleneshtde 9,2 Pa. Il ne faut néanmoins pas se
baser uniquement sur cette valeur pour établietel sle cisaillement car il y a des cas ou
cette observation ne colle pas tout a fait aveseldl établi sur base du modele d'Herschel-
Bulkley. Par exemple, dans le cas d'un coulis camte50% de filler M1348, la valeur de la
contrainte pour une vitesse de rotation nulle est@3 Pa et le seuil est de 14,9 Pa.

En résumé, la contrainte obtenue pour une vitessetdtion nulle donne une idée de la
valeur du seuil de cisaillement mais n'est cepengdas totalement fidele au seuil établi a
partir de la loi de comportement d'Herschel-Bulkl&n peut clore cette réflexion en
soulignant le fait que la loi de comportement susinenée est une approximation de la
réalité et n'est donc pas une panacée.

De cette réflexion découle une remarque intéressasif dans le cas du coulis cimentaire
sans adjuvant, la valeur de la contrainte de &saént enregistrée lorsque le rotor ne tourne
plus est assez constante en fonction du tempslesulifférents paliers (Figure 87), ce n'est
plus le cas lorsqu'on ajoute du superplastifiamguile 88). La valeur de cette contrainte
augmente entre chaque palier, ce qui signifie exlogge sorte que le seuil de cisaillement
augmente.
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Figure 87 — Evolution de la contrainte de cisaib@tpour un coulis cimentaire simple
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Figure 90 — Transition entre un état de repos éttancisaillé pour un coulis de filler M1348 avk6% de GLENIUM

Le méme comportement est observable avec des seapusuperplastifiant de 1%. Il a
donc été décidé d'étudier des coulis contenant @5%asse de poudre de GLENIOM1,
tout en gardant a l'esprit que ce superplastificegt probablement pas le plus judicieux pour
une mise en place aisée puisque la rapide perfieideé n'est pas une propriété recherchée
dans le cas des bétons autoplagants.

Afin de pousser la réflexion un peu plus loin, desais supplémentaires ont été effectués
pour suivre |'évolution des rhéogrammes dans lepserPour ce faire, le rotor avec une
géométrievanne a été utilisé. Ce dernier permet d'étudier desisdont la viscosité est plus
importante que les rotors cylindriques. Le protecohposé au rhéometre est représenté a la
Figure 91. Il est constitué d'une phase de prdl@ssnt suivie par un certain nombre
d'escaliers permettant d'obtenir trois points suhEogramme. Ce protocole ne permet certes
pas d'obtenir un rhéogramme complet du coulis rigiermet néanmoins de suivre son
évolution au cours du temps en procédant a un gramibre de mesures.

v

1 2 3 10 11
L W L = L S L%
Temps

Figure 91 — Protocole de mesure permettant deestiéxolution rhéologique des coulis

Ces essais ont été réalisés sur un certain nombreodlis de maniere a pouvoir
déterminer comment varie I'augmentation de viséasilr les coulis cimentaires en fonction
du temps et si ce comportement est également absenvles coulis constitués de fillers
calcaires. Les différents rhéogrammes calculés popunéme coulis cimentaire contenant du
GLENIUM® 51 sont représentés a la Figure 127 (Annexe 5scBéma permet de remarquer
que, de maniére générale, les rhéogrammes ontnemadase déplacer vers le haut (traduisant
une augmentation du seuil) et a s'incliner versdat (témoignant d'une augmentation de
viscosite).

Comparons a présent ce comportement avec celunwbtans le cas d'un coulis
cimentaire sans superplastifiant afin de vérifidiésolution des caractéristiques n'est pas due

79



Partie Il — Commentaires sur les résultats

exclusivement au ciment. On peut constater surgaré 128 (Annexe 5) que les courbes ont
également tendance a se déplacer vers le hauhetioio du temps. Le graphique représentant
I'évolution du seuil de cisaillement confirme cetteservation. Néanmoins, le seuil augmente
de maniére moins importante que dans le cas dulis@mntenant du GLENIUf51.

A la lumiére de cet essai, on peut donc conclueesjl'ajout de superplastifiant permet
effectivement de diminuer la quantité d'eau requieer obtenir un étalement donné, la
viscosité et le seuil de cisaillement augmenteahm®dins rapidement avec le temps et l'effet
bénéfique du superplastifiant se laisse prompteimeilier.

La Figure 92 représente I'évolution du seuil daitesnent de différents coulis. Ce seuil
a été calculé par la méthode expliquée un peuhmus (contrainte de cisaillement pour une
vitesse de rotation nulle). Ce graphique permetirde plusieurs conclusions intéressantes.
Tout d'abord, dans le cas d'un coulis cimentairestimé de GLENIUM 51, on constate une
augmentation importante du seuil de cisaillemegarNnoins, une augmentation du seuil est
a recenser dans le cas d'un coulis constitué exemsnt de ciment sans adjuvant. Le
GLENIUM® 51 n'est donc pas le seul responsable de la diimmimportante de maniabilité
du coulis cimentaire. L'essai effectué sur un cocdinstitué exclusivement de filler permet de
mettre en évidence le fait que la diminution de imailité observée en présence de
GLENIUM® 51 est due & une interaction entre le ciment ajuvant puisqu'aucune
augmentation de seuil n'est observée dans le sadldes. Au contraire, on peut voir une tres
légere diminution du seuil en fonction du tempsfifgrie graphique représente également
I'évolution du seuil de cisaillement pour un coai§uvanté de 0,5% de RHEOBUIEL100.
On peut remarquer que si le seuil augmente enifoncu temps, cette augmentation est
comparable a celle constatée dans le cas d'unsadalentaire sans adjuvant. On peut donc
en déduire que le RHEOBUIL'D1100 n'a pas un impact négatif trés importanoestfon du
temps, contrairement au GLENIUMG1.

On a donc pu mettre en évidence un effet bénétgpelémentaire des fillers calcaires
sur le comportement rhéologique des coulis : lsstsubion partielle du ciment par ceux-ci

permet de s'affranchir en partie de la diminutiapide de maniabilité des coulis provoquée
par le GLENIUM® 51.

Evolution du seuil de cisaillement
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=m~100% ciment, sans sp =+ 100% ciment, 0.5% RHEOBUILD
100% ciment, 0.5% GLENIUM =<=100% M1348, 0.5% GLENIUM

Figure 92 — Comparaison de I'évolution du seuttidaillement pour plusieurs coulis
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Un dernier essai a été réalisé pour confirmer taldace qu'a le GLENIURM 51 &
augmenter plus rapidement la viscosité des coirigrmtaires. Pour ce faire, un essai Vicat a
éte réalisé sur trois coulis cimentaires différelust I'étalement au cone Vicat est de 220mm.
Le premier est constitué d'un coulis cimentairessadjuvant et les deux autres sont
adjuvantés avec 0,5% de GLENIUM1 et RHEOBUILLEY 1100. La Figure 93 compare les
résultats de ces essais.

Si les temps de fin de prise sont assez semblatmepeut néanmoins constater que la
présence de superplastifiant diminue le temps deutdéle prise. En particulier, le
GLENIUM® 51 réduit ce temps d'une valeur de 80%. Il s'&yid'une démonstration
supplémentaire de la rapide perte de maniabiliténgjlies coulis cimentaires en présence de
ce superplastifiant.

Comparaison des temps de prise
450

400

350
300
250
M Fin de prise

200 H Débutde prise
150
100

50

o T T 1

Sanssp AvecRHEOBUILD AvecGLENIUM

Temps [minutes]

Figure 93 — Comparaison des temps de prise (e$sat)V

On peut faire le lien avec les résultats obtenus ties essais BétaP aprés 5 minutes
(86.2.3). On a pu constater que le BétaP augmentenetion du temps et de maniéere plus
importante en ce qui concerne le GLENIOEL1. Or, la valeur du BétaP représente le rapport
e/p tout juste nécessaire pour permettre le mounkemes particules lorsqu'on souléve le
cone. Elle est donc fortement dépendante du seutishillement. Or, on vient de mettre en
évidence que ce seuil augmente de maniere impertanfonction du temps, en particulier
dans le cas du GLENIURI51. Cela explique donc l'augmentation importamtdadvaleur du
BétaP en fonction du temps. On a également souldp®s le méme paragraphe que
laugmentation temporelle du BétaP a tendance sioslper a mesure que le taux de
substitution augmente. Cela rejoint la constataf@ite ci-dessus a propos de I'évolution
temporelle des parametres rhéologiques en présknfibers calcaires : ceux-ci ont tendance
a les stabiliser. La démonstration a été effecmganoyen des essais réalisés a l'aide du
rhéometre et a été confirmée au moyen des résdiatessais BétaP.
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On a également vu au cours des essais Vicat (gfu€)les mélanges contenant du
GLENIUM® 51 sont les premiers & atteindre le début de pnais ils sont les derniers a
parvenir a la fin de prise. Ceci peut étre expliqu@ lueur des fiches techniques. En effet,
dans le cas du GLENIUM51, la fiche techniqd@ précise que ®és Iincorporation du
GLENIUM® dans le mélange cimentaire, une premiére parttva@git immédiatement et la
seconde est présente mais inactive. L’hydratatioeichent, qui se déroule normalement, fait
évoluer le pH du mélange vers la basicité, ce qovpque la libération progressive des
molécules complémentaires. Celles-ci travaillentlalenéme maniere que les premiéres et
prolongent donc I'état de dispersion évitant aiteifloculation et donc le raidissement
précoce du mélange. £ela pourrait expliquer pourquoi la fin de presst retardée dans le
cas du GLENIUM 51 : la deuxiéme phase d’action du superplastifimalonge le temps de
fin de prise.

