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Introduction

L es matériaux cimentaires sont couramment utilisés dans le domaine du
génie civil. Au cours des années de nombreux progrés ont été apportés
A ces matériaux, et notamment au niveau de la formulation. L’utilisation de
plus en plus croissante d’adjuvants de nature organique et/ou minérale per-
met de modifier leurs propriétés rhéologiques. Un intérét particulier se porte
en ce moment sur les bétons fluides (autoplagants, autonivellants ou pompés)
qui se mettent en place sous leur propre poids (Fig. 1). Néanmoins, l'arrivée
de ces nouveaux matériaux s’est accompagnée de nouveaux problémes :
— blocage de 1’écoulement en conduite (écoulements bouchon).
— problémes de pression sur les parois des coffrages (pression hydrosta-
tique ou pas).
— problémes de redémarrage du pompage aprés un temps d’arrét pro-
longé.
— ségrégation.

F1G. 1 - Ecoulement d’un béton autoplacant. Chantier expérimental du Projet
National Béton Auto Placant.

Afin de répondre a ces problémes il est important de pouvoir identifier le
comportement en écoulement de ces matériaux. Actuellement un regain d’in-
térét se porte sur 1’étude de la thixotropie de tels systémes [11, 13, 70, 114].
En effet, ce phénoméne réversible de structuration (au repos) - liquéfac-



2 Introduction

tion (en écoulement) du matériau pourrait étre a 'origine de certains de
ces nouveaux problémes. Une meilleure compréhension et par conséquent un
meilleur contréle de cette propriété permettrait une mise en ceuvre plus aisée.

Ce travail se focalise donc sur la détermination des propriétés rhéolo-
giques, et plus particuliérement de la thixotropie, d’une pate de ciment blanc.
Notre approche consiste & croiser les techniques expérimentales afin de carac-
tériser, d’une facon aussi compléte que possible, les propriétés en écoulement
de ce matériau. L’analyse des mesures effectuées nous permet alors de déve-
lopper un modéle simple de thixotropie.

Pour commencer, le chapitre 1, est consacré & une vue d’ensemble des
connaissances acquises au cours des années. Ainsi nous posons les bases de
la rhéométrie et une description générale des différentes techniques de me-
sure et d’analyse est alors réalisée. Nous insistons particuliérement sur les
géométries d’écoulement qui sont utilisées dans la suite de cette étude. Nous
faisons ensuite le point sur les interactions interparticulaires pouvant exister
au sein d’une suspension et notamment dans une pate de ciment. Enfin, les
propriétés rhéologiques des matériaux cimentaires sont passées en revue avec
une attention spéciale sur la thixotropie.

Afin d’étudier le comportement thixotrope d’une pate de ciment, il est né-
cessaire de s’assurer que le matériau présente cette propriété. De plus, il faut
que cette derniére soit compatible avec les techniques expérimentales que
nous souhaitons employer. C’est pourquoi la premiére phase de ce travail
consiste & mettre au point la formulation d’une pate de ciment, que nous
appelons "modeéle" (chapitre 2). Pour ce faire, nous testons de nombreux
adjuvants, de nature organique et minérale, nous permettant d’obtenir les
propriétés que nous avons définies au préalable. Au cours de cette étape,
nous mettons aussi en évidence les paramétres de formulation influengant les
propriétés rhéologiques des matériaux cimentaires.

Le matériau "modéle" ainsi défini est alors étudié par application de
la vélocimétrie par Imagerie par Résonance Magnétique (chapitre 3). Cette
technique innovante nous donne accés aux profils de vitesse au sein de ’entre-
fer d’une géométrie a cylindres coaxiaux, dans laquelle une vitesse de rotation
peut étre appliquée sur le cylindre intérieur. L’obtention de ces mesures lo-
cales nous permet alors de remonter aux propriétés rhéologiques réelles, qui
nous servent de référence pour la suite de I’étude.

Puis, des techniques plus classiques de rhéométrie sont utilisées (cha-
pitre 4). La comparaison de ces résultats a ceux obtenus localement nous
autorisent a vérifier la validité des hypothéses introduites implicitement par



I'utilisation de rhéomeétres ou de viscosimétres.

Enfin, une étude plus spécifique de ’écoulement de cette pate de ciment
sur plan incliné est présentée (chapitre 5). L’utilisation de cet outil simple
de caractérisation a un double but. D’une part I'obtention d’informations
complémentaires par des essais spécifiques et d’autre part la vérification des
résultats déterminés par les autres techniques. En effet, cette technique, qui
au premier abord peut paraitre rudimentaire, pourrait, & terme, déboucher
sur la mise au point d’un essai simple, applicable sur chantier, de caractéri-
sation de la thixotropie d’un matériau cimentaire.

Le dernier chapitre (chapitre 6) a pour objet la présentation d’un modele
simple de thixotropie développé a partir des observations faites au préa-
lable par I'intermédiaire de toutes les techniques. Des simulations sont alors
réalisées pour les différentes géométries et sont comparées aux résultats ex-
périmentaux.
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Chapitre 1

Etat des connaissances

1.1 Rhéométrie

1.1.1 Généralités

L’objectif de la rhéométrie est de donner une description mathématique
précise du comportement mécanique macroscopique observé. Dans ce but,
nous nous placons dans le cadre de la mécanique des milieux continus ou la
distribution des contraintes et des déformations sont représentées sous forme
tensorielle. Les relations entre ces champs sont appelées lois de comporte-
ment.

Le tenseur des contraintes ¥ se décompose en deux termes :

— la pression hydrostatique qui ne conduit pas a la déformation du fluide

— le déviateur des contraintes T', qui se rapporte aux contraintes tendant

a déformer le fluide. N

Finalement nous avons :

S=-pl+T (1.1)

avec p la pression et [ le tenseur identité.

Au cours d’un écofllement, les éléments fluides peuvent se déplacer les uns
par rapport aux autres, ce qui conduit a 'obtention de vitesses différentes
d’un point & un autre. Le tenseur gradient de vitesse Vi est par conséquent
non nul. Les termes de la diagonale caractérisent des efforts en traction
ou en compression, alors que les autres représentent les efforts associés au
cisaillement.

Les lois de comportement, en général, relie le déviateur des contraintes
T au tenseur des taux de déformation D défini comme la partie symétrique
du tenseur gradient de vitesse : B

!

D:
= 2

(va+@a)") (1.2)
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La loi de comportement la plus simple est celle obtenue pour un fluide
newtonien :

T =2uD (1.3)

ou u est la viscosité du fluide.

La forme tensorielle de la loi de comportement reste trop générale afin
de pouvoir la caractériser expérimentalement. C’est pourquoi, ’objectif de
la rhéométrie est de réaliser des écoulements simples conduisant & une sim-
plification de la forme des tenseurs. Nous nous intéressons ici au cas du
cisaillement simple qui conduit & la simplification suivante des tenseurs T et
D en coordonnées cartésiennes : -

Tee Ty 0

T=| 7oy 7y O (1.4)
0 0 7.
et
. 010
D= % 100 (1.5)
000

oll ¥ représente la vitesse de cisaillement ou le gradient de vitesse. La
contrainte tangentielle de cisaillement est définie par 7., qui sera par la
suite notée simplement 7. Les premiére et seconde différences de contraintes
normales sont respectivement : Ny = 7, — Tyy €t Ny = Tyy — Tzz-

1.1.2 Modéles rhéologiques

De nombreux modéles ou lois de comportement, reliant la contrainte de
cisaillement 7 au gradient de vitesse ¥, ont été développés afin de décrire les
comportements rhéologiques les plus couramment rencontrés.

Le cas le plus simple correspond & celui des fluides newtoniens : 7 = 7
ol u représente la viscosité du fluide.

Viennent ensuite les fluides dont les propriétés ne dépendent pas du
temps. La loi d’Ostwald de Waele ou loi de puissance 7 = k4™ permet de
décrire la rhéofluidification ou le rhéoépaississement. En effet, cette équation
permet de définir une viscosité apparente n = 7/% = k3" ~! qui décroit avec
4 lorsque n est inférieur a 1 (rhéofluidification) et croit avec 4 dans le cas
contraire (rhéoépaississement). Le cas du fluide newtonien est retrouvé pour
n=1.

Dans cette classe, il y a aussi les fluides & seuils qui sont caractérisés par
une contrainte seuil 75. Si la contrainte appliquée reste inférieure a cette va-
leur critique, le matériau se comporte comme un solide. Dans le cas contraire,
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le matériau retrouve le comportement d’un fluide. Les deux modéles les plus
usités sont ceux :
— de Bingham :

T="Ts+Nuy SIT>Ts
{ ¥=0 siT <7y (1.6)

ol 7y est la viscosité plastique. Ce modéle permet de représenter un
comportement newtonien au dela de la contrainte seuil.

— de Herschel-Bulkley :

{T:Ts—i-lw siT> T (1.7)

¥=0 siT <7y

Nous retrouvons la loi de puissance décrite précédemment au dela de
la contrainte seuil.

1 (Pa)

|
v(s)
Fi1G. 1.1 — Lois de comportement élémentaires.

Les fluides dont les propriétés évoluent avec le temps pour un niveau de
sollicitation donné correspondent & des comportements plus complexes : la
thixotropie et la rhéopexie. La thixotropie peut étre définie de la maniére
suivante :
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— la viscosité apparente est une fonction décroissante de la durée d’écou-
lement pour une sollicitation donnée, maintenue constante dans le
temps.

— le matériau retrouve son état initial aprés un temps de repos suffisam-
ment long.

De nombreux modéles ont été développés au cours de ces derniéres années
pour décrire ce phénoméne. Des revues trés complétes ont été réalisées par
Mewis [82], par Barnes [15] et plus récemment par Mujumdar et al. [85].
Cette propriété, engendrant une structuration du matériau au repos, est a
relier & la notion de seuil d’écoulement. Nous reviendrons plus en détail sur
cette propriété au chapitre 6.

1.1.3 Techniques de mesures

En pratique, un écoulement viscosimétrique en cisaillement simple est
réalisé par un confinement du fluide dans différentes géométries dont les
conditions aux limites sont controlées. Ces écoulements sont réalisés par
I'intermédiaire de rhéométres ou viscosimétres qui permettent, a partir de
considérations géométriques et d’hypothéses sur 1’écoulement, de relier les
paramétres macroscopiques (couple, vitesse de rotation, débit, différence de
pression. ..) aux paramétres régissant les lois de comportement que sont la
contrainte de cisaillement 7 et le gradient de vitesse 7.

Tout d’abord, nous détaillons les phénoménes indésirables pouvant in-
tervenir au cours d’essais d’écoulement, ainsi que les précautions & prendre
pour limiter leurs effets sur les résultats. Par la suite, nous décrivons les géo-
métries les plus utilisées en rhéométrie et nous accordons une attention plus
particuliére & celles principalement employées dans la suite de cette étude.
Néanmoins, de nombreux auteurs [21, 29, 96| ont réalisé une description
détaillée de ces techniques.

1.1.3.1 Phénoménes perturbateurs

Coussot et Ancey [31] font une revue détaillée de ces phénomenes. Nous
reprenons, ici, ceux susceptibles d’intervenir pour les suspensions.

Dimensions des géométries

Il faut, bien entendu, que les dimensions des géométries d’écoulement
soient d'un ordre de grandeur plus important que celui de la taille des élé-
ments constitutifs du matériau. Si cette condition n’est pas remplie, I’hypo-
thése de milieu continu ne serait plus valable. Il n’existe, malheureusement,
pas de régles précises pour s’assurer que cette hypothése sera valide. La pra-
tique veut que I’écart minimal entre les outils doit étre supérieur &, au moins,
dix fois la taille des plus grosses particules en suspension. Néanmoins, cette
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condition n’est pas forcément suffisante et dépend du matériau & étudier.
C’est pourquoi, le choix de la géométrie de mesure doit étre fait en fonc-
tion du matériau a tester. Pour cela, il faut déterminer laquelle est la mieux
adaptée, tant du point de vue de la forme que de la taille, tout en conservant
une marge de sécurité.