'3 Fiche technique du GLENIURIS1, cf. Annexe 2

82



Partie Il — Commentaires sur les résultats

9 Evaluation de la dépendance entre les résultats dessais

Le graphique ci-dessous (Figure 94) montre la &iod qui existe entre les essais de
pate lisse avec et sans GLENIJM1. Le méme type de comportement est observabkelda
cas du RHEOBUILB 1100 (R = 0,75). Ces bonnes corrélations montrent queet'afés
fillers sur les mélanges est conservé en présemcpkrplastifiant. Si un filler a un impact
négatif sur la compacité d'un mélange sans adjucanteffet sera identique en présence de
superplastifiant. Ce raisonnement se base suiitlgda la pente de la droite de corrélation
vaut un. Pour illustrer cette observation et faégrdien avec d'autres types d'essais, on peut
mettre ce résultat en parallele avec le commentpirea été fait a propos de la Figure 86,
page 75. On avait alors souligné le fait que lanfordes courbes du rapport E/P nécessaire
pour atteindre un étalement de référence est mlemtipour des coulis avec et sans
superplastifiant.

08

e
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e
@

y=1,0728x- 0,261
R2=0,7109

o
]

Le coefficient unitaire de la droite de corrélatipn
signifie que l'effet du filler sur le comportement
des coulis n'est pas modifié en présence |de
superplastifiant

e
w

e/ppate lisse avec 2% de GLENIUM

o
o

0,6 0,65 07 0,75 08 0,85 0,9 0,95

e/ppéte lisse sans sp

Figure 94 — Corrélation entre les rapports e/puive) avec et sans GLENIUWVG1

On va a présent démontrer qu'il existe un lieneefigfficacité des superplastifiants
déterminée au moyen de I'essai sur pate lissesetrface spécifique des fillers. Pour ce faire,
considérons des pates constituées exclusivemdiiledleDans un premier temps, examinons
s'il existe une corrélation entre la surface spgad B.E.T. et la demande en eau des fillers en
I'absence de superplastifiant (Figure 95). Puidgusurface spécifique s’exprime en fonction
de la masse, il parait judicieux de travailler aleecapport E/P plutét qu'avec son équivalent
volumique (e/p). Dans le but dappuyer la réflexisar des bases plus solides, les
manipulations ont été réalisées avec deux fillagpEmentaires afin d’éviter de n’avoir que
trois points de comparaison sur les graphes. llessfien question sont les M1376 et M1350.

On peut constater que la corrélation entre les datiables est assez bonne (0,86), ce qui
signifie assez logiquement que la demande en egmente avec la surface B.E.T. Cela peut
étre interprété de la fagon suivante : plus laasm@fspécifique augmente, plus on a besoin
d'eau pour venir s'adsorber a la surface des pkasic
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EnI'absence de superplastifiant

1 R?=0,8578

SSB.E.T. [m?¥g]

0,2 0,22 0,24 0,26 0,28 0,3 0,32 0,34
RapportE/P

Figure 95 — Corrélation entre le rapport E/P (figdte) et la surface spécifique B.E.T. en I'absatesuperplastifiant

La question est de savoir si cette corrélationistdben présence de superplastifiant. Pour
ce faire, le pourcentage de superplastifiant afigéea 0,5% par rapport a la masse de la
poudre pour les cinq fillers envisagés précédemmans le cas du GLENIUMS51, la
corrélation est tres bonne puisquelle s’éleve 8%, Par contre, dans le cas du
RHEOBUILD® 1100, la corrélation est un peu moins bonne (0,867). Balysant le
graphique, on remarque qu’un seul point s’écarsezafort de la tendance. Il s’agit du filler

M1342.

En présence de 0.5% de GLENIUM 51

SSB.E.T. [m¥g]

0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35
RapportE/P

Figure 96 — Corrélation entre le rapport E/P (fid&e) et la surface spécifique B.E.T. ; 0,5% de SLLEM® 51
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En présence de 0.5% de RHEOBUILD 1100
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0,19 0,21 0,23 0,25 0,27 0,29 0,31 0,33

Rapport E/P

Figure 97 — Corrélation entre le rapport E/P (fiate) et la surface spécifique B.E.T. ; 0,5% de RBEQ@D® 1100

La mesure de la surface spécifique B.E.T. a I'aag@tde tenir compte de la présence
d’argile au sein des fillers, ce que ne permetlpasesure de la surface Blaine. Dans le cas
des fillers envisagés ici, il n'existe pas de datién entre les surfaces Blaine et B.E.T. Ce
comportement a été mis en évidence a I'occasigorojet FILLTECH [3]. Selon les auteurs,
ce comportement pourrait étre expliqué par ledfaé les trés fines particules s’adsorbent a la
surface des plus grosses grace a des phénomeriasicgles. Par conséquent, ces fines
particules ont un effet moins négatif sur la periléé de la poudre par "effet fillet®.

Ce manque de corrélation entre le rapport E/Ptat It pate lisse et la surface spécifique
Blaine est mis en évidence sur la Figure 98. Cealtais concernent, a linstar des trois
graphiques précédents, les fillers M1342, M134838¥1 M1376 et M1350. Le manque de
corrélation est également observable dans le c&HEOBUILD® 1100.
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0,15 0,2 0,25 03 0,35
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Figure 98 — Surface Blaine en relation avec le redpi a I'état de pate lisse pour le GLENIUM 51

En conclusion, il existe bel et bien une corrélatemtre le rapport E/P a I'état de pate
lisse et la surface spécifiqgue, mais uniqguemens tkanas de la surface B.E.T.

1% pour rappel, la surface Blaine se mesure graagarméabilité & un gaz d’un échantillon de poudre
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Il nexiste pas de corrélation entre la valeur détaé® ou de la pente et la valeur du
rapport e/p a I'état de pate lisse. Un exempldllastré sur la Figure 99 dans le cas de I'ajout
de GLENIUM® 51 pour le filler M1342. Par contre, si on compss améliorations (en
pourcents) qu’apportent les superplastifiants ggr rfésultats des deux types d’essais, on
obtient de bonnes corrélations pour le GLENIUBIL (Figure 100 et Figure 101). En effet,
dans le cas du filler M1342, on obtient une cotrétade 0,99 entre 'amélioration qu’apporte
le GLENIUM® 51 sur le rapport e/p & I'état de pate lisse @nélioration de la valeur du
BétaP avec addition de GLENIUVG1 par rapport & un mélange qui n’en contient Pasia
méme maniére, cette corrélation s'éleve a 0,985 darcas du filler M1357. Il convient
néanmoins de souligner que cette observation effesituée sur base de trois points et n'est
donc pas d'une grande précision.

On peut remarquer que la pente de la droite deledion n'est pas identique dans le cas
des deux fillers envisagés. Pour le M1342, une iamadlon croissante du BétaP est
synonyme d'une amélioration croissante du rapppra ¢état de pate lisse. Au contraire, dans
le cas du filler M1357, une amélioration croissaierapport e/p a I'état de pate lisse entraine
une amélioration décroissante du BétaP.

Filler M1342, 0.5% de GLENIUM

0,785

BétaP

0,6 0,605 0,61 0,615 0,62 0,625 0,63 0,635 0,64 0,645 0,65

e/p péte lisse

Figure 99 — Comparaison de la valeur du BétaP eapjport e/p pour I'essai sur pate lisse

Comparaison (avec et sans GLENIUM) des améliorations (M1342)
33

R?=0,9903

32

31

Amélioration du BétaP [%]

21 21,5 22 22,5 23 235 24 24,5 25

Amélioration du e/p [%]
Figure 100 — Corrélation entre les améliorationsgpbrte le GLENIUM 51 sur les essais BétaP et pate lisse (M1342)

(0 ; 10 et 20% de substitution)
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Figure 101 — Corrélation

Comparaison (avec et sans GLENIUM) des améliorations (M1357)

R?=0,9856

17

Amélioration du e/p [%]
entre les améliorationspporte le GLENIUM 51 sur les essais BétaP et pate lisse (M1357)

(0 ; 10 et 20% de substitution)

On constate sur la Figure 101 que le GLENIUBL a un effet moins important sur le
BétaP que sur le rapport e/p a I'état de pate tlass le cas de mélanges contenant du filler

M1357.

Au contraire, on

remarque (Figure 102) que cettedtation n’existe pas en présence de

superplastifiant RHEOBUILB 1100.

16

14

12

10

Amélioration du BétaP [%]

Comparaison (avec et sans RHEOBUILD) des améliorations (M1342)

14 15

Amélioration du e/p [%]

Figure 102 — Comparaison des améliorations qu’appefRHEOBUILL 1100 sur les essais BétaP et pate lisse (M1342)

Les figures ci-dessous représentent I'évolutionrdpgorts E/P a I'état de pate lisse et les
mémes rapports nécessaires pour obtenir un étalalee2?0mm (Figure 103 a Figure 105).
Ces corrélations sont intéressantes car ellesléotien entre des essais destinés a décrire
l'arrangement des particules dans un mélange ¢essai pates lisses) et des essais de
rhéologie. Cela signifie que pour un étalement tonsle mélange nécessitera plus d'eau si
sa compacité est faible (E/P pour la pate lissplastélevé, ce qui signifie que I'espace entre
les particules est plus grand). La meilleure catié@h dans le cas des coulis contenant du
superplastifiant peut s'expliquer par le rble stritent que celui-ci joue dans l'essai de pate
lisse (les particules s'imbriquent mieux).
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Pour comprendre le phénomene de maniere physiquepeat imaginer que si la
compacité est faible, il y a beaucoup de videseelats particules. Il faut donc les remplir
avant de pouvoir mettre en mouvement le meélange.céatraire, dans un meélange tres
compact, on arrive plus vite a la saturation et'en excés permet le mouvement du coulis.
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E/P pour un étalement de 220 mm
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Figure 103 — Corrélation entre les résultats a =i constant et a I'état de pate lisse (sans sp)
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Figure 104 — Corrélation entre les résultats a it constant et a I'état de péate lisse (avec dbBLENIUM)
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Figure 105 — Corrélation entre les résultats a it@te constant et a I'état de pate lisse (avec 2RHEOBUILD)
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Examinons a présent s'il existe une corrélatioredes seuils selon la loi de Bingham et
selon la loi de Herschel-Bulkley. Le graphique essous (Figure 106) montre que malgré
qu'il y ait une légere tendance commune, on ne pe&ammoins pas parler de corrélation. Ce
résultat peut étre expliqué par le fait que lelsg®iBingham ne se base que sur les résultats
obtenus pour des taux de cisaillement élevés diené pas du tout compte des taux de
cisaillement faibles, qui influencent fortement [g@ramétres du comportement d'Herschel-
Bulkley. La méme observation peut étre effectuépréaence de superplastifiant.

120,00

100,00

80,00

60,00

*M1342
mM1348
M1357

Seuil selon Bingham [Pa]

40,00 [ ]

20,00 +

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00 14,00 16,00

Seuil selon Herschel-Bulkley [Pa]

Figure 106 — Relation entre les seuils selon ldéoBingham / Herschel-Bulkley (sans superplastifiant

On peut encore mettre en évidence le lien entrdineension D50 des mélanges et le
rapport E/P nécessaire pour obtenir I'étalememéfigence de 220mm (Figure 107). On peut
remarguer gu'il existe bel et bien une certaineespondance qui n'est néanmoins pas parfaite
puisqu'en analysant le graphique, on peut remarquerles courbes se référant aux fillers
M1348 et M1357 sont interverties sur les deux gigupds. On peut donc dire qu'il existe une
influence de la dimension des particules sur laateta en eau pour une maniabilité donnée.
La comparaison du rapport E/P avec la surface B.&efait vraisemblablement meilleure.
Malheureusement, cette valeur n'a pas pu étrei@i@ddohs le cas du ciment, ce qui ne permet

pas de déterminer la courbe de variation de lasar§pécifigue des mélanges en fonction du
taux de substitution.

Variation du rapport E/P en fonction du taux de substitution pour un méme étalement Dimension médiane des particules (D50)

) / )
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02 —=-M1348
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0 10 20 30 10 50 60 70 80 %0 00 o 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 100

Pourcentage de substitution volumique Pourcentage de substitution volumique

Figure 107 — Comparaison de la demande en eau pattalement donné et la dimension des grains (D50)

89



Partie Il — Commentaires sur les résultats

10Relation entre seuil de cisaillement et étalementiacbOne

On a vu au 83.2.5 qu'il est possible de détermmeeuil de cisaillement d'un fluide au
moyen de la valeur de son étalement, et ce, quelsgit le cone utilisé. Pour rappel, la
formule est la suivante :

pgQ*
iy @)

T, =

N 14
ou a=—,;
8

Dans le cadre de ce travail, les résultats foyraiscette formule différaient fortement par
rapport a ce qui était extrapolé grace aux résuftatrnis par le rhéometre. Une explication a
ces fortes différences peut étre trouvée dansyestheses sous-jacentes a I'établissement de
cette formule. En effet, cette derniére reposalssrmodeles d'écoulement négligeant l'inertie
du coulis durant son affaissement. Or, les coulisdiés avec le rhéomeétre étaient
relativement fluides, et leur affaissement se déibtrés rapidement (quelques dixiemes de
seconde). Dans ce cas, le terme d'inertie dansaliép d'écoulemenfpV?) n'est plus
négligeable et on sort des hypotheses de I'étabisst de la formule.

A titre illustratif, la Figure 108 exprime I'évolah du seuil de cisaillement en fonction de
la masse volumique du coulis. On peut constaterl@gieésultats sont fort dispersés de telle
sorte qu'on ne puisse pas espérer une relatioaignéntre la masse volumique du coulis et
sont étalement au cbne comme le prétend I'équ@)ari-dessus.
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Figure 108 — Evolution du seuil en fonction de lasse volumique du coulis (cas sans superplasjifiant
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11Recommandations pour la suite de I'étude

Pour venir compléter la réflexion, il serait intg&sant de réaliser des essais au moyen du
rhéometre sur des coulis pour lesquels on maint@nte rapport e/p constant. De cette
maniére, il serait possible de recouper ces rédsuld@ec les conclusions obtenues a
maniabilité constante. En effet, si a la lumiers deeogrammes obtenus dans ce travail, le
filler M1357 semble trés intéressant d'un pointvde rhéologique car il permet d'améliorer
tres fortement le comportement des coulis, la emich serait vraisemblablement tres
différente si on avait travaillé a e/p constantsguion sait que pour obtenir I'étalement de
référence, il a fallu ajouter une grande quantiéul

On a également rappelé que l'efficacité des sugsrifints variait en fonction du
moment ou celui-ci est inséré dans le mélange (BR.Bans tous les essais réalisés dans ce
travail, le superplastifiant était introduit simarément a I'eau de gachage. Il serait intéressant
d'analyser l'impact de l'introduction différée diperplastifiant puisque, en général, il s'agit
de la maniere la plus efficace d'utiliser un sulaestfiant.

L'étude a essentiellement porté sur le comportechentoulis. L'application finale visant
essentiellement les bétons, il faudrait analysmphct des caractéristiques rhéologiques des
coulis sur le comportement des bétons a I'étas,frai lorsqu'on les insere dans une matrice
granulaire.

On a vu au 86.1.1 qu'un pourcentage de substitdi#o®8% avait un e/p a |'état de pate
lisse assez différent que pour un taux de substitute 100%. Une explication possible a été
de dire que les particules exercent des forcespelgion de telle sorte que l'arrangement
entre elles ne s'effectue pas de maniere optiniaderait judicieux d'effectuer un essai de
potentiel zéta. Cela permettrait de confirmer on Hoypothése avancée.
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12Conclusion générale

Il est essentiel pour une formulation optimale @ob de bien cerner linteraction du
systeme ciment-fillers calcaires-superplastifid®mme on a pu le voir tout au long de ce
travail, la quantité de superplastifiant a insédans un mélange ne peut se déterminer
exclusivement en fonction de la quantité de cinmaats doit tenir compte de la présence
éventuelle de fillers calcaires étant donné ledfa# I'adjuvant agit également sur elles.