Glissement aux parois

Le glissement aux parois est le phénoméne le plus couramment rencontré
lors de I'étude des suspensions. Il peut se produire dans toutes les géomé-
tries d’écoulement et résulte du cisaillement préférentiel d’une fine couche
du fluide testé prés des parois. La décroissance naturelle de la concentration
solide prés d’une paroi lisse, en ’absence d’interactions particuliéres entre
le fluide et la paroi, est, en général, a l'origine du glissement [14, 60]. Cela
a pour conséquence d’abaisser la viscosité mesurée par rapport a sa valeur
réelle.

Au vu de ces remarques, il semble que la forme de l'interface entre le
fluide et la paroi puisse jouer un roéle prépondérant au cours du glissement.
En effet, application d’une rugosité conduit, en général, & I’éviction ou & la
réduction de ce phénoméne. La taille et la forme de celle-ci contrélent son
mode d’action. La mise en place d’une rugosité permet de rétablir un profil
de concentration massique homogéne a ’approche de la paroi. Les particules
s’insérent, en effet, au sein de la rugosité et peuvent étre considérées comme
fixées & la paroi. Ainsi, il est préférable d’utiliser une rugosité dont la taille
est au moins égale celle des plus grosses particules de la suspension. De plus,
des écoulements secondaires peuvent apparaitre suivant la forme de la ru-
gosité. Pour éviter cela, une surface de rugosité organisée aléatoirement est
mieux adaptée.

Evaporation

L’évaporation intervient surtout dans les suspensions lors d’essais com-
portant une surface libre. Ce phénoméne conduit & une diminution du volume
étudié. Ceci pourrait se traduire par une diminution de la viscosité apparente
mesurée. D’un autre c6té, une augmentation de la concentration massique
apparait, qui se traduit par une augmentation de la viscosité apparente. Par
conséquent, nous sommes en présence d’'un phénoméne dont les effets sont
contradictoires. Il apparait évident que ce phénoméne est d’autant plus im-
portant que le rapport des surfaces libres sur le volume du matériau étudié
est grand. Les techniques pratiques, utilisées pour minimiser les perturba-
tions, consistent & travailler sous atmosphére saturée par le fluide interstitiel
ou & placer un film liquide sur les surfaces libres. Il faut, bien entendu, véri-
fier que la saturation ne modifie pas la concentration massique du matériau
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et que le film liquide soit trés peu visqueux et non miscible avec le matériau.
Sédimentation et migration

Nous distinguons la sédimentation, relative & ’action de la pesanteur sur
les particules, de la migration, résultant d’'un déplacement des particules lié
& une hétérogénéité de cisaillement.

La sédimentation peut se produire lors de toute expérience réalisée sous
I’action de la gravité, ce qui est le cas dans la plupart des essais de rhéo-
métrie. Cela conduit & une accumulation de particules dans la partie basse
de la géométrie d’écoulement. Le matériau est alors hétérogéne et peut étre
représenté, de maniére simplifiée, par des couches visqueuses superposées de
valeurs différentes. Ainsi, les couches supérieures sont moins visqueuses que
le matériau initial, alors que les couches inférieures sont plus visqueuses du
fait de 'accumulation des particules. Suivant la géométrie d’écoulement les
effets peuvent étre trés différents et son controle n’est pas aisé.

Les causes principales de la migration sont I'inertie et I’hétérogénéité de
cisaillement au sein de I’écoulement. Cela se traduit par un déplacement des
particules vers des zones préférentielles, pouvant étre différentes suivant la
géométrie d’écoulement et le matériau étudier. Ce phénoméne a été observé
pour des suspensions de particules non colloidales [67, 81|. De plus, dans le
cas des suspensions concentrées, une évaluation du flux de particules peut
étre faite en 'absence d’effets d’inertie [76|. Néanmoins, ce phénomeéne est
assez mal connu et sa présence pendant les essais est difficile & mettre en
évidence. Son controle n’en est alors que plus ardu.

1.1.3.2 Géométries de mesures

Géométrie cone-plan

Dans cette géomeétrie, le fluide est cisaillé entre un plan et un céne tronqué
coaxiaux en rotation a des vitesses différentes (Fig. 1.2). En pratique, le cone
tronqué est le plus souvent mobile alors que le plan reste fixe. Son avantage
principal réside dans le fait que le gradient de vitesse reste homogéne tant que
l’angle du cone reste faible (inférieur a 6° environ). De plus, cette géométrie
permet de tester de petits volumes de matériau avec une mise en place et
un nettoyage aisés. Par contre, son inconvénient majeur est de permettre
uniquement des expériences avec des matériaux contenant des particules trés
fines compte tenu du faible entrefer (espace entre le plan et la troncature
du cone). En effet, la présence de particules grossiéres peut conduire & un
blocage & ce niveau. La surface libre, relativement grande par rapport au
volume testé, favorise le phénoméne d’évaporation.

Dans cette configuration, les effets d’inertie sont négligés et I’angle est
supposé petit. Le gradient de vitesse et la contrainte sont considérés comme
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Fi1G. 1.2 — Géométrie cone-plan.

R R v caillé. v A
homogeénes & l'intérieur du volume cisaillé. Ces valeurs sont alors calculées a
partir des mesures de couple et de vitesse de rotation de la maniére suivante :

Q Q

Y = = — 1.8
" tan « o ( )
et
3C
= 1.
T 273 (1.9)

ou « est I'angle du cone, ¥ le gradient de vitesse, 7 la contrainte appli-
quée, C le couple, € la vitesse de rotation du céne et r le rayon du cone.

Géomeétrie plan-plan

Dans cette géométrie, le fluide est cisaillé entre deux disques coaxiaux
en rotation & des vitesses différentes (Fig. 1.3). Le plus souvent, le disque
supérieur est mobile alors que le disque inférieur est fixe. Les avantages de
cette géométrie, comme la précédente, résident dans la faible quantité de
fluide & utiliser et dans une mise en place et un nettoyage aisés. De plus,
Ientrefer (espace entre les deux disques) de cette géométrie n’est pas fixe
et peut étre réglé a 'épaisseur souhaitée. Cela permet donc de tester des
matériaux contenant des particules plus grossiéres. L’inconvénient dans cette
géométrie est un gradient de vitesse trés hétérogéne (nul au centre et maximal
a la périphérie) dans I’échantillon. Néanmoins, il ne faut pas utiliser un trop
grand entrefer si ’on veut réduire la surface libre, et par conséquent les effets
de bords et le phénoméne d’évaporation qui en découlent.

Avec cette géomeétrie, les effets d’inertie sont négligés. De plus, elle pré-
sente I’avantage de transmettre une contrainte constante suivant des tranches
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Fi1G. 1.3 — Géométrie plan-plan.

paralléles aux disques solides. En théorie, le gradient et la contrainte de ci-
saillement se définissent par :

. Qr
3¢ vn dC
r(4r) = 4+ R (1.11)

- 27R3 2nR3dAR
ou 4r = QR/H est le gradient de cisaillement a la périphérie du disque.
Les relations ne sont pas directes et, en pratique, il est nécessaire d’avoir
un jeu de mesures (C,Q2) pour pouvoir déterminer (7,9r). Mais, en fait, des
simplifications sont introduites dans les logiciels des rhéometres. Celui que
nous utilisons, par exemple, applique ces formules :

3R}
Y = ——— 1.12
Y=g (1.12)
3C

Géomeétrie a cylindres coaxiaux

Cette géométrie est constituée de deux cylindres coaxiaux en rotation
relative (Fig. 4.3). Le matériau est cisaillé dans I'intervalle compris entre les
deux cylindres, ce qui rend sa mise en place un peu moins aisée que pour
les autres géométries, ainsi que son nettoyage. Son avantage principal réside
dans la possibilité d’étudier des matériaux trés fluides, ne pouvant pas rester
au sein des géométries planes au cours des essais.
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Fi1G. 1.4 — Géométrie de Couette cylindrique.

Néanmoins, son inconvénient majeur vient du fait que la distribution des
contraintes dans l'entrefer est hétérogéne et dépend de la taille de I'entrefer.
La relation reliant le couple a la contrainte s’écrit :

_C
"= 9mr2h
ol h représente la hauteur d’immersion du cylindre intérieur, r le rayon
et C' le couple.
Par conséquent, la contrainte varie de maniére proportionnelle & I'inverse
du carré du rayon et donc plus Ientrefer est large plus la variation est im-
portante. Il en résulte que le gradient de vitesse n’est pas homogéne dans
I'intervalle entre les cylindres. Mais, en faisant I’hypothése que I'espace entre
les deux outils est faible (R, — R; < R;) il vient :

(1.14)

C
~ 1.1
" orRZh (1.15)
et
QR;
L 1.16
% R (1.16)

ol R; et R, sont respectivement les rayons intérieur et extérieur, €2 la

vitesse de rotation du cylindre intérieur!.

'Nous considérons dans ce cas que le cylindre intérieur est mobile alors que celui exté-
rieur est maintenu fixe.
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Le cylindre intérieur peut étre remplacé par un croisillon constitué de
plusieurs pales. Dans ce cas, le rayon est pris comme étant celui du cylindre
équivalent. Cette géométrie "vane" limite les effets de glissements, du fait
que les contacts fluides parois sont réduits. Elle est souvent utilisée pour
mesurer les propriétés de fluides a seuil [16, 92| et plus particuliérement le
seuil de contrainte [89, 90].

Cette hypothése d’entrefer mince est introduite implicitement dans les
rhéométres commerciaux. Il est nécessaire, lors de 'utilisation d’entrefers
larges, de vérifier les mesures données par ’appareil et de ne pas s’y fier
aveuglement. Pour ce faire, des méthodes de calculs des contraintes et des
gradients de vitesse plus générales ont été développées [29, 91, 118]. Nous ne
faisons, dans ce cas, plus d’hypothéses particuliéres et le gradient de vitesse
s’écrit maintenant :

oll w est la vitesse de rotation du cylindre intérieur.
La vitesse relative s’exprime alors :

R(j Re 3
Q:/ —g—wdr:/ Yar (1.18)

R; r R, T

Soit en appliquant le changement de variable & partir de la formule reliant
la contrainte au rayon :

T(Re
Q:—l/( X1, (1.19)
2wy T
ou x est la fonction inverse de la loi de comportement (4 = x(7)).
Toutes les méthodes ont pour point de départ cette équation. Considé-
rons, tout d’abord, celle développée par Coleman et al. [29] (voir aussi [96])
qui est la plus générale. Pour ce faire, il suffit de dériver I’équation 1.19 par
rapport au couple C' et ainsi obtenir :

o .
2055 =3(7(Ri)) = (1(Re)) (1.20)

Il reste alors a sommer sur une série de couples décroissants dans un
rapport 3 = (R;/R.)?. Or, comme nécessairement un gradient de vitesse nul
est associé & un couple nul, il vient :

Y(r(Ri) = (202—2 (1.21)

=0 >/3”T (Ri)
Cette somme converge d’autant plus rapidement que 3 est grand.
Nguyen et Boger [91] propose une méthode simplifiée qui s’appuie sur

le fait que, si une zone non cisaillée existe dans ’entrefer, I’'une des bornes
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de l'intégrale 1.19 ne dépend pas du couple si bien que ’équation peut se
réécrire sous la forme :

1 7(Re)
Q= ——/ md7‘ (1.22)
2J)xRy T
qui aprés dérivation donne :
ds2 dIn ()
) i) = 20— = 20— 1.2
§(r(R) =205 =205 (1.23)

Cette équation est valide s’il existe une zone rigide dans 1’écoulement.