Le fait de travailler avec deux superplastifiantfédents a permis de comparer leur
efficacité. On a notamment pu constater que le GLEN® 51 (famille des polycarboxylates)
est Iégérement moins efficace en présence desfilentenant de I'argile (M1357) et que, au
contraire, il agit mieux en présence de calcairg(pl1342).

L'essai de pate lisse permet de caractériser Lageent des particules dans un mélange.
Cet essai est rapide, peu codteux et, a l'invarggydnometre, permet d'étudier des mélanges
contenant du superplastifiant. Il a permis de reedtr évidence I'évolution du rapport e/p pour
différents pourcentages de superplastifiant. Ono eemarquer que, dans la plupart des cas, la
saturation est comprise entre 1,5 et 2% de supstifidat par rapport a la masse de poudre.
Le fait d'exprimer la quantité de superplastifipat rapport a la masse de poudre traduit bien
le fait que les fillers calcaires influencent laaqgtité de superplastifiant adsorbée dans les
coulis.

Une bonne corrélation entre la surface spécifiqueB et le rapport E/P a I'état de pate
lisse a également été mise en évidence.

Des essais avec un taux de substitution de 98%eniis de montrer un comportement
assez étrange puisque l'état de pate lisse s'blatiea une quantité d'eau bien supérieure a
celle nécessaire pour un mélange constitué de %tler. Ce comportement pourrait étre
expliqgué par un mauvais arrangement des particatésainant des vides entre les particules
plus grands que ceux escomptes.

L'essai BétaP est un essai peu colteux en maté@nehissant la valeur du rapport e/p
nécessaire pour permettre la mise en mouvemennwlenge ainsi que la pente de variation
de ce rapport pour un diamétre d'étalement crdisdhrest assez colteux en temps et
relativement difficile a réaliser pour des mélangestenant des superplastifiants car la pente
est trés faible.

On a pu remarquer que l'effet du superplastifiamphtalene sulfoné sur les coulis
cimentaires consiste essentiellement a réduire deeuv de la pente tandis que le
GLENIUM®51 réduit & la fois le parametfg ainsi que la pente.

Une perte de maniabilité en fonction du temps deégent été mise en évidence en
présence de superplastifiant et les essais ontrénque cette perte se réduit lorsque le taux de
substitution du ciment par du filler calcaire augiee ce qui constitue un trés bon avantage
en faveur des fillers (quels qu'ils soient) puissjstabilisent la maniabilité dans le temps des
coulis en présence de superplastifiant.

Les essais réalisés a l'aide du rhéomeétre ont fidétigés a étalement constant. Cet
étalement de référence a été choisi a partir utisccimentaire pur dont la quantité d'eau est
tout juste inférieure a celle entrainant un ressuag rhéogramme étant caractérisé par trois
variables indépendantes (loi de comportement diHetBulkley), il est logique d'obtenir des
rhéogrammes différents a partir d'une seule vdieée, I'étalement.
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Le rhéométre est un appareil trés précis permettantournir des résultats contenant
beaucoup d'informations caractérisant le componmé¢nieéologique d'un coulis. Il s'agit
néanmoins d'un outil tres colteux et difficilem&ansportable.

Un soin particulier a di étre porté lors des madaipans car les premiers essais effectués
ont montré que les résultats fournis étaient foet@ndépendants du mode et du temps de
malaxage, du temps écoulé entre le malaxage eetumm, de la température du mélange,
bref, de I'histoire du coulis.

La substitution d'une partie du ciment par du ffitalcaire (quel qu'il soit) permet de
diminuer le seuil de cisaillement des coulis erspnée de superplastifiant. Il s'agit la d'un
deuxieme effet bénéfiqgue mis en évidence dansasmitrde ce constituant. Ceci est di a la
diminution de la maniabilité des coulis cimentaiegssprésence des superplastifiants utilisés
dans ce travail. Cette diminution du seuil d'écodet est due au fait que le comportement
rhéoépaississant observé pour un coulis cimentargenant du superplastifiant tend a
disparaitre a mesure qu'on substitue une parte@ndent par du filler.

Les essais d'étalement qui précédaient la phasendssres a l'aide du rhéomeétre ont
montré que, de maniére générale, I'effet bénéfitgue,5% de superplastifiant GLENIUg1
est proche de celui obtenu avec 2% de RHEOBUILIDO.

Les essais Vicat, qui fournissent une informatian le temps de prise des coulis, ont
permis de confirmer le fait qu'un coulis contendatGLENIUM®51 présente un temps de
début de prise relativement faible par rapport @aulis sans adjuvant. Au contraire, le temps
écoulé entre le début et la fin de prise est along

Les essais mécaniques ont montré que l'importanit aeau nécessaire pour atteindre
I'étalement de référence dans le cas des filler83Vh'a pas un grand impact sur la résistance
en compression des mortiers. Néanmoins, on constatéorte diminution de la résistance en
compression des mortiers a mesure qu'on augmetdaaxXele substitution. Cette substitution
n'‘est donc justifiable que lorsqu'on désire diminieecolt des mélanges et/ou la chaleur
d'hydratation.

En théorie, il est possible de déterminer le tedipsoulement au cone de Marsh a partir
des parametres caractérisant le rhéogramme d'ide flQuelques essais ont été effectués
pour comparer les résultats analytiques avec lesltats en laboratoire. Une certaine
divergence a été constatée dans le cas des coubstaires. En effet, comme on I'a rappelé
plus haut, les caractéristiques rhéologiques deksccimentaires sont fortement dépendantes
de son histoire. Or, il n'est pas possible de sraés conditions identiques a celles qui ont
été rencontrées dans le rhéométre pour un coulisééa I'aide du cone de Marsh.

Le cbne de Marsh ne fournit pas autant d'infornmatique le rhéométre. En termes de

guantité d'informations, il s'apparente plus a ssae d'étalement. Il a l'avantage d'étre
facilement transportable, contrairement au rhéagneétr

On a donc pu mettre en évidence certains componisndes coulis suite a la substitution
partielle du ciment par des fillers calcaires.dheient de bien cerner les effets que produisent
les fillers et les superplastifiants sur les congroents des pates, en particulier a I'état frais
de maniére a en tirer le meilleur parti.
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Annexe 1 Pycnomeétre

» Fiche technique

[G) micromeritics

DESCRIPTION

Tha MultiVolume Pyocnometar
1305 provides a rapid means for
pracisaly determining the true
wolume of powders, porous ma-
terials, and irregularly shaped
solid abjects. A wery wide rangea
of sample wolumes, from 0.5 to
150 cm* can be accommaodated.
Ahaolate dengity can then be
calculated with an assured ac-
curacy of £01 to 0.2%,

The chamber containing

the sample is first pressurized
with a gas, preferably helium.
Bubsequent expansion of this
gas into a precisely measurad
volume results in a pressure
drop. The sample volume and
density are then easily caloa
lated from the two pressure
readings as displayed on the
digital indicator.

The unigue design of the
MultiVolume Pycnometer 1306
ig based on three different sized
sample chamber volumes, each

L
- A Py
e I R e e

MultiVolume Pyonometer 1305

HUE DEWEZ, 14
HAMUR-BELGILM
TEL. : 081/ 22.60.65

with its own expansion wolume
sigad to provide maximum
accuracy for that range,

EENEFITS

# Economically priced.
® Easy to use.

#® Fast anzlysas.

® Largest sample volums angea,
150 to 0.5 cm®

® Mo vacuum required.
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APPLICATIONS
Pycnometer applicatons

include density measurements
for metal ceodes, refractories,
carbon Back, activated char-
coal, amorphous silica, metal
powders, ceramibcs, graphites,
ookes, catalysts, pharmaceu-
ticals, pigments, and many
more materials,

SPECIFICATIONS

ELECTRIC:
Accommodates 10 standard
power maing worldwide.

GAS;
Halium at 140 to 170 kPa
{20 to 25 psig) for bast
parformance.

WVACTITIM:
Haz attachment point for
optional customer-supplied
vacuum pump.

EXPOSED MATERIALS:
Aluminum, copper, brass,
Buna-N.

ACCURACY:
sample volume

0.5 w0 5 cm? solids
(0.5 o 4 cm? powders)

5 to 35 cm? solids
{4 to 31 em? powders)

35 to 150 cm? solids
(31 to 120 cm? poveders)

Domastic Sales — {$04) 6623633

International Sales — [#04) 652-3660

FAE S SUNE

TaamSoucya

fiLl mate
WALVE

AR W
(18T 4]

G-
L BT
BgLIgr

WALWVE

Schematic: MultiVolume
Pycnometer 1305

BAMIFLLD
CHAMETE
—
j—i T
LI
wanwe L

ViEnE
VALY

walLvi

>k .08

VENT
AL
L vaLwve

> Fichier résultat

ACCUracy as percent of maximum sample wolume

£0.2% (= 0.010 em?), guaranteed
=0.1% (20,005 cm?) usually antainesd

{- 0.2% (2 0.070 emY), gruarantssd
+0.1% { =0.035 cm?) usually attained

+0.2% (= 0.3 am?), guarantsed
£ 0.1% (=015 em) usually attained

Le résultat d’'un des essais est repris damsHigau 10

Tableau 10 — Résultats de la mesure de la massmiple absolue du ciment

One Hiumm:ilmg_l)inra.' MNarcross, G_F_nﬁl__l'ﬂ}iﬂ??:_".l_hl-ex 8827018 o

Domastic Repair Sarvios — ($04) 662-2666
Customes Sarvios — [l)d) 662-3636

LTSS

Nom echantillon:| cimentl

veell 369,812 Vexp: 212,259 Vmort; 0| Vtot o]

Tare: 8,366 Tare+ech:| 33,69 Pd ech: 25,324

Actif P1l(psig) | P2(psig)| Vs(cm3) Densite(gr/icm3) VppPorosity(%)

1 18,106 10,429 8,146384 3,108618 0 0
1 18,096 10,42| 8,167513 3,100576 0 0
1 18,11 10,426| 8,180941 3,095487 0 0

Vsample(cm3): 8,164.946

Densite(gr/cm3):| 3,101561

Vol pore(cm3): Qg

Porosite(%): ¢
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Annexe 2 Fiches techniques des superplastifiants

> GLENIUM ® 51

MR

Wi o Bl

WY_HLEsplad Eo

BASF

The Chemical Crmpany

(e D...

il Hyi fF OHS

Sunamiastifiant faok mcordeer S poor beilon & faibie E40 ot nmses pedfoTmances

Description

Le GLEMILIMG 51 esf un-aduvar ned chior dune
nouvalle géndrshon  chimigue a3 bEse  ddther
palyearboyligue modifie. Cet sdjuvant 8 &t ddiroppe
pour Ffutilisation dans fmdustna du Déon oJ hatdi quiabid,
duratdilé gt performarces mécaniouss mitiales el firales
BIEVEEE BONT Agueaes

Lo mouvalle chimbe du CLEMNLIM®

Le GLEMRLIM® sp dfierence des superplasthanis
fradilionnale por -Son Bclion nouveds of orignake. g
amétomn de fagon ine sigreficaliv e pouyolr dispersant
=i le cmanl

Cotle nouvells structore chimigue agfl sut |8 gl te
ciment par répason dectrostatinue et efist stedgque, dask-
Eire e créant un abshde physgue au repprochament
des partrules de cimerd LSis|  dwdperss est ainsi
E ey

[ie phm, cette dackan st la comanalaon de deus achons
flicopsswn. Dés Noconporaltion ol GLENILIM® dans |2
mdlange CredsTe, UG DTG pale BCRYE  S0N
rriradighoment o la-seconde g6l présanta mpls nache
L weiratalion CU cimenl, G s déroue normalaren, e
ivoluer 2 pH du meange vors W basclbd ol qui
provogue |la Gbermtion progesave des meldcubes
commigmentass.

Celen-oi tmuallent de b méms manire qua les
presTi&nes el prodnngent donc 'Stel de dieperson Evitant
ars (A Aocdaton et donc B widisssment précoce du
mEange

Domaines dapplication

Lo GLEMIUM® 51 esl particuligmmant adaphs a Fhndusine
de @ peéfabrication. En effol ses  porfarmances
pommatient de-diminuer (2 lemporaiure oa Fdlusage an
mnservant, wim an amskorant, les caracirtstliques
MacamEs egusas & pune iga De plus. |8 durbiits
des aldmenis febrouss ast andliones par la -diminubion
des #ffets néfastes des tempéralures fevear (choos
ihermigues, moroissursions)

L& CLEMRING 51 eal plus péadrolemant wlibaobio pour
lélabortion de Délohs 4 haodes  perfomances
miscaniguas infalos ol Tnakss

Propriatés

Le GLENILUIN® 59 pemet d'opleny oes batons maniabies
e dees Ires fories réountions d'esy, cega oermAnit done
s bidara da haute gaibs,

L GLEMILAG 51 moode les avanimes seeeants @l
niveau de s meEe en ke, des perfornances et-de la
guakbe |nirmsbous du b¥on

AL
= lg meistance 3 B compression a jeurs 8ge et & oy
tarma
= g mnstance 8 & e & (eune Sge e & long e,
= & module deleshofg,
= [achérence sur les aciems
= o msstinie & 6 crbormlalion
= [irr parruiabed i b
= |3 MsiEEnE au s essnns dlmosphinguess,
=l qualte des parermanis ol de G ek du bdion

dimmanie
= |& vilvanon
= @ efralt
= |gasque oe fssuration
= e hiage.
Caracteristigues
L ] bl
= Couedr briin
= Messa yolumrigue (WA, O0Z) 08 + 002 gley?
+«  pH (MADTE] TO0+1
= Teneur e chaorures (WA 0Od) <01 %
« ExTafasc IE+ 1A%
+ N0 eq =2%
= Tranesorn ron esge
= Ebqietage pas i syrmboie axiga
Maods darmgaloi

Le GLEMILINM® 571 -ast un sguiant pour beton gul dot atro
Incomone iEolament

L'sffe gplirmad @5t obei par incompoaion du
GLEMILINMY 51 dans b balon an diffars, desi-a-tdire
apres 'sdddion oe 70 de 'sau de odchage dans le
rrialExELr

Adding Valve to Concrale
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BASF

Te Chemical Compary

Teudlelois, © 28l mossitle d noonorer e GLENIB® 51
dins Teau do giishings
Fuiler rairurar b Gl FHIIWG /Y s les graredald

Recommandations
En oas e gel, mosuflar B oprodull jusga e
kempersture poche de+ 3005 el sobes meanguarmeil

Compatibiité

Le GLEMILIK® 6. et oompwifibe muee in mgenbe cas
emenls,

L GLEMRLI® 81 miesl pes corrgatbie ave b
plaslifanis ol superplostfioris. Consulles  volre
mgrisentan local BASF GO France pour loubs ynerga

Dazace

th) e b d‘ul:lul-nﬂun

038 20 % do poids du cimant, soif 0.27 4 1,82 L pour
103 big da cment

Pour daifres uliisstions. consiUiaz woire repniseited
ocal BASF C0 Fianca

Condilionnement
Comtarer de 1000 L 0t de 290 L bdos de 10 Lou
WG

Sinckaga
Il g5t rECOmmTaEnon S8 socxAr B GLEMNILTT 37 Guns e
condibions oz terperakines sopasures 8 + 570

Pracastions d'emploi
Le GLEMILIM® 57 me contigst aucune substance sxigean
un b prerboulie

BAEF Cansmruston Cimrrrcain Frease Sal g ClRIveTT S mese sl
chil anm an Egleliion (aapets Bessnn e s modols par e
kg fassubis miusuill supbes de b Coavvaspis | EH . Geslingg
Freve. Les gerantes de fble poboe sl compiititos jia b s
rursydiies” e ahbie cldis Pl R e s merre sonmes, e e sceieis
i ) ity [ Dl ag Adiitisgre

P i ANCATERS P JREr LR O e e il e
CIRVEYSIRACTT b ke Soee, Nme o o da e i o
CTEEE S & ST [ W 5§ S R T YT P T T
Lriain clup bl ood SO0 doaald e condberes gilabes §
i b P fmdl reecowm T
corupniyls o perky coeied g Pue ob owis soeecus BASE
Dol e Chanonds Famie.
foer fofims oy bt Le SETuRE B! Ghaorelbes BiE ATyt O s L
i Pt e ] okl e s (12 0 AT S 001

0 RO EETFGATG

i feymin P L Frmepesy
e — —

HASF Canstructien Chamicals France SAS

T Petie bormanre Ao - 10, e des Cosmrm « Lsss - SV01T Dy Carlea

Tad. . 00 EFAF-00 04

Wi 1)) 00 P8 O 33 Vol e

4 Ll thToD8  Puge 21

T
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> RHEOBUILD ® 1100 con.30%

L=
™ o
= = ]
T

The Chemical Company

= 1 W T

i

RHEORBUILD® 1100 con.30%

0956-CPD-1502

C€
(e

BENOR

>

Superplastifiant / Haut réducteur d'eau (EN 934-2 T.3.1/T.3.2)

Ho e

Description

La RHEDBIALD 1100 COM30% - adjuwant bancriss
RHEDEBARLD 1100 dilug - &5t un fludifiant hawtemsan
rédusieur dean spdcialerment Tarmuld pour conférer au
bélan des prapriéghés rhéaplasticues

Lin béton rsoplasique est un béton Auide présentant &
Fessai au cdne dAbrams un affaissement d'au maing 200
mm; il sécoule Tacilement sans ségrégation et son
rapport esutEmant est e méme que celui dun bélon
sans aduvart ef présentant un affaissemant de 25 mm
U cine

Fiche technique

Etat d'agrégation liquide:
Couaur birin

Poids spacifique a 20 C 1,145 kg
pHa 20¢C B-9
Taneur en halogénures mia. 0.1 mimits
Teneur =n matidre sofids 30 %
Vescoaita a4 20 C < 0 mPas
Hay 0 équrvalant max. 5 W
Print de congélation -2
Taxicibé n.a.