Quoi qu’il en soit ces méthodes restent délicates & mettre en ceuvre en
pratique car elles nécessitent de calculer des dérivées d’ordre 1 de courbes ex-
périmentales. Des erreurs significatives peuvent étre commises si les mesures
sont imprécises ou suivant la taille de 'entrefer et la loi de comportement
recherchée. Darby [40] et Toormann [112| quantifient ces erreurs pour des
fluides & seuil, conduisant & des solutions analytiques, pour des écoulements
dans des géométries de Couette. Darby fait une étude précise des erreurs
introduites par les modéles de Bingham et Casson. Les erreurs sur les gra-
dients de vitesse dépassent 10% pour un fluide de Bingham avec un rapport
R;/R. > 0,9. Pour un fluide de Casson, elles sont deux fois inférieures.
Toormann, quant & lui, met en place une technique iterative permettant de
retrouver la loi de Worrall-Tuliani. Cette méthode donne les mémes résultats
que celle de Coleman décrite auparavant et les erreurs sont, pour ce modéle
particulier, négligeables.

Géomeétrie du plan incliné

Cette géométrie est la moins utilisée en rhéométrie car elle requiert sou-
vent un dispositif plus volumineux. Cette technique peut servir, non seule-
ment, a déterminer la courbe d’écoulement d’un matériau, mais aussi & esti-
mer la valeur d’un seuil de contrainte.

Nous considérons un écoulement permanent uniforme. La contrainte tan-
gentielle au sein du fluide varie en fonction de la distance a la paroi (Fig. 1.5).
Pour une nappe de fluide ou I’épaisseur h est faible devant la longueur L
(h/L < 1), les effets de bords sont négligeables, et tout se passe comme si
les couches de fluide paralléles au plan glissent les unes sur les autres. La
contrainte suivant 'un de ces plans est donc constante et le bilan des forces
sur un trongon de fluide situé a une hauteur y du plan nous donne :

h—y

7(y) = pg(h —y)sin f = 7,——= (1.24)

ol p est la masse volumique du fluide, g 'accélération de la pesanteur, 5
I'angle d’inclinaison et 7, = 7(y = 0) la contrainte a la paroi.
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pg(h-y) sinp

FiGc. 1.5 — Géométrie de plan incliné.

Le gradient de vitesse varie, par conséquent, du fond vers la surface libre.
Nous sommes, comme pour la géométrie de Couette, face a une hétérogénéité
de gradient de vitesse.

Nous pouvons cependant remonter & la loi de comportement d’un fluide
quelconque (4 = x(7)) a partir de la définition du gradient de vitesse :

. du
ot u(y) représente la vitesse au sein du matériau.
En intégrant cette équation nous obtenons :

h h
du
—dy—/ Ydy 1.26
/o dy 0 ( )

(1.25)

Soit
Vsurf Tp h
/ du = Vyyrfr = / —x(7)dr (1.27)
0 o Tp
En dérivant I'expression de la vitesse surfacique ainsi définie nous avons :
d‘/;urf )
DL R 1.2
(%), = x(m) (128)

Cette équation permet de déterminer la courbe d’écoulement, & partir
du moment ot nous disposons d'un ensemble de couples (h; Vg, ¢) dans une
large gamme.

La contrainte seuil peut, elle aussi, étre déterminée & 1’aide cette géo-
métrie. L’expression de la contrainte indique qu’au dessus d’une certaine
épaisseur y. par rapport au plan celle-ci devient inférieure a la contrainte
seuil 7. :
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Te = pg(h — y¢) sin 3 (1.29)

Ainsi la contrainte seuil 7. est atteinte quand ’épaisseur y. est nulle, il
n’y a alors plus d’écoulement. En pratique, il est aisé de mesurer 1’épaisseur
finale h aprés arrét de I’écoulement, pour un angle d’inclinaison fixé. Nous
avons alors directement accés a la contrainte seuil dont la précision dépend
de celle de la mesure de cette épaisseur, cette derniére devant rester faible
devant la longueur.

Une autre méthode, a laquelle se sont intéressés Uhlherr et al. [116],
consiste a déterminer I'angle critique de démarrage de I’écoulement 3. pour
une couche uniforme de matériau d’épaisseur connue. Dans ce cas, la contrainte
critique est définie par :

Te = pghsin G, (1.30)

Cette technique, comme la précédente, correspond & une mesure a contrainte
imposée, mais la précision de la mesure dépend de la détection du début
d’écoulement. Néanmoins, cette technique permet d’obtenir une estimation
de la contrainte seuil dans le cas des suspensions concentrées [32, 34, 42, 79,
108].

1.1.4 Rhéométrie par IRM

L’utilisation de I'imagerie par résonance magnétique dans le domaine de
la rhéologie est récente, mais se développe de plus en plus. En effet, cette
technique permet d’obtenir des informations locales sans perturbations de
I'écoulement et aucun marqueur n’est nécessaire. Miller [83] fait une revue,
non exhaustive, des différentes techniques utilisées ainsi que des applications
possibles, notamment en rhéologie des fluides et des matériaux granulaires.
En ce qui concerne les techniques propres a la résonance magnétique nu-
cléaire, des ouvrages spécialisés donnent des informations plus complétes
[22, 74].

A partir d’écoulements en conduite, les propriétés rhéologiques, détermi-
nées a 'aide de techniques traditionnelles, sont comparées a celles obtenues
localement par l'intermédiaire des profils de vitesse. Des résultats intéres-
sants sont obtenus pour des suspensions aqueuses de polyacrylamide [78], de
carboxymethyl cellulose [8, 77|, des solutions de hyaluronan [59] ou de surfac-
tants [99]. McCarthy et al. [81] mettent en évidence la migration de particules
(graines de moutarde) dans un fluide newtonien au cours de I’écoulement.
La viscosité de la suspension est alors reliée a la concentration volumique
des particules.

Par la suite, des géométries identiques a celles utilisées en rhéométrie sont
utilisées. Britton et al. [19, 80] montrent la possibilité d’obtenir des effets de
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glissement en dessous d’un gradient de vitesse critique en visualisant 1’écou-
lement de micelles dans une conduite et dans une géométrie de Couette. Le
méme phénomeéne de bande de cisaillement est aussi observé dans une géo-
métrie cone-plan [18]. Ceci montre que les hypothéses de gradient de vitesse
homogeéne ne sont pas forcément respectées. Gotz et al. [53| visualisent les
profils de vitesse dans une géométrie de Couette pour différentes pates. Ils
insistent sur les effets perturbateurs (migration, glissement) pouvant inter-
venir au cours d’essais rhéométriques et sur le fait que la rhéométrie par
IRM permet de les détecter. Les effets de migration dans une géométrie de
Couette sont confirmés pour des billes en suspension dans un fluide newto-
nien (30, 55|. Néanmoins, la plupart de ces expériences sont réalisées dans
des géométries placées horizontalement et dans des dimensions ne permet-
tant pas d’étudier les fluides du génie civil pouvant contenir des particules
grossiéres (mortiers, bétons. . .).

Enfin, cette technique permet, enfin, d’obtenir des renseignements dans
des géométries plus complexes, comme des extrudeurs [2|, des malaxeurs
[100] ou des conduites non linéaires [54].

Depuis peu, une méthode alternative a4 ces mesures locales de vitesses
d’écoulement existe. En effet, Baudez et al. [17] ont mis au point une tech-
nique de reconstruction de profils de vitesse & partir d’essais réalisés avec une
géométrie de Couette dans un milieu semi infini. Ils partent du principe que
pour une contrainte appliquée correspond une vitesse tangentielle unique et
ce quelle que soit la position dans 'entrefer. Ainsi, en appliquant plusieurs
contraintes et en mesurant la vitesse de rotation correspondante & un endroit
précis, les profils de vitesse sont reconstruits. Ces profils, comparés a ceux
déterminés directement par IRM [98], présentent une trés bonne corrélation.
Néanmoins, bien que cette technique nécessite de nombreux essais, elle per-
met d’obtenir des informations locales intéressantes sans avoir recours & une
technique lourde.

Par la suite les informations locales et globales seront différenciées. Ainsi
les mesures réalisées par rhéomeétre, dont les valeurs sont obtenues & par-
tir des formules détaillées précédemment, seront notées contrainte apparente
(Tapp) €t gradient de vitesse apparent (J4pp). Les informations mesurées lo-
calement, sans hypothéses préalables, seront simplement appelées contrainte
(1) et gradient de vitesse (¥).

1.2 Du ciment a la pate

1.2.1 Un peu d’histoire

Pendant la préhistoire et au début de I'antiquité, on utilisait de la terre
argileuse comme liant pour magonner les pierres. Lors de la construction
des pyramides, les Egyptiens utilisérent un platre obtenu par cuisson d’un
gypse. Plus tard les Grecs puis les Romains se servirent de la chaux produite
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par la cuisson du calcaire dans leurs constructions : les mortiers a base de
chaux, aprés ajout d’eau et mise en ceuvre, présentent ’aspect d’un matériau
calcaire dur, assurant une assise et un liant pour les éléments de pierre ou
de terre cuite qu'ils assemblent. A partir du ler siécle av. JC, les romains
améliorent la technique du mortier : ils ajoutent a la chaux du sable et de
largile, ainsi que des matériaux pulvérulents (cendre volcanique, pouzzolane
ou brique pilée). Les grandes constructions romaines font une large utilisa-
tion de mortier, de pierraille et de briques (Fig. 1.6 a)). Cet age d’or du
mortier va se terminer en occident avec les invasions barbares. Repris dans
les constructions Byzantines (Fig. 1.6 b)), ce "ciment romain" va étre utilisé
a peu prés jusqu’au XVIIéme siécle, mais avec des fortunes tres diverses : le
savoir faire des romains se perdant au fil des siécles, la qualité des mortiers
médiévaux est trés médiocre et 'amélioration de la stabilité et de la com-
plexité des batiments sera désormais due au progrés de ’architecture et de
la stéréotomie ou art de la taille des pierres.

Fi1c. 1.6 — Ezemples de monuments antiques réalisés avec du "ciment ro-
main" a) Le Panthéon a Rome b) Sainte Sophie a Istanbul.

En 1756, I’Anglais Smeaton lors de la construction du phare d’Eddystone,
mélangea empiriquement des chaux hydrauliques et des pouzzolanes qu’il
cuit & environ 700°C. Il obtint ainsi le premier liant industriel avec lequel il
prépara un mortier aussi dur et de la méme couleur que la pierre de Portland
dont il emprunta le nom.

Des progrés dans les techniques de cuisson, les essais plus systématiques
des produits mélangés a la chaux et une meilleure interprétation des réactions
chimiques entre la chaux et I’eau conduiront, durant la premiére moitié du
XIXeme siécle , a la mise au point de liants hydrauliques plus performants.
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En 1817, l'ingénieur frangais Louis Vicat, suivi au début des années 1820
par Treussart ainsi que par Pavin met au point les formules et les régles
de fabrication d’une bonne chaux maigre, capable de durcir dans I’eau. Le
ciment actuel était né. En 1824, I’Anglais Joseph Aspdin dépose un brevet
pour la fabrication d’un ciment "aussi dur que la pierre de I'ile de Portland".