Code coulaw ans

Conditionnement, stockage ef conservation

Le RHEDQBLILD 1100 CON.30% est livrd en vrac ou an
filts de 210 litress

Stockar dans des récipients fermés, a I'abr du gel, mas
&n dessous de 35 C. Si le RHEQBUILD 1100 COMN.30R%6
a geld, le feire odgeler 4 une tampérature antra +2 °C st
+30 "C e le reconsttuer an sgitan landemsent

Me jamars utilser dalr comprime & cet effet

PF BHECHELILD 110000N Mdas - 14790908

1

Le RHEOBUILD 1100 COM.30% =& congerve pendant
12 mpis dars son emballage d'arigine

Dosage

Le RHEQEUILD 1100 COM.30% est dosé de 500 a
1200 co par 100 kg oment Pow des applications
epacifiques, o aulres dosages peuvant ére apphiues
Prigre de consulter notre Service Techregue, qu vous
aidera & détermines le dosage optimal

Le RHEQBUILD 1100 COMN.30% et I'eau de gachage
pauvent &re dosés en méme temps. L'effet plastiliant ou
la réduction d'eau est maximum si 'aduvant est dosé
apres Neau de ghchage

L'eddition de RHEQBUALD 1100 COMN.30% awe addtifs
SEB0% AU au ciment est & déconseiller. Ressuape peul &ine
calusde par 'ullieation &8 wiel cment, du sable CesEe,
iemps de malaxage irsuffisant, frop d'eau &t au & on
emplcie un dosage frop dleve daduvant

Faur & production dun béton  aubo  nivelant on
racommands 'uiiisabon de silica fume ou de frasil, Dans
e ol bee fraigle ou aibca fume aom Joess an mems
temps que |e cimert

Lore du dosege au chantier en cas de béton prét &
Fempiei, mputer RHEQBUILD 1100 CON 30%
dvectemant dars le miver & malaxer 4 grande vitesse
pendant 13 2 minutes par m?! de béton jusgqu'a ce qua le
msangpe gt harmeapine

Compatibilité

Le RHECBUILD 1100 COM30% est compatible avec
taus les cimeris répondant aux nommes CEM

Adding Value fo Cancrele
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Annexe 3 Résultats des essais de pate lisse

» En l'absence de superplastifiant

Tableau 11 — Résultats des essais de pate lissegaarplastifiant

Taux de substitution [%] :
0 10 20 30 50 75 104

E/P| 0,26 027 027 026 026 025 0p4
M1342

ep| 082 082 080 0,79 0,77 0,71 0p5

E/P | 0,26 0,27 0,27 0,27 0,27 0,28 0p7
M1348

ep| 082 082 081 080 079 079 0f3

E/P| 026 0,28 0,29 030 0,31 0,33 03
M1357

ep| 082 086 088 09 09 093 0pPp0

» Avec superplastifiant

Tableau 12 — Résultats des essais de pate lisséeasmgerplastifiant GLENIUf51

Taux de substitution du ciment par du filler [%]
0 10 20 30 50 75 100

M1342 | 0,82 0,82 0,80 0,79 0,77 0,71 0,45

0% de GLENIUM 51 M1348 | 0,82 0,82 0,81 0,80 0,79 0,79 0,13

M1357 | 0,82 0,86 0,88 0,90 0,90 0,93 0,90

M1342 | 0,74 0,73 0,78 0,66 0,58 0,55 0,39

0,5% de GLENIUM 51 M1348 | 0,74 0,77 0,71 0,70 0,66 0,66 0,43

M1357 | 0,74 0,78 0,79 0,82 0,85 0,88 0,89

M1342 | 0,71 0,70 0,69 0,62 0,58 0,50 0,36

elp 1% de GLENIUM 51 M1348 | 0,71 0,68 0,63 0,63 0,58 0,53 0,%6

M1357 | 0,71 0,75 0,74 0,69 0,76 0,78 0,82

M1342 | 0,66 0,69 0,65 0,60 0,52 0,47 0,35

1,5% de GLENIUM 51 M1348 | 0,66 0,63 0,62 0,59 0,52 0,51 0,%0

M1357 | 0,66 0,71 0,63 0,69 0,61 0,63 0,72

M1342 | 0,64 0,62 0,60 0,55 0,50 0,46 0,38

2% de GLENIUM 51 M1348 | 0,64 0,60 0,55 0,53 0,53 0,51 0,48

M1357 | 0,64 0,69 0,62 0,66 0,60 0,61 0,49
M1342 | 21,60 24,18 24,83 30,31 34,90 3547 41,07
Gain sur la demande d'eau (2% par rapport & p%#)1348 | 21,60 26,71 32,05 33,43 32,91 3566 34,03
M1357 | 21,60 19,67 29,66 26,83 33,35 34,97 22,65
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Tableau 13 — Résultats des essais de pate lisséeasmgerplastifiant RHEOBUILD1100

Taux de substitution du ciment par du filler [%)]
0 10 20 30 50 75 100

M1342 | 0,82 0,82 0,80 0,79 0,77 0,71 0,65

0% de RHEOBUILD 1100 M1348 | 0,82 0,82 0,82 0,82 0,82 0,82 0,32

M1357 | 0,82 0,86 0,88 0,90 0,90 0,93 0,90

M1342 | 0,83 0,80 0,77 0,77 0,72 0,65 0,61

0,5% de RHEOBUILD 1100 M1348 | 0,83 0,83 0,83 0,83 0,83 0,83 0,33

M1357 | 0,83 0,84 0,85 0,87 0,87 0,92 0,84

M1342 | 0,78 0,75 0,74 0,71 0,66 0,58 0,%3

elp 1% de RHEOBUILD 1100 M1348 | 0,78 0,78 0,78 0,78 0,78 0,78 0,18

M1357 | 0,78 0,80 0,79 0,80 0,81 0,86 0,78

M1342 | 0,75 0,71 0,70 0,63 0,62 0,54 0,%1

1,5% de RHEOBUILD 1100 M1348 | 0,75 0,75 0,75 0,75 0,75 0,75 0,15

M1357 | 0,75 0,76 0,73 0,73 0,71 0,75 0,79

M1342 | 0,71 0,69 0,68 0,62 0,60 0,54 0,%0

2% de RHEOBUILD 1100 M1348 | 0,71 0,71 0,71 0,71 0,71 0,71 0,71

M1357 | 0,71 0,72 0,71 0,70 0,69 0,73 0,18
M1342 | 13,30 15,73 15,14 21,60 21,44 24,22 22,75
Gain sur la demande d'eau (2% par rapport a p%#)1348 | 13,30 13,30 13,30 13,30 13,30 13,30 13,30
M1357 | 13,30 16,47 19,41 22,04 23,63 22,09 1324

» Demande en eau

Les graphiques ci-dessous reprennent la demanaaweren fonction de la quantité de
superplastifiant, exprimée en pourcentage par ragpla masse de ciment.

Patelisse : sp = GLENIUM 51, filler = M1342
0,9

0.8
07 k‘%\
0.6 \ -

% . —4—100% Ciment

~-90% ciment

0.5

Rapport e/p

0.4 —4—80% ciment
—<70%ciment

03 —#=509% ciment

~8-25% ciment

0,2

01

0 1 2 3 4 5 6 7 8

% de sp (par rapport a la masse de ciment)

Figure 109 — Rapport e/p en fonction de la quad&t&LENIUM® 51 ; filler M1342 ; (p/p masse de ciment)
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Péatelisse : sp = GLENIUM 51, filler = M1348

=
* \\_ﬁ‘\\(‘;\“—m—
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% de sp (par rapport a la masse de ciment)

Figure 110 — Rapport e/p en fonction de la quad&t&LENIUM® 51 ; filler M1348 ; (p/p masse de ciment)

Péatelisse : sp = GLENIUM 51, filler = M1357
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Figure 111 — Rapport e/p en fonction de la quad&t&LENIUM® 51 ; filler M1357 ; (p/p masse de ciment)

Patelisse : sp = RHEOBUILD 1100, filler = M1342
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Figure 112 — Rapport e/p en fonction de la quad&t®@HEOBUILD 1100 ; filler M1342 ; (p/p masse de ciment)
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Patelisse : sp = RHEOBUILD 1100, filler = M1348
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Figure 113 — Rapport e/p en fonction de la quadét®HEOBUILE 1100 ; filler M1348 ; (p/p masse de ciment)

Patelisse : sp = RHEOBUILD 1100, filler = M1357
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Figure 114 — Rapport e/p en fonction de la quad&t®@HEOBUILD 1100 ; filler M1357 ; (p/p masse de ciment)
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» Comparaison de l'efficacité des superplastifiants

Tableau 14 -Gain en pourcents sur la demande en eau pour ungudage de superplastifiant de 2% (masse de poudre

par rapport a un mélange sans superplastifiant

W RHEOBUILD 1100

Taux de substitution massique [%]
0 10 20 30 50 75 100
GLENIUM 51 21,60 24,18 24,83 30,31 34,90 3547 41
M1342 RHEOBUILD 1100| 13,30 15,73 15,14 21,60 21,44 24,222,75
GLENIUM 51 21,60 26,71 32,05 33,43 3291 3566 34
ML348 RHEOBUILD 1100| 13,30 14,71 20,84 22,75 17,37 26,426,384
GLENIUM 51 21,60 19,67 29,66 26,83 33,35 34,97 32
ML357 RHEOBUILD 1100| 13,30 16,47 19,41 22,04 23,63 22,093,24
Comparaison de I'efficacité des deux superplastifiants pour le filler M1348 et 2% de superplastifiant
as
»
5
353

o 10 20 30 50 75 100

Taux de substitution volumique [%]

Figure 115 — Comparaison du gain en pourcents sierfeande en eau pour un pourcentage de supeiplastié 2%

(masse de poudre) par rapport a un mélange saamtastifiant, filler M1348
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Annexe 4 Résultats des essais BétaP

» Sans superplastifiant

Le Tableau 15 reprend les résultats des essaid B&tas superplastifiant établis au

moyen d’'une régression linéaire au départ de qualtrgs obtenus pour quatre valeurs de e/p
différentes.

Tableau 15 — Récapitulatif des résultats de I'éBé&aP en I'absence de superplastifiant

Taux de substitution volumique [%)]

0 10 20 30 50 75 100

BétaP | 1,119 1,09 1,1063 1,0779 0,9847 0,944 0,8381
M1342

Pente| 0,0834 0,064 0,0567 0,0513 0,0575 0,0507 28,05

BétaP | 1,119 ND 1,154 ND 1,21 1,153 1,0p
M1348

Pente | 0,0834 ND 0,0777 ND 0,0476 0.0625 0,11

BétaP | 1,119 1,35 1,34 ND 1,41 1,48 1,42
M1357

Pente| 0,0834 0,0697 0,057 ND 0,0707 0,0805 0,07

> Avec superplastifiant

Le Tableau 16 reprend les résultats des essai$ Bé#tec et sans superplastifiant établis
au moyen d’une régression linéaire au départ deepaints obtenus pour quatre valeurs de
e/p différentes.

Tableau 16 — Résultats des essais BétaP avec efigzerplastifiant

Taux de substitution [%6]

0 10 20
BétaP 1,12 1,09 1,11
Sans s M 1342 Pente 0,08 0,06 0,06
P ‘137 | BetaP 112 135 134
Pente 0,08 0,07 0,06
BétaP 0,78 0,74 0,75

M 1342 ' ' '
Pente 0,07 0,06 0,03

047 s , ,
0.5%" GLENIUM M1357 BétaP 0,78 0,94 1,00
Pente 0,07 0,05 0,07
BétaP 1,14 1,02 0,96

M 1342 ' ' '
Pente 0,04 0,06 0,07

o/l7 ’ , ,
0.5%" RHEOBUILD - Batap 114 117 127
Pente 0,04 0,06 0,05

" par rapport & la masse de poudre
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Annexe 5 Rhéometre

» Informations sur le rhéometre

Sensor Systemn i) | 738
Titan Rotor Order Mo 2221461 2221460
Inertia I (10~% kg m?y 117 20857
Masz=m (g) 742 924
M aterial: DIN Mo, 37035 37035
RadiuzR; (mm) 15725 19.040
+ AR Mmm) 0.0020 0004
Length | {mm ] 55 55
£ Al(mm) 003 003
Distance a(mm) an a0
Besker TEFZ43 222443 2221467 2221467
RadiuzRg(mm) 21.700 21.700
AR (MM 0004 0004
M aterial; DM Mo, 1.4305 1.4305
Gasket (200%2) Order Mo, Q02-5178 Q02517a
Radi Relstionship R iR; 1.3604 1145
M eazuring Gap 545 2649
Sample volume (fom 3 520 330
Perm. Temperature max. 4C 200 200
Calculation Factors
A (Paltm) 11710 2010
AL (W) s ns
M (= rad =71 4.2 &.60
a3 s ns

Figure 116 — Fiche technique des rotors
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Figure 117 — Domaine de validité des rotors
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» Comparaison des paliers atteints avec les deux malde malaxage

300

Comparaison des paliers atteints avec les deux modes de malaxage

250

200

*
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* .

.
.
teo T 800000 000060000000000HINNNINIT

tau [Pa]

100

# Gros malaxeur

H Mixeur

\

. \

\
Le palier atteint n'est pas le mé

315

Temps [5]

Figure 118 — Comparaison des paliers atteints ageddux modes de malaxage (échelle de temps lugagiie)

» Calage du modéle de Herschel-Bulkley (programme VBA

Option Explicit

'‘Déclaration des vecteurs

Dim taustar(11) As Double
Dim tau(11) As Double
Dim gamma(11) As Double

'Déclaration des scalaires

Public sigma As Double
Public mu As Double

Public n As Double

Public i As Double

Public bestcor As Double
Public bestsigma0O As Double
Public bestmu As Double
Public bestn As Double
Public cor As Double

Public sigmamax As Double
Public sigmainit As Double
Public mumax As Double
Public muinit As Double
Public nmax As Double
Public ninit As Double
Public passigma As Double
Public pasmu As Double
Public pasn As Double
Public nbpt As Double

Sub programme()
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nbpt =0
i=2

While Worksheets("Feuill").Cells(i, 1).Value <> ""

nbpt = nbpt + 1

i=i+1
Wend
sigmamax = Worksheets("Feuil1").Cells(3, 9).Value
sigmainit = Worksheets("Feuil1").Cells(4, 9).Value
mumax = Worksheets("Feuil1").Cells(5, 9).Value
muinit = Worksheets("Feuil1").Cells(6, 9).Value
nmax = Worksheets("Feuill").Cells(7, 9).Value
ninit = Worksheets("Feuill").Cells(8, 9).Value
passigma = Worksheets("Feuill1").Cells(3, 10).Value
pasmu = Worksheets("Feuill").Cells(5, 10).Value
pasn = Worksheets("Feuill").Cells(7, 10).Value
Fori=2To (nbpt + 1)

gamma(i - 1) = Worksheets("Feuil1").Cells(i,\13lue
tau(i - 1) = Worksheets("Feuil1").Cells(i, 2aMe

Next i
sigma = sigmainit
mu = muinit
n = ninit
bestcor = 1000000000
Worksheets("Feuil1").Cells(10, 9).Value = 0
While sigma <= sigmamax
While mu <= mumax
While n < nmax
Fori=1To nbpt
taustar(i) = sigma + mu * gamma(i)
Next i
cor=0
Fori=1To nbpt
cor = cor + (tau(i) - taustar(i)p™ (i) * 5
Next i
If cor < bestcor Then
bestsigma0 = sigma
bestmu = mu

bestn=n
bestcor = cor
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End If
n=n+ pasn
Wend

n = ninit
mu = mu + pasmu

Wend
mu = muinit
Worksheets("Feuil1").Cells(10, 9).Value = sighsggmamax * 100
sigma = sigma + passigma
Wend
Fori=2To (nbpt + 1)