A partir du milieu du XIXéme siécle, le ciment est non seulement un liant
mais surtout la clé d’'un matériau nouveau qui va ouvrir des perspectives
immenses au batiment et aux travaux publics : le béton. Le dernier ciment
mis au point en 1908 fut le ciment alumineux.

1.2.2 Fabrication du ciment

Le ciment est obtenu par cuisson de mélanges de calcaire et d’argile
(Fig. 1.7). Cette derniére peut étre remplacée par des matériaux plus spéci-
fiques, tels que la bauxite ou le kaolin, pour 'obtention d’un ciment blanc.
En effet, ce ciment nécessite des produits exempts d’oxydes de fer conférant
la couleur grise au ciment traditionnel. Le procédé de fabrication consiste &
concasser et & broyer ces deux matiéres premiéres et a les mélanger dans des
proportions bien définies. Au cours de cette opération des controles réguliers
sont effectués de facon a toujours obtenir la méme composition, les écarts
sont corrigés par ajouts. Le mélange obtenu, appelé le cru est ensuite calciné
dans un four rotatif porté a la température d’environ 1450 °C'. Les matériaux
s’agglomérent et fusionnent partiellement pour former des nodules durs et
noirs de 5 & 30 mm de diamétre : le clinker. Celui-ci est constitué de quatre
phases principales :

— le silicate tricalcique (SiOy — 3 CaO), noté* C38

— le silicate bicalcique (Si02 — 2 CaO), noté CoS

— Paluminate tricalcique (AloO3 — 3 CaO), noté C3A

— le ferro-aluminate tétracalcique (AloO3Fes03 — 4 CaO), noté C4AF

Le clinker est alors broyé finement et du gypse est généralement rajouté
afin de controéler la vitesse de prise. On obtient alors le ciment Portland.

D’autres types de ciment peuvent étre obtenus en mélangeant le clinker
broyé avec d’autres constituants broyés eux aussi, qui présentent des pro-
priétés hydrauliques ou pouzzolaniques.

1.2.3 La pate de ciment

Dés que le ciment et I’eau sont mis en contact, plusieurs réactions chi-
miques ont lieu. La chaux libre et les sulphates se dissolvent et la surface des
grains de ciment se recouvrent d’un film d’hydrates. Les réactions s’opérent
alors plus lentement pendant une période dite dormante, avant d’accélérer
pendant la phase de prise [110]. Dans la suite, nous nous intéressons plus par-
ticuliérement & cette phase dormante correspondant a la période ou la péate

2En notation cimentiére : C pour CaO, S pour SiOz, A pour AlyOs, F pour Fe0s.
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Calcaire Argile
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d'addition

F1G. 1.7 — Résumé du processus de fabrication du ciment.

de ciment reste fluide. Dans un premier temps, nous détaillons les interac-
tions pouvant intervenir dans les suspensions. Puis, 'influence de polymeéres
(les superplastifiants dans le cas des pates de ciment) sur ces interactions est
étudiée.

1.2.3.1 Interactions au sein d’une suspension

La plupart des suspensions colloidales sont composées de particules char-
gées en surface. Ces charges peuvent étre intrinséques ou le résultat d’inter-
actions entre deux phases via des phénoménes de dissolution, d’adsorption
ou d’ionisation. Le champ électrostatique provenant de ces charges est décrit
par le modele de double couche (Fig. 1.8). La couche interne, ou couche de
Stern, est composée de contre-ions immobiles du fait de la surface de la par-



22 Etat des connaissances

ticule. Au dela, une couche diffuse, composée des ions repoussés de la surface
par des charges de mémes signes, est présente.

couche de Stern

=

Y

o T

E& particule %

-

couche diffuse

F1G. 1.8 — Représentation schématique du modéle de double couche.

L’épaisseur de cette double couche est fonction uniquement de la concen-
tration en électrolytes et de la température et peut étre déterminée par :

I.N
= 1.31
h=e eoer kT ( )

ou e est la charge d’un électron, N le nombre d’Avogadro, €, la constante
diélectrique du milieu, €y la permitivité diélectrique du vide, k la constante
de Boltzmann. La force ionique de la solution I, est définie par :

1 2
L= > Ciz (1.32)

ou C; représente la concentration en ion 7 et z; la valence de ces ions 7.

La présence de cette double couche électronique est a l'origine des in-
teractions interparticulaires au sein des suspensions colloidales. En effet, il
existe alors des forces répulsives et attractives contrélant 1’état structurel
dans lequel se trouve la suspension. Nous décrivons par la suite les princi-
pales forces pouvant intervenir.

Forces répulsives
Le potentiel répulsif Ur provient des forces électrostatiques entre deux
particules chargées de méme signe. Lorsque les particules s’approchent 'une

de 'autre, leurs doubles couches interagissent et créent un potentiel répulsif :

Ur = 2regeral? In(1 + exp(—k(r — 2a))) (1.33)
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ou a est le rayon de la particule, (r — 2a) est la distance entre les surfaces
des deux particules et ( le potentiel électrique présent entre la couche de
Stern et la couche diffuse.

Forces attractives

Le potentiel attractif U4, quant a lui, est & relier aux forces de Van der
Waals :

Ay 4a? 4a? 4a?
R )
12 Lr2 — 4q2 + 72 +ein

2
r
ou Ay est la constante d’Hamaker dépendant du type de matériau et de
la phase suspendante.

Up = (1.34)

Théorie DLVO

La théorie DLVO fait le bilan des potentiels répulsif et attractif en som-
mant les deux :

Utot = Ur + Uy (1.35)

Ainsi suivant la forme que prend le potentiel total, tracé en fonction de la
distance entre les particules, il est possible de déterminer I’état dans lequel
se trouve la suspension (Fig. 1.9).

— Courbe A : Dispersion stable. Le potentiel répulsif est supérieur au po-
tentiel attractif et les particules se repoussent entre elles. Cela conduit
A un état stable.

— Courbe B : Suspension flocculée. Il existe un minimum secondaire. Les
particules vont s’établir dans cet état d’équilibre et vont ainsi former
une suspension flocculée.

— Courbe C' : Suspension coagulée : Le potentiel attractif est supérieur
au potentiel répulsif et les particules s’attirent entre elles, conduisant
& un état coagulé.

1.2.3.2 Application aux pates de ciment

La théorie DLVO reste néanmoins difficile & appliquer sur les pates de
ciment. Les interactions sont, en effet, plus compliquées entre les grains de
ciment du fait des nombreuses réactions chimiques s’opérant simultanément.
La surface de ces grains se recouvre progressivement de nouveaux produits
libérant dans la solution de nouvelles espéces chimiques. Cela se traduit par
une évolution de la force ionique au cours du temps. Malgré la complexité
des réactions chimiques, certains auteurs tentent d’appliquer cette théorie
sur les pates de ciment en simplifiant les données du probléme.
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tot

répulsif

attractif

Fi1G. 1.9 — Présentation des différents cas de figures du potentiel DLVO.

Yang et al. [124] vérifient l'influence de la force ionique sur la cohésion
d’une pate de ciment. Ils simplifient le probléme en utilisant les cinq princi-
pales espéces ioniques (Na~, K+, Ca?t, OH™, S’Oif) présentes dans une
pate de ciment et la constante d’Hamaker obtenue pour la calcite. Des me-
sures de potentiels zeta sont alors réalisés pour des suspensions de ciment
dans deux milieux différents : ’eau déionisée et I'alcool. Ces derniéres sont
complétées par des mesures de sédimentation statique, afin de trouver un
lien entre les deux mesures et ainsi prévoir la stabilité d’une pate de ciment.
Finalement, ils obtiennent une bonne concordance entre la théorie et les es-
sais de sédimentation, dans les deux cas la suspension est coagulée. De plus,
comme la force ionique est supérieure a la concentration critique, le degré
de flocculation est indépendant du potentiel zeta, du moins pour des valeurs
inférieures a 20 mV.

Plus récemment, Flatt et Bowen [46] se focalisent sur le calcul des forces
électrostatiques. Ils utilisent la distribution de différentes espéces ioniques
dans une solution non idéale d’électrolytes d’une pate de ciment pour calculer
la concentration et la charge d’un électrolyte symétrique équivalent. Pour
que cette hypothése soit valide il faut que les solutions de I’équation de
Poisson-Boltzmann pour 1’électrolyte symétrique et la phase aqueuse d’une
suspension de ciment soient identiques. Cette approche permet d’obtenir
une description plus précise du potentiel électrostatique local & I'approche
des particules de ciment.

Par la suite, Flatt [45] examine I'importance de la constante d’Hamaker
sur le calcul des forces de dispersions dans une suspension. Pour cela, il
confronte deux théories : la théorie microscopique et la théorie continue.
Dans la premiére, la constante d’Hamaker ne dépend pas de la distance entre
deux particules alors que c’est le cas dans la deuxiéme. On dit alors que la
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constante est retardée. Il applique ces deux théories & des données obtenues
sur des minéraux susceptibles de représenter le ciment. I trouve alors un
retard équivalent pour tous les minéraux, exception faite de la calcite. Cette
approche permet une meilleure évaluation des forces d’interactions dans une
pate de ciment.

Finalement, malgré les récents développements obtenus sur les forces d’in-
teractions au sein d’une pate de ciment, une évaluation quantitative de ces
forces reste limitée compte tenu de la complexité d’un tel systéme. En effet,
la forme irréguliére des grains de ciment, ainsi que la grande diversité des
minéraux présents sont des paramétres importants qui ne sont pas encore
introduits dans ces théories.

1.2.3.3 Influence des superplastifiants

Nous portons maintenant notre attention sur les interactions des grains
de ciment en présence d’ajouts organiques : les superplastifiants. Ces derniers
sont, en fait, des polyméres de différentes natures permettant d’obtenir des
pates de ciment aux propriétés rhéologiques modifiées. Le mode d’action de
ces produits repose essentiellement sur deux effets :

— la modification du potentiel zeta entrainant des forces répulsives plus

importantes (effet électrostatique)

— Leffet stérique

Néanmoins, suivant la nature du superplastifiant utilisé les deux effets
sont combinés, avec parfois une prédominance de I'un des deux. Nous pou-
vons ainsi distinguer, de maniére trés simplifiée, les polyélectrolytes ("an-
cienne génération") des polymeéres greffés ("nouvelle génération"). Jolicoeur
et Simard [66], puis plus récemment Flatt [44]| font une revue de l'effet de
différents produits ainsi que de leur mode d’action. Aitcin et al. [5], quant
a eux, s’'intéressent en détail a la compatibilité ciment-superplastifiant pour
une variété précise de polymeére : les polysulfonates. Sakai et al. [104] font une
revue des différentes natures de superplastifiants utilisés au Japon. Ce sont
des polymeéres branchés dont les extensions sont obtenues avec différentes
natures chimiques. Ils relient les problémes de compatibilité & la nature du
polymeére.

L’effet des polyélectrolytes, comme leurs noms le laissent supposer, est
basé sur les répulsions électrostatiques. Ils viennent s’adsorber a la surface
des particules de ciment créant ainsi une force répulsive par la présence de
charges de méme signe. Flatt et al. [48] étudient ’adsorption de superplasti-
fiants sur des poudres modéles, avec un pH et un potentiel zeta identiques a
celui d’une pate de ciment. Ils relient la répulsion électrostatique au potentiel
zeta.

Le mode d’action des polyméres greffés, qui est un point trés discuté
actuellement, provient d’'une combinaison des deux effets. En effet, ils sont
composés d’une chaine chargée venant s’adsorber a la surface des particules,
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sur laquelle sont greffées d’autres chaines se déployant dans la solution. Uchi-
kawa et al. [115] prouvent, pour la premiére fois, 'action des forces stériques
responsables de la dispersion dans une pate de ciment. Ces forces sont pré-
pondérantes suivant la nature du polymeére. Un polymeére branché conduit
a un effet stérique important du fait des longues chaines, alors qu’un poly-
naphtaléne est régi par leffet électrostatique. Neubauer et al. [87] reprennent
les expériences de Yang et al. [124], mais cette fois ci avec des adjuvants dif-
férents : superplastifiants, réducteurs d’eau, retardateurs et accélérateurs.
Grace aux mesures de potentiels zeta et de sédimentation, ils mettent en
évidence que leffet stérique est trés important dans la déflocculation des
pates de ciment.

Bien que le mode d’action de ces adjuvants ne soit pas totalement com-
pris, des avancées significatives ont été faites au cours des derniéres années.
Il faut néanmoins, compte tenu du fait de la complexité du systéme étudié,
préter attention aux interprétations des résultats obtenus [47]. Les méthodes
de mesures sont souvent globales et peuvent entrainer des erreurs.

1.3 Rhéométrie des matériaux cimentaires

Nous nous intéressons maintenant a ’application des techniques rhéomé-
triques, décrites auparavant, aux pates de ciment. Le comportement rhéo-
logique des matériaux cimentaires est étudié depuis de nombreuses années.
Ceux-ci englobent les pates de ciment, les mortiers et les bétons. Les tech-
niques de mesure doivent étre adaptées au type de matériau étudié. Nous
nous focalisons ici sur les pates de ciment. Les bétons, du fait de leur large
étendue granulométrique, nécessitent des outils spécifiques. Des informa-
tions sur ces outils, tels que les rhéométres a béton, sont disponibles dans
[1, 57, 62, 125].

1.3.1 Phénoménes perturbateurs

Shaughnessy [107] met accent sur le phénomeéne de glissement aux pa-
rois dans la géométrie & cylindres coaxiaux, causant ainsi une sous estimation
de la viscosité apparente. Il néglige, néanmoins, la présence de ce phénomeéne
dans les autres géométries. Plus récemment, Saak et al. [103| évaluent l'in-
fluence de ce phénomeéne sur la mesure de la contrainte seuil. Ils obtiennent
alors des valeurs deux fois supérieures pour la géométrie ou le cylindre inté-
rieur lisse est remplacé par un croisillon. De plus, ils montrent que ce phé-
noméne devient prépondérant pour la géométrie lisse lors de ’application de
contrainte proche de la contrainte seuil.

Les problémes relatifs & la taille de ’entrefer sont aussi pris en consi-
dération dans la revue faites par Shaughnessy [107]. II conseille d’utiliser
un entrefer dont la taille doit étre de 10 & 100 fois supérieure au diamétre
moyen des particules. Il prévient, néanmoins, qu’il faut le conserver aussi
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faible que possible afin de s’assurer d’un écoulement uniforme, notamment
pour la géométrie de Couette.

Enfin, la sédimentation, qui intervient préférentiellement dans la géomé-
trie de Couette, n’est pas a négliger avec les pates de ciment. Gelade [50] met
en évidence ce phénomeéne en réalisant des mesures de gammadensimétrie au
cours d’essais rhéométriques dans cette géométrie. Il constate alors qu'un
coulis, qui reste homogéne au repos, présente une sédimentation lorsqu’il est
soumis & un cisaillement constant. Ce phénoméne dépend du gradient de
cisaillement appliqué : il est plus important pour un gradient de 10 s~! que

pour 50 s~!. Aucune explication de cette dépendance n’est fournie.

1.3.2 Essais rhéométriques

Les propriétés des pates de ciment peuvent étre déterminées suivant diffé-
rentes techniques en fonction des paramétres recherchés. Tattersall et Banfill
[110], puis Shaughnessy [107] font une revue trés compléte des méthodes uti-
lisées dans I’étude des propriétés rhéologiques des pates de ciment fraiches.

1.3.2.1 Régime établi

Les pates de ciment sont considérées comme des fluides a seuil, dont la
viscosité dépend du gradient de vitesse. Des comportements rhéofluidifiant
ou rhéoépaississant sont observés. Les modéles de Bingham ou Bingham mo-
difié, Herschel-Bulkley, Ellis, Casson ou Eyring conviennent plus ou moins &
la description du régime établi des pates de ciment (Fig. 1.1). Atzeni et al.
[10] testent ces modeles sur des pates de ciment Portland et concluent que
les modéles de Herschel-Bulkley et de Eyring décrivent correctement le com-
portement non linéaire des courbes d’écoulement. Plus récemment, Yahia
et Khayat [122] étudient l'influence du choix d’un modéle de cette liste sur
Iidentification de la contrainte seuil. Ils obtiennent bien str des valeurs dif-
férentes suivant le modéle utilisé. Il convient de retenir que suivant la plage
de taux de cisaillement étudiée et le comportement réel du fluide, ce doit
étre le bon sens qui guide 'ingénieur vers le choix d’un modéle. Chandler et
Macphee [24]| proposent un modéle basé sur des considérations de mécanique
des sols pour des suspensions trés concentrées.

1.3.2.2 Régime transitoire

La viscosité des pates de ciment dépend non seulement du gradient de
vitesse, mais aussi de son temps d’application. C’est pourquoi des comporte-
ments thixotropes et rhéopexes peuvent étre observés en étudiant des phases
transitoires d’écoulement, soit déstructuration sous écoulement ou structura-
tion au repos. Ces comportements se superposent a une évolution irréversible
de la rhéologie du mélange qui peut étre attribuée au processus d’hydratation
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Bingham T = Ts + N1y

Bingham modifié T =Ty + Ny + ¥
Herschel-Bulkley T=17s+ kA"

Ellis ﬁ:a(T—TS)+b|T—Ts\%_1(T—TS)
Casson VT = Ts +VEY

Eyring T="Ts+ %simh_1 (%)

TaB. 1.1 — Modeles rhéologiques couramment utilisés pour décrire le compor-
tement rhéologique des pdtes de ciment.

ou parfois & une activation retardée des adjuvants. Cette évolution irréver-
sible du comportement sera désignée par la suite sous le terme de vieillis-
sement que 'on opposera a la thixotropie caractérisée par une évolution
réversible des propriétés.

Pour un gradient de vitesse constant, Lapasin et al. [72] mesurent la
différence entre la contrainte de cisaillement maximale Ty, nécessaire pour
initier I’écoulement & la valeur d’équilibre 7., pour différentes vitesses de
rotation. Ainsi, Tyqz est 1ié & la capacité du systéme a se structurer au repos
alors que 7, reléve du régime permanent.

Une évolution logarithmique de la contrainte de cisaillement est observée :

T="Te+ (Tmaz - Te) exp(—Bt) (136)

ol B est une constante.

Le comportement thixotrope est caractérisé quantitativement par les au-
teurs a partir de la surface comprise entre les courbes des contraintes maxi-
males et d’équilibres en fonction des vitesses de rotation. De plus, les auteurs
montrent I'existence d’un lien entre le comportement thixotrope et la surface
spécifique des grains de ciment. Cependant, comme le temps de repos avant
chaque essai n’est pas précisé, il n’est pas possible de relier 7,,,: avec ce
temps de repos.

Otsubo et al. [94] étudient la dépendance de la viscosité apparente par
rapport au temps pour des pates de ciment soumises & un gradient de vitesse
constant aprés une période de repos de 1 min. Dans un premier temps, la
viscosité apparente décroit avec le temps jusqu’a un minimum. Alors elle
commence & augmenter. La courbe d’écoulement, en régime stationnaire, est
tracée par ces auteurs en utilisant les valeurs obtenues pour ces minima.
Ils établissent que le comportement atteint, une fois passé le minimum de
contrainte, est rhéopexe, mais ils ne vérifient pas que la croissance de la vis-
cosité est réversible. En effet, si le phénoméne mesuré est dii & un processus
d’hydratation ou de vieillissement, il n’est pas réversible et le comportement



1.3 Rhéomeétrie des matériaux cimentaires 29

ne peut pas étre caractérisé de rhéopexe. En fait, d’autres auteurs [12, 73|
démontrent que la premiére phase est dominée par un phénoméne de dé-
structuration sous I'application d’un gradient de cisaillement constant (com-
portement thixotrope). Une fois que ce phénomeéne atteint un équilibre, le
comportement change a cause du processus d’hydratation. Ce second phéno-
meéne n’est pas réversible. Le temps caractéristique ou période de relaxation
nécessaire pour atteindre un état d’équilibre est étudié récemment par Gei-
ker et al. [49] pour le cas des bétons. Les bétons contenant une pate de ciment
thixotrope présentent aussi un comportement thixotrope. Pour le béton testé
avec ’appareil utilisé et dans la gamme de vitesse appliquée, ils trouvent que
ce temps de relaxation est de I'ordre de 10 s.

1.3.2.3 Hysteresis

Les courbes d’écoulement s’obtiennent par 'application successive de vi-
tesses de rotation constantes pendant des temps courts. Shaughnessy [107]
ou Atzeni et al. [10] mettent en évidence que la forme de la boucle d’hys-
teresis est directement reliée a la durée expérimentale du cycle de mesure.
En fait, si le gradient de vitesse est appliqué pendant un temps plus court
que la période de relaxation, le régime établi n’est pas atteint. Si ’état de
structuration dans I’échantillon est supérieur a celui de I’état d’équilibre, la
contrainte mesurée est plus grande que la contrainte d’équilibre. La courbe
d’écoulement se retrouve alors au-dessus de la courbe d’équilibre. Le pro-
cessus de déstructuration n’a pas assez de temps pour amener le matériau
dans son état d’équilibre. D’un autre coté, si I’état de structuration dans
I’échantillon est inférieur a celui d’équilibre, la structuration n’a pas assez de
temps pour amener le matériau dans son état d’équilibre. La courbe d’écou-
lement mesurée est alors en-dessous de la courbe d’équilibre (Fig. 1.10 a)).
Pour des cycles de mesures trés longs réalisés par Banfill et Saunders [12], le
processus d’hydratation vient perturber les schémas précédents et la boucle
d’hysteresis peut méme étre inversée (Fig. 1.10 b)).

1.3.2.4 Structuration au repos

Le thixomeétre est un appareil développé par Kalousek [68]. Il permet de
mesurer & la fois les effets liés & la thixotropie et ceux relatifs au vieillis-
sement. Un premier jeu d’essais est réalisé sur des échantillons vibrés. Les
vibrations imposées empéchent la structuration de ’échantillon. Un second
jeu d’essais est réalisé sur des échantillons au repos sans sollicitations. L’ef-
fort nécessaire pour générer un écoulement est mesuré pour les deux cas pour
différents temps de repos. Il obtient alors des valeurs inférieures dans le cas
des essais vibrés. De plus, cette différence relative s’accroit avec le temps
de repos. Le thixométre est un moyen intéressant pour quantifier le régime
de structuration et le dissocier des effets de vieillissement. Cependant, du
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Fi1Gg. 1.10 — Courbes d’écoulement avec une boucle d’hysteresis. a) Temps
d’application courts. b) Temps d’application longs.

fait de la forme complexe de la géométrie générant 1’écoulement, il n’est pas
possible de relier la mesure de chargement aux propriétés intrinséques du
matériau, telles que la viscosité apparente ou aux valeurs de 7,4, mesurées
par Lapasin et al. [73].

1.3.2.5 Modéles de thixotropie

Papo [95] tire de ces idées et de son travail expérimental une équation
constitutive compléte dont le régime établi est basé sur le modéle de Casson.

1 1
7 = 700 + 1loo¥ + 200700 ¥) 2 + | (o1 — To0) + 2(ec) 2 (To§1 - 7050)] exp(—Fkyt)
(1.37)

0l 7)o est la viscosité pour un gradient de cisaillement infini, k; le taux
constant de déflocculation, Ty et 791 sont respectivement les contraintes seuil
pour le régime établi et pour I’état initial.

Dans ce modéle, la déflocculation est supposée indépendante du gradient
de vitesse. La structuration est négligée par rapport & la déstructuration.
Ces hypothéses sont valables si le temps caractéristique d’étude est court.

Ce modéle fait appel & 4 paramétres. C’est seulement un de plus que
le modéle de Herschel-Bulkley qui ne prédit que le régime permanent. Ce-
pendant, ce modéle ne prévoit pas la structuration au repos quand aucun
cisaillement n’est appliqué et 71 doit étre ajusté.

L’intérét de Papproche récente développée par Wallevik [120, 119] est
qu’elle dérive d’une description physique compléte des phénomeénes de floc-
culation et de dispersion des grains de ciment. Il est démontré qu’en utilisant
ces mécanismes, les régimes stationnaire et transitoire de I’écoulement d’une
pate de ciment peuvent étre décrits. Des intégrales simulant une mémoire
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évanescente du matériau sont employées pour prendre en compte la dépen-
dance du comportement & l’histoire de 1’écoulement. Cependant, 5 para-
meétres doivent étre ajustés. De plus, ces paramétres ne sont pas accessibles
par des essais rhéologiques classiques. Enfin, ce modéle ne prévoit pas de
structuration au repos.

1.4 Bilan

Les péates de ciment sont des matériaux complexes dont les propriétés
en écoulement sont délicates & déterminer. En effet, du fait de I’évolution
continue des propriétés physico-chimiques, le comportement rhéologique de
ces matériaux n’est pas stable au cours du temps. De plus, suivant la na-
ture du ciment et des adjuvants utilisés ces caractéristiques changent. C’est
pourquoi il n’existe pas d’uniformité dans les résultats obtenus et chaque
pate de ciment peut étre considérée comme un matériau particulier. Néan-
moins, d’'une maniére générale les pates de ciment sont considérées comme
des fluides & seuil dont la viscosité dépend du gradient de vitesse. D’un point
de vue pratique, les lois de comportement les plus utilisées correspondent
aux modéles les plus simples comportant le moins de paramétres possibles
(modéle de Bingham et de Herschel-Bulkley).

Par ailleurs, la plupart de ces études restent trés empiriques et ne per-
mettent d’accéder qu’aux propriétés apparentes de ces matériaux. En effet,
les outils de mesures font des hypothéses qu’il est difficile de vérifier expéri-
mentalement. Ainsi, les courbes d’écoulement et ’analyse des régimes d’écou-
lement transitoires ne correspondent pas forcement aux propriétés réelles des
matériaux étudiés. Cela devient prépondérant pour I’étude de la thixotropie
ou des variations intervenant localement peuvent ne pas apparaitre sur les
mesures globales.

C’est pourquoi, dans la suite de ce travail, nous apportons un soin tout
particulier & la formulation du matériau "modéle", dont les propriétés sont
adaptées aux techniques expérimentales utilisées. Ainsi, la vélocimétrie par
IRM nous donne accés & des informations locales permettant de déterminer
non plus les propriétés apparentes mais les propriétés réelles sans faire d’hy-
pothéses simplificatrices. Par la suite, nous comparons ces résultats a ceux
des techniques classiques couramment employées afin de vérifier la validité
des mesures. Nous complétons alors cette étude par ’analyse d’écoulements
sur plan incliné. Cet outil pourrait & terme, si les propriétés du matériau
sont retrouvées, devenir un moyen simple de caractérisation de la thixotro-
pie applicable sur chantier. Finalement, ’utilisation de ces essais croisés nous
permet de définir complétement le comportement du matériau et de définir
un modéle prenant en compte I’ensemble de ces propriétés.






Chapitre 2

Formulation du matériau
"modéle"

fin d’étudier les propriétés de thixotropie des pates de ciment, il est

nécessaire d’élaborer une péate, que nous appellerons "modéle", ou
cette propriété est prédominante. Pour cela de nombreux superplastifiants
a différentes concentrations sont testés. De plus, d’autres agents viscosants
(d’origine minérale ou organique) ont été rajoutés afin d’ajuster les propriétés
de thixotropie.

2.1 Propriétés prérequises du matériau modéle

Cette pate "modele" doit étre non vieillissante a I’échelle de notre étude :
elle doit présenter une phase dormante, pendant laquelle ses propriétés n’évo-
luent pas ou trés peu, suffisamment longue pour réaliser nos essais. Nous nous
sommes fixés une durée d’une heure compatible avec la réalisation des essais
a 'IRM. De plus, ses propriétés de thixotropie doivent étre accentuées de
fagon & pouvoir les caractériser plus facilement.

La pate doit rester homogéne pendant la durée des essais rhéologiques,
ce qui conduit & choisir une fraction volumique solide élevée proche de 50%.
Cette condition suppose une étude spécifique sur le choix des adjuvants
(voir 2.2.2), nous décidons alors de travailler avec un rapport E/C = 0, 35,
ou F représente la masse d’eau et C' la masse de ciment. Cette concentration
massique correspond & celle habituellement employée pour les coulis d’injec-
tion de gaines de précontrainte, réputés stable vis & vis de la sédimentation.

L’étape suivante est le choix du type de ciment & utiliser. Celui-ci s’est
tout naturellement porté sur un ciment blanc commercial. En effet, les fu-
turs essais réalisés a 'Imageur par Résonance Magnétique (IRM), qui seront
détaillés plus tard, nécessitent un matériau non ferrique de sorte que le si-
gnal magnétique ne soit pas perturbé. Or seuls les ciments blancs possédent
en trés faible quantité les oxydes de fer présents dans la phase C4AF des
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ciments traditionnels. Notre choix s’est alors porté sur le ciment blanc de la
société Calcia de référence : CEM 1525 N CE CP2 NF "SB" (les caractéris-
tiques de ce ciment sont reportées en annexe A). Le ciment est livré par lot
de plusieurs sacs. Avant son utilisation le ciment de ce lot est homogénéisé,
afin d’obtenir une poudre de caractéristiques constantes lors de la fabrication
de la pate.

2.2 Choix des adjuvants

Pour atteindre les propriétés précédentes, 'expérience montre qu’il faut
d’une part défloculer la suspension par I'utilisation d’un fluidifiant, et d’autre
part permettre la structuration par I'incorporation d’un agent appelé agent
rétenteur d’eau dans le milieu du génie civil. Cet agent rétenteur d’eau peut
étre d’origine organique ou minéral. Des études portent sur I’ajout de latex |6,
126], de fumée de silice |7], de cendres volantes [56, 75, 111], de welan gum |71,
69] ou d’autres matériaux d’origine minérale [43, 109]. Notre choix s’est porté
sur le deuxiéme type car son mécanisme d’action, faisant appel aux propriétés
des colloides, est mieux connu et donc mieux controlable. L’efficacité des
adjuvants dépendant du ciment employé, une étude spécifique a été nécessaire
afin d’obtenir le matériau non vieillissant, stable et de structuration rapide
Visé.

2.2.1 Protocole de mesure

Pour la mise au point des protocoles de fabrication et d’analyse, nous
nous sommes appuyés sur ceux développés dans la thése de Gelade [50].

Le calcul des concentrations de tous les adjuvants se fait en extrait sec
par rapport a la masse de ciment. Toutes les pates de ciment sont préparées
avec 450 g de ciment, les concentrations en eau et adjuvant sont calculées a
partir de cette masse de référence.

Le mode de fabrication (ordre d’introduction des constituants, puissance
et volume de malaxage) influence les propriétés rhéologiques des matériaux
formulés, ¢’est pourquoi nous nous fixons un protocole précis. L’incorporation
progressive de la poudre de ciment dans I’eau déja adjuvantée du superplas-
tifiant testé se fait sous agitation. Celle-ci est réalisée a I’aide d’un malaxeur
a hélice contrdlé en puissance. Cette premiére phase de mise en contact des
différents constituants du coulis dure 1 min a 20% de la puissance maximale
correspondant & une vitesse de rotation maximale de 2800 trs/min. Elle
est suivie d’une phase de malaxage, qui permet une bonne dispersion des
particules de ciment, & 30% de la puissance maximale. L’étude des pates de

1

!Pourcentage en matiére active présente dans le produit, voir les fiches techniques en
annexe A, les adjuvants étant, en général, pour des raisons pratiques livrés et utilisés sous
forme liquide.
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ciment ainsi préparées débutent tout de suite aprés la fin de la préparation.
Nous prenons alors notre temps de référence Ty au début du premier essai.
Cela nous permettra de comparer I’évolution du comportement de la pate
testée au cours du temps.

Les essais sont réalisés a 1’aide d’un viscosimétre a vitesse contrdlée de
type VT550 de Thermo Haake (Fig. 2.1). Nous utilisons une géométrie a cy-
lindres coaxiaux, le cylindre intérieur étant en rotation alors que le cylindre
extérieur reste fixe. Les surfaces du mobile et de la cuve sont recouverts
de papier de verre afin d’éviter les problémes de glissement aux parois [50].
Toutes les mesures débutent par un précisaillement a 150 s~!, afin de partir
d’un méme état déstructuré de référence. Ensuite, des paliers de vitesse d’'une
durée? de 10 s pour une gamme variant de 0,15 & 150 s~! sont appliqués
(Fig. 2.2). Les rhéogrammes ainsi obtenus sont présentés ci-aprés. Les rhéo-
grammes sur un méme graphique correspondent & la méme concentration
en superplastifiant pour différents dges. Entre deux mesures consécutives le
coulis est laissé au repos dans le bol de fabrication. Il peut sembler nécessaire
de préciser que ce protocole, qui ne permet pas de déterminer I’ensemble des
propriétés rhéologiques des suspensions testées, est toutefois un moyen rapide
de comparer entre elles plusieurs formulations et d’avoir une idée générale
du comportement du matériau en écoulement.

F1G. 2.1 — Viscosimeétre VIT550 et géométrie a cylindres coariaux utilisés au
cours des expériences.

2.2.2 Les superplastifiants

Il existe plusieurs générations de superplastifiants, correspondant & dif-
férents polymeéres ou différentes conformations de ces polyméres, qui ont été

2Cette durée semble suffisante pour obtenir un écoulement établi d’aprés [50].
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puis décroissants

précisaillement

=t (s)

FiG. 2.2 — Schéma du protocole de mesure utilisé. Application d’un préci-
saillement constant a 150 s~' pendant 180 s suivi de paliers d’une durée
de 10 s croissants puis décroissants pour une gamme variant entre 0,15 et
150 s71.

élaborées au cours des derniéres années [44]. Bien que leurs modes d’action ne
soient pas totalement compris (voir chapitre 1), ils sont utilisés fréquemment
dans l'industrie cimentaire. Leurs role est de fluidifier les matériaux cimen-
taires et par conséquent de pouvoir travailler & des concentrations massiques
de ciment plus importantes. Ce point est important car les propriétés de re-
sistance du matériau une fois durci en sont améliorées. De plus, certains ont
un effet retard sur la prise du ciment qui a pour but de maintenir une ou-
vrabilité suffisante pour sa mise en place. Pour les autres, cette propriété est
obtenue en ajoutant des retardateurs de prise (produits d’origine chimique
différente des superplastifiants).

Le développement de I'emploi de superplastifiants a généré, au cours
des derniéres années, de nombreuses études sur la rhéologie des matériaux
cimentaires adjuvantés |25, 26, 52, 106].

Plusieurs types de superplastifiants commerciaux de diverses marques et
natures sont testées dans cette étude. Les caractéristiques de tous les produits
utilisés au cours de ce travail sont répertoriées en annexe A par 'intermé-
diaire des fiches techniques du fabricant. Nous présentons les résultats des
essais réalisés suivant le protocole décrit précédemment.

L’utilisation combinée de superplastifiant et d’agent rétenteur d’eau né-
cessite de fortes doses d’adjuvants, assez peu fréquentes dans le domaine du
génie civil, mais exigées ici pour obtenir une structuration rapide. L’obser-
vation de sédimentation éventuelle n’est évidemment pas due & un défaut de
qualité des produits, mais aux forts dosages utilisés.
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Nous testons, dans un premier temps, des pates de ciment préparées uni-
quement avec un superplastifiant. L’agent rétenteur d’eau ne sera introduit
que plus tard.

2.2.2.1 RESI FLOW N40

Ce superplastifiant appartient & la famille des polynaphtalénes. Nous
pouvons remarquer que les rhéogrammes (Fig. 2.3) présentent tous un com-
portement rhéofluidifiant quelle que soit la concentration en superplastifiant
incorporée. Néanmoins cette propriété est d’autant plus marquée que la
concentration augmente. De plus, un effet d’évolution irréversible avec le
temps est présent sur tous les graphiques (cet effet irréversible sera désigné
par la suite sous le terme de vieillissement). La viscosité apparente aug-
mente, en effet, réguliérement avec 1’age du coulis. Ceci est certainement du
a la progression des réactions physico-chimiques précédant ’hydratation du
ciment au cours du temps, ce polymére ne stoppant pas ce phénoméne. Par
contre, il est bon de préciser que le mélange reste apparemment stable (pas
de sédimentation visible) au cours d’un essai, ce qui n’est pas le cas avec
tous les produits testés.

2.2.2.2 OPTIMA 100

Ce polymeére est fabriqué sur une base de polyphosphonate et a une fonc-
tion secondaire de retardateur de prise. Les rhéogrammes (Fig. 2.4) caracté-
risent tous un comportement rhéofluidifiant qui ne semble pas étre influencé
par la concentration en superplastifiant. Un effet de vieillissement pour les
concentrations les plus faibles (0,7% et 1,0%) est peu & peu remplacé par un
effet "retard". En effet, seul le comportement & Ty différe des autres; bien
que la viscosité apparente reste constante le niveau de contrainte mesuré,
quant & lui, diminue significativement. On atteint alors un niveau constant
des le deuxiéme essai (tous les rhéogrammes se superposent). Par ailleurs,
aucune sédimentation significative n’est observée, méme pour les plus fortes
concentrations le coulis reste stable.

2.2.2.3 OPTIMA 175

C’est un superplastifiant qui est congu a partir de deux groupes de po-
lyméres : polycarboxylate et polyphosphonate. Il est congu pour offrir un
long maintien d’ouvrabilité sans retard de prise préjudiciable. Les rhéo-
grammes (Fig. 2.5) présentent un comportement rhéoépaississant. Certaines
études montrent des propriétés identiques [36, 37, 84, 86|, lices a 'utilisa~
tion d’ajouts minéraux croisés ou non avec des ajouts organiques. Mais dans
notre cas cela est certainement di & une forte sédimentation au cours de
I’essai. En effet, la sédimentation des particules sous cisaillement entraine
une diminution de la concentration massique dans la zone étudiée au cours
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F1G. 2.3 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,2%, 1,5%,
1,7% et 2,0% en superplastifiant RESI FLOW N/0. Suivi de l’évolution des
propriétés au cours du temps.

du temps. Par conséquent, soit, le matériau étant plus fluide, des instabilités
apparaissent, soit le culot de sédimentation vient toucher le fond du cylindre
en rotation [51]. Dans les deux cas, une plus grande dissipation d’énergie
intervient ce qui fait augmenter la contrainte mesurée. De toute fagon, le
fluide évoluant au cours de la mesure nous ne pouvons pas interpréter les
résultats obtenus.

2.2.2.4 OPTIMA 200

Ce polymére, a base de polycarboxylate, doit permettre de garder une
grande ouvrabilité et est recommandé pour la fabrication des bétons autopla-
cants. Nous ne présentons les résultats que de deux concentrations (F'ig. 2.6)
pour ce superplastifiant car comme le précédent une forte sédimentation
s’opére au cours des essais. L’analyse ne peut donc pas avoir lieu.
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F1G. 2.4 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 0,7%, 1,0%,
1,2%%, 1,5%, 1,7% et 2,0% en superplastifiant OPTIMA 100. Suivi de ’évo-
lution des propriétés au cours du temps

2.2.2.5 STRUCTURO 132

La fiche technique ne nous renseigne pas sur la nature du ou des poly-
méres présent dans ce produit?. Il est utilisé pour un grand maintien d’ou-
vrabilité. Nous obtenons des rhéogrammes (Fig. 2.7) présentant un com-
portement trés faiblement rhéofluidifiant pour des suspensions qui restent

3Les fiches techniques de toute la gamme de produit STRUCTURO ne fournissent pas
d’informations sur nature des polyméres présents dans ces produits.
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F1G. 2.5 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 0,7%, 1,0%,
1,2%%, 1,5% et 1,7% en superplastifiant OPTIMA 175. Suivi de ’évolution
des propriétés au cours du temps

stables au cours des essais. Nous observons une augmentation de la visco-
sité apparente avec la concentration en superplastifiant. De plus, un effet de
vieillissement est visible pour toutes les concentrations testées. Cet effet se
traduit par une croissance progressive de la viscosité apparente du matériau
avec son age.
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F1G. 2.6 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 0,7% et 1,0% en
superplastifiant OPTIMA 200. Suivi de ’évolution des propriétés au cours

du temps
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F1G. 2.7 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0%, 1,5%,
2,0% et 2,56% en superplastifiant STRUCTURO 132. Suivi de ’évolution des

propriétés au cours du temps

2.2.2.6 STRUCTURO 146

Ce superplastifiant est conseillé, comme le précédent, pour 1’obtention
d’un maintien d’ouvrabilité. Par contre, ce produit ne permet pas d’obtenir
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une suspension stable. En effet, au probléme de sédimentation vient s’ajouter
dans ce cas 1a une formation de gros amas. Néanmoins, la quantité de flocs
grossiers formés diminue avec 'augmentation de la concentration en super-
plastifiant. C’est pourquoi les rhéogrammes ( Fig. 2.8) déterminés, présentant
un caractére rhéoépaississant, ne sont pas analysés.
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F1G. 2.8 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0%, 1,5%,
2,0% et 2,6% en superplastifiant STRUCTURO 146. Suivi de ’évolution des
propriétés au cours du temps

2.2.2.7 STRUCTURO 311

Ce produit conduit aux mémes propriétés que celles observées avec le
STRUCTURO 132. Nous avons, en effet, un matériau stable présentant un
comportement trés faiblement rhéofluidifiant (Fig. 2.9) avec un vieillissement
pour toutes les concentrations testées se traduisant par une augmentation
de la viscosité apparente. De plus, plus la concentration en polymeére est
importante, plus la viscosité apparente est élevée.
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F1G. 2.9 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0%, 1,5%,
2,0% et 2,6% en superplastifiant STRUCTURO 311. Suivi de ’évolution des
propriétés au cours du temps

2.2.2.8 STRUCTURO 333

Dans ce cas, nous nous rapprochons du comportement du STRUCTURO
146 avec une sédimentation trés marquée pour les faibles concentrations s’at-
ténuant progressivement lorsque l'on augmente la concentration. L’appari-
tion d’amas n’est néanmoins pas observée. Cependant, I’analyse des résultats
(F'ig. 2.10) reste délicate.

2.2.2.9 CIMFLUID ADAGIO 2017

Ce superplastifiant est fabriqué sur la base d’un polycarboxylate pour fa-
voriser un long maintien d’ouvrabilité. Son comportement est rhéofluidifiant
(F'ig. 2.11) avec une bonne stabilité du coulis pendant les essais. Néanmoins,
un vieillissement significatif est présent qui a pour conséquence I'augmen-
tation de la viscosité apparente quand I’dge du matériau s’accroit. Nous
pouvons aussi remarquer visuellement une gélification de la suspension tra-
duisant une structuration réversible de celui-ci.
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F1G. 2.10 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0%, 1,5%,
2,0% et 2,6% en superplastifiant STRUCTURO 333. Suivi de ’évolution des
propriétés au cours du temps
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F1G. 2.11 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0% et 1,5%
en superplastifiant CIMFLUID ADAGIO 2017. Suivi de [’évolution des pro-
priétés au cours du temps

2.2.2.10 L’ordre d’ajout du superplastifiant

Pour illustrer I'influence de P'ordre d’introduction des constituants sur
les propriétés rhéologiques des matériaux formulés, nous comparons deux
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coulis réalisés en utilisant le superplastifiant précédent (CIMFLUID ADA-
GIO 2017), I'un ou le superplastifiant est incorporé dans l'eau de gachage
avant l'introduction du ciment et 'autre ot il est rajouté une fois le mélange
de 'eau et du ciment réalisé. En effet, différentes études montrent ’influence
de I'instant ol sont introduits les adjuvants sur les propriétés rhéologiques
des pates de ciment [4, 3]. Nous observons deux comportements trés diffé-
rents (Fig. 2.12). La premiére formulation conduit & un mélange stable avec
un comportement rhéofluidifiant, alors que le second présente un comporte-
ment apparemment rhéoépaississant lié & la présence de sédimentation et de
formation de gros amas. Par contre, un vieillissement apparait dans les deux
cas. Il semble donc que 'ajout tardif du superplastifiant ne permet pas de dé-
flocculer correctement la pate de ciment. Nous choisissons donc de conserver
un ajout direct dans I’eau de gichage pour toutes nos préparations.
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F1G. 2.12 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0% et 1,5%
en superplastifiant CIMFLUID ADAGIO 2017. Suivi de [’évolution des pro-
priétés au cours du temps. Effet de Uordre d’ajout des constituants, a la fin
ou au début du mélange.
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2.2.2.11 bilan

Afin de choisir les produits pour la suite de I’étude nous pouvons les
classer, dans un premier temps, en deux familles : ceux qui sont stables et
ceux qui ne le sont pas (Tab. 2.1).

‘ coulis stables ‘ coulis instables ‘
OPTIMA 100 OPTIMA 175
STRUCTURO 132 OPTIMA 200
STRUCTURO 311 RESI FLOW N40

CIMFLUID ADAGIO 2017 | STRUCTURO 146
STRUCTURO 333

TAB. 2.1 — Tableau récapitulatif sur la stabilité des coulis préparés en fonction
du superplastifiant utilisé pour un rapport E/C = 0, 35.

Il est évident que les superplastifiants qui ne favorisent pas la stabilité
des préparations sont & écarter. Sur les quatres restant, les deux de la gamme
STRUCTURO ne conviennent pas du fait du vieillissement progressif avec
I’age de la suspension. Bien que ce phénoméne soit présent avec le CIM-
FLUID ADAGIO 2017, nous le conservons pour la suite car il peut étre
associé & un agent retardateur de prise pouvant modifier ce comportement.
Enfin, POPTIMA 100, malgré son effet retard, semble le mieux adapté pour
I’obtention d’une suspension n’évoluant pas pendant une heure. Ces deux
derniers produits vont étre utilisés en leur en ajoutant 'agent rétenteur d’eau
afin d’obtenir les propriétés définies au début du chapitre.

2.2.3 Les retardateurs

Les retardateurs permettent de bloquer la prise, ou tout du moins ralen-
tir les effets liés & I’hydratation du ciment, pendant un temps suffisamment
long pour mettre en place le matériau cimentaire. La question est de savoir
si ils ont une action positive sur le maintien du comportement rhéologique
de la pate. Nous utilisons le CIMAXTARD 101 qui est préconisé en addi-
tion avec le superplastifiant CIMFLUID ADAGIO 2017. Le roéle combiné
de ces deux agents? devrait conduire a I’obtention d’un coulis stable et ne
vieillissant pas comme nous le souhaitons. Malheureusement, les résultats
obtenus (Fig. 2.13) ne sont pas en accord avec notre attente. Cette formu-
lation, efficace en terme de retard de I’aAge de durcissement, ce pourquoi ce
retardateur a été concu, ne permet pas toutefois de conserver les propriétés
a I’état fluide. Finalement, nous préférons abandonner ces produits et nous
intéresser & celui qui reste.

“Les mélanges sont réalisés en introduisant le superplastifiant et le retardateur direc-
tement dans ’eau de gachage.
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F1G. 2.13 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,0% et 1,5%
en superplastifiant STRUCTURO ADAGIO 2017 et de 0,5% en retardateur
CIMAXTARD 101. Suivi de l’évolution des propriétés au cours du temps.
Effet du retardateur sur les propriétés rhéologiques.

2.2.4 La nanosilice

Cet agent est en fait une suspension de silice précipitée® dont le diamétre
moyen moyen des particules est de 14 nm. Il est congu pour accentuer Veffet
de thixotropie et minimiser la ségrégation des bétons [105], mais ses applica-
tions sont multiples (charges minérales des résines, caoutchouc synthétique,
etc...). L’ajout de nanosilice (Fig. 2.14), a pour effet d’augmenter la cohésion
de la suspension et par conséquent la valeur de la viscosité apparente. L’ef-
fet retard, lié au superplastifiant, est diminué, voire complétement stoppé,
suivant les concentrations en superplastifiant et en nanosilice utilisées. De
plus, une structuration rapide et réversible apparait (le matériau se gélifie)
dénotant la présence de propriété de thixotropie.

®Nous utilisons au cours de cette étude deux suspensions (MEYCO MS 685 et RHOXI-
MAT CS 60 SL) provenant de deux distributeurs différents, le premier ayant arrété de dis-
tribuer le produit. Néanmoins, les deux produits sont identiques, le deuxiéme distributeur
étant aussi le fabricant du premier.
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F1G. 2.14 — Rhéogrammes réalisés pour des concentrations de 1,2%, 1,5%
et 1,7% en superplastifiant OPTIMA 100 et de 2,0% et 2,5% en nanosi-
lice. Détermination de la meilleure composition permettant d’avoir une pate
thizotrope n’évoluant pas pendant une heure.

2.2.5 Bilan

Finalement, & partir de tous les essais réalisés la composition correspon-
dant au mieux & nos exigences est obtenue pour une concentration en OP-
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TIMA 100 de 1,2% et de 2,0% en nanosilice®. Nous avons donc maintenant
le matériau "modéle" et son mode de fabrication.

Toutefois, au cours de cette campagne de formulation, nous dissocions
I’étude des superplastifiants de I’étude des superplastifiants associés & la sus-
pension de nanosilice. Sur 'aspect du vieillissement cela est logique, I’agent
rétenteur d’eau n’étant pas congu pour modifier de fagon conséquente 1’ac-
tion du superplastifiant. Néanmoins, ce n’est peut étre pas le cas en ce qui
concerne le phénoméne de sédimentation. Il est, sans doute, possible d’ob-
tenir des pétes de ciment stables par association de nanosilice aux autres
superplastifiants. Cette dissociation est surtout réalisée afin de limiter le
nombre d’essais.

2.3 Elaboration finale du protocole

Apreés cette premiére phase de formulation réalisée au LCPC dans la
division Bétons et Composites Cimentaires, le reste de I’étude se poursuit
au LCPC-LMSGC. Le changement de laboratoire entraine 'utilisation d’un
nouveau malaxeur et un réajustement des dosages des adjuvants et du pro-
tocole de fabrication est alors opéré. En effet, la facon dont s’effectue le
malaxage joue un role prépondérant sur les propriétés rhéologiques de la
pate.

Yang et Jennings [123] mettent en évidence l'influence du malaxage sur
les propriétés rhéologiques des pates de ciment. Pour cela, ils distinguent
deux types de malaxages : 'intensif et ’extensif. Le premier correspond a
I’application de fortes contraintes (ou gradients de vitesse) localisées avec une
énergie suffisante pour briser les liens entre les grains, provoquant une bonne
homogénéisation d’'une poudre dans un liquide suspendant. Le second, par
I’application de contraintes plus faibles mais sur un zone plus importante,
correspond mieux & un mélange de deux fluides miscibles. L’application d’un
malaxage intensif conduit a une viscosité moins importante en raison de taille
de flocs plus petite. Le matériau & I’état durci comporte moins de défauts.

Williams et al. [121] confirment ces résultats par une analyse de la surface
de la boucle d’hysteresis et de la viscosité apparente pour différents types de
malaxages. Suivant 'intensité de malaxage et du précisaillement appliqué,
les résultats tendent vers une valeur limite. Donc pour une énergie suffisante
le matériau est de plus en plus déflocculé.

Pour cela les différents paramétres intervenant au cours du malaxage sont
testés a I'aide d’essais réalisés avec un rhéomeétre Bohlin C-VOR & contrainte
imposée.

5La nanosilice est introduite aprés Iincorporation totale du ciment et juste avant la
phase de malaxage a la puissance la plus élevée.
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2.3.1 Choix de la géomeétrie

Nous possédons avec ce rhéométre différentes géométries d’utilisation
classique en rhéologie :

— la géométrie cone-plan

— la géométrie plan-plan

— la géométrie cylindres coaxiaux ou Couette

Chacune d’entre elles a ses avantages et ses inconvénients’, il faut donc
trouver laquelle est la plus adaptée & notre pate de ciment.

Les essais réalisés avec la géométrie cone-plan montrent des effets de
blocage provenant du fait que la taille des particules de ciment (0-50 um)
est trop importante par rapport a la taille de lentrefer (de 150 pm dans
notre cas). En effet, il est préconisé d’utiliser un entrefer au moins dix fois
plus grand que le diamétre moyen des particules d’une suspension.

La géométrie plan-plan, avec des surfaces striées, ot 'entrefer peut étre
ajusté a la valeur désirée est aussi testée. Néanmoins, la taille des particules
de ciment ne nous autorise pas a utiliser un entrefer de moins de 1 mm. Le
probléme qui est apparu avec cette géométrie provient du fait que le matériau
ne reste pas a I'intérieur de 'entrefer lorsque ’on commence & le cisailler. En
effet, celui-ci sous 'effet de la mise en mouvement du plan supérieur s’étale
de sorte que ce plan n’est plus en contact avec la pate de ciment.

Finalement, c’est la géométrie a cylindres coaxiaux (ou géométrie de
Couette) qui convient le mieux. Comme le matériau se place a 'intérieur
d’une cuve, nous n’avons plus de probléme d’étalement. De plus, les effets liés
a I’évaporation de ’eau sont moins importants dans ce cas. Par conséquent
c’est la géométrie qui a été choisie pour le reste de I’étude.

2.3.2 Reéajustement des dosages

Le probléme du changement de matériel de malaxage nous contraint &
effectuer un réajustement des dosages des produits utilisés. En effet, les do-
sages déterminés auparavant conduisent & l’obtention d’une pate de ciment
aux propriétés trés éloignées de celles désirées, c’est a dire un matériau plus
fluide avec des propriétés de thixotropie moins marquées. Afin de les retrou-
ver, de nouveaux tests sont nécessaires.

Nous avons deux possibilités d’ajustement, soit diminuer la concentra-
tion en superplastifiant, soit augmenter la concentration en nanosilice. Ces
deux solutions doivent étre envisagées en faisant attention & ce que la phase
dormante de la pate ne soit pas trop raccourcie.

A cet effet, trois formulations sont préparées et testées en suivant un
méme protocole de fabrication et d’essai. Ces derniers seront améliorés par
la suite en fonction de ces premiers résultats. Nous travaillons sous agitation

"De plus amples précisions sont données au chapitre 1.
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continue (540 trs/min) pendant toute la phase de préparation des coulis (le
volume préparé a chaque fois est de 0,3 1) :

— incorporation progressive du ciment dans ’eau adjuvantée du super-

plastifiant, puis addition de la nanosilice (2 min et 30 s)

— malaxage pendant 5 min

Les essais débutent dés la fin du malaxage aprés la mise en place de
I’échantillon dans la cuve. Le fluide est alors soumis & un précisaillement
de 500 s~ 1 pendant 60 s, suivi par ’application d’une contrainte constante
de 40 Pa. Nous suivons alors I’évolution du gradient de vitesse mesuré au
cours du temps. Ces essais n’ont pas pour but de déterminer les propriétés
rhéologiques complétes des pates, mais permettent une comparaison rapide
et un suivi du vieillissement.

. -1 . -1
yapp ) a) y,dpp (S ) b)
20 20
E/C=0,35 avec 1,2% OPTIMA 100
10 ) 10 + 5% nanosilice — T, +02'
8 T, +5 8 —— T, + 46
6 — Tt 6 —T,+ 17
4 T,+43 4 T +60
| Lt — T 432
0
2 2 — T, +74
E/C=0,35 avec 0,7% OPTIMA 100 0
1k '+ 2% nanosilice 1
08 1 10 100 08
’ 1 10 100
t(s) t(s)
7,y 5
yapp c)
20
E/C=0,35 avec 1,5% OPTIMA 100
+ 5% nanosilice
lg —T,+ 3
6 e T0 +16
N T, +29
—T,+42'
5 = T0 +55
~——r - |— T, +68
1 —
0,8

FiG. 2.15 — Evolution du gradient de vitesse apparent au cours du temps
pour trois formulations différentes (a) 0,7% OPTIMA 100 + 2,0% nano-
silice, b) 1,2% OPTIMA 100 + 5,0% nanosilice, ¢) 1,5% OPTIMA 100 +
5,0% nanosilice) lorsque l'on applique une contrainte constante de 40 Pa.
Effet du vieillissement en fonction de la composition de la pdte. Préparation
de 0,31 avec un malazage a 540 trs/min pendant 5 min.

Tous les essais (Fig. 2.15) montrent des effets liés & un vieillissement,
méme lorsque la concentration en superplastifiant est augmentée. Nous ob-
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tenons, en effet, une évolution différente du gradient de cisaillement apparent
en fonction de I’Age du matériau. Ainsi pour chaque formulation testée les
propriétés de la pate ne sont pas constantes mais évoluent avec I'age du
matériau. Par conséquent, un réajustement seul des dosages ne suffit pas
a obtenir un coulis dont les propriétés n’évoluent pas pendant une heure.
Néanmoins, ces trois formulations nous permettent de choisir celle qui nous
convient le mieux. Le fait d’accroitre la concentration en nanosilice n’est pas
une bonne solution car le matériau se structure trop rapidement. Or si nous
obtenons un temps caractéristique de structuration inférieur au temps d’ac-
quisition des données (voir chapitre 3), nous ne pourrons plus avoir accés
aux informations qui nous intéressent. C’est pourquoi nous optons pour la
formule contenant 0,7% de superplastifiant et 2,0% de nanosilice.

2.3.3 Durée de malaxage

Nous varions maintenant la durée de malaxage qui joue un réle important
sur les propriétés finales du coulis. Les matériaux testés sont fabriqués et
testés de la maniére