Worksheets("Feuill").Cells(i, 3).Value = begtaa0 + bestmu * (Worksheets("Feuil1").Cells(i, 3lve) »
bestn

Next i

Worksheets("Feuil1").Cells(1, 6).Value = bestsigma0
Worksheets("Feuill").Cells(2, 6).Value = bestmu
Worksheets("Feuill").Cells(3, 6).Value = bestn

End Sub

111



Partie V — Annexes

> Reésultats obtenus pour des mélanges sans superpitant

Tableau 17 — Résumé des résultats obtenus pouodks sans superplastifiant

Pourcentage de substitution 0 30 50 100
To [Pa] 9,21 3,89 4,70 2,16
K [Pa-s"] 15,57 20,28 20,84 7,76
n 0,27 0,26 0,13 0,25
M1342 p [kg/m3] 1801,95 1805,39 1789,51 1749,43
E/P 0,48 0,44 0,45 0,44
VIV, 0,40 0,42 0,41 0,45
To,pingham [Pa] 98,20 49,54 37,00 19,44
Pentepingnam [Pa - s] 0,12 0,21 0,06 0,08
To [Pa] 9,21 4,01 3,708 1,35
K [Pa-s"] 15,57 13,48 13,94 18,30
n 0,27 0,31 0,21 0,10
M1348 p [kg/m?] 1801,95 1813,57 1738,02 1577,03
E/P 0,48 0,48 0,52 0,67
VIV, 0,40 0,41 0,37 0,36
Tobingham [Pa] 48,66 50,04 41,92 26,97
Pentepingham [Pa - s] 0,12 0,20 0,10 0,04
To [Pa] 9,21 0,50 0,01 4,69
K [Pa-s™] 15,57 26,27 21,24 5,49
n 0,27 0,15 0,14 0,18
M1357 p [kg/m3] 1801,95 1729,91 1640,82 1530,69
E/P 0,48 0,55 0,64 0,75
VIV, 0,40 0,38 0,35 0,33
To,pingham [P@] 48,66 13,81 32,58 43,61
Penteyingnam [Pa - s] 0,12 0,09 0,07 0,04

112



Partie V — Annexes

> Résultats obtenus pour des mélanges contenant 0.5% GLENIUM © 51

Tableau 18 — Résumé des résultats obtenus pouodks avec 0.5% de GLENIUM51

Pourcentage de substitution 0 30 50 100
7o [Pa] 125,97 107,37 35,31
K [Pa-s™] 0,08 0,32 0,47
n 1,57 1,36 1,23
M1342 p [kg/m?] 2134,60 2068,33 2118,17 18
E/P 0,28 0,26 0,25
Vo IVy 0,54 0,57 0,59
To,pingham [Pa] 94,40 71,80 7,82
Penteyingnam [Pa - s] 1,40 2,00 1,63
To [Pa] 125,97 54,48 29,32 15,69
K [Pa-s™] 0,08 0,05 0,02 0,68
n 1,57 1,43 1,50 0,57
M1348 p [kg/m3] 2134,60 2016,15 1946,31 1671,34
E/P 0,28 0,30 0,33 0,41
VIV, 0,54 0,53 0,51 0,47
To,bingham | Pa] 94,40 42,71 23,88 18,92
Pentepingham [Pa - s] 1,40 0,50 0,22 0,06
7o [Pa] 125,97 20,82 10,67 7,83
K [Pa-s"] 0,08 31,87 12,76 4,06
n 1,57 0,20 0,19 0,24
M1357 p [kg/m?] 2134,60 1877,57 1685,85 1541,97
E/P 0,28 0,39 0,52 0,70
Vo IVy 0,54 0,46 0,40 0,34
To,pingham [Pa] 94,40 72,56 33,26 16,18
Pentepingham [Pa - s] 1,40 0,32 0,09 0,04
¥ Ipid. 12
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» Evolution des parameétres rhéologiques pour des cadslcimentaires modifiés
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Figure 119 — Evolution des parameétres de la Idildeschel-Bulkley pour le filler M1342
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Figure 120 — Evolution des paramétres de la Idiidischel-Bulkley pour le filler M1348
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M1357
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Figure 121 — Evolution des paramétres de la |Idieischel-Bulkley pour le filler M1357
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> Evolution des paramétres rhéologiques en présence GLENIUM © 51
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Figure 122 — Evolution des paramétres de la Idildischel-Bulkley pour le filler M1342 et 0,5% de GUEIM ® 51°

tau_0[Pa]

140,000 -

120,000 4

100,000 -

80,000 -

60,000 -

40,000 -

20,000 -

0,000 -+

M1348

20

30

40 50 60

Taux de substitution [%]

70

80

90

- 1,800

- 1,600

£ 1,400

netK [Pa.s*n]

—4—tau_0
=K

Figure 123 — Evolution des paramétres de la Idildischel-Bulkley pour le filler M1348 et 0,5% de GUEIM® 51
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» Evolution des parametres rhéologiques en présence RHEOBUILD
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Figure 124 — Evolution des parameétres de la Idiieeschel-Bulkley pour le filler M1342 et 0,5% de RHEQ@LD
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Figure 125 — Evolution des paramétres de la Idieischel-Bulkley pour le filler M1348 et 0,5% de RHEQLD
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Figure 126 — Evolution des paramétres de la Idieischel-Bulkley pour le filler M1357 et 0,5% de RHEQLD

> Evolution temporelle des rhéogrammes
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Figure 127 — Evolution des rhéogrammes dans lesda0% ciment et 0,5% GLENIUVG1)
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Figure 128 — Evolution des rhéogrammes dans leddd@0% ciment et sans superplastifiant)
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Annexe 6 Essais mécaniques

> Résultats des essais

Tableau 19 — Résistances des mortiers réalisés pigordre croissant de résistance en compression

Flexion Compression Seuil
GLENIUM | RHEOBUILD MPa MPa Pa

100% ciment 8,07 62,48 9,2
30% M1342 v 7,47 55,90 31,28
30% M1357 v 5,96 41,68 20,82
50% M1342 v 5,21 33,62 33,14
50% M1342 5,28 31,58 4,7
50% M1348 v 5,40 30,57 11,93
50% M1348 4,46 26,85 3,7
50% M1357 4,91 26,27 0,01
50% M1357 v 4,37 20,82 10,67

120



Partie V — Annexes

Annexe 7 Cone de Marsh

» Prédiction du temps d'écoulement au cone de Marshpartir du rhéogramme

— X

| | —— Surfacelibre d linstant initid t =0
2K,

—— Surface libre 4 l'instant actuel t > 0

—— Surfacelibre _l'instant final
(volume du fluide sortant égala 1 L)

R, H Rayon et longueur del'gutage

R, H Rayondela surface libre et
hauteur du flude dans le tronc de cine
a l'instant initial t =0

R, H Ravondela surfacelibre et
hautewr du fluide dansle tronc de cine
a l'instant actuel t > 0

R. H Rayondela surface libre et
hauteur du flude dans le tronc de cine
a l'instant final

i Angle entre les génératrices et
1'axi symétrique du tronc de céne

Figure 129 — Dimensions géométriques (en millin®tdel cone de Marsh et leur notation [28]

Selon Nguyen [28], il est possible de détermindgefeps d'écoulement au cone de Marsh
d'un coulis dont on connait le rhéogramme. Poufag®, on se base sur les équations
suivantes :

2
" an,

‘= _Hf(R +H, tand
5 VpR?

Ou t est le temps d'écoulement au cbne de Marsh
H, est la hauteur de coulis au temps t

Les autres parametres sont repris a la Figure 129

La vitesse moyenne corrigée a la sortie du cone :

v;}:

=<
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Le coefficient tenant compte du fait que I'écoulatreecarte de I'écoulement de Poiseuille :
1 |[aR n |2 —o1/Re 15,
= |/ _ -e JRe+—43/Re|+1
P h {2(3n+1)} (1 ) n
Coefficient tenant compte du frottement le long pasois :
A =0,96

Le nombre de Reynolds de I'écoulement :

—2-n

pvV_ (2R)"
K

Re=

La vitesse moyenne a la sortie du cone vaut :

1

7= Lo 22 (2]
R (R ol

Le rayon du bloc solide non-cisaillé :

21,

Ap
+
P9 H

o

Pour déterminer la différence de pressigmnentre I'entrée et la sortie de I'ajutage, on sigep
que la force subie par le coulis dans 'ajutag@extortionnelle a une force hydrostatique :

Ap= (apg [€1+%j - pgj H
Le coefficient de proportionnalité vaut :

1-11 o
PgH tang
R

1+
3nH tang

a=
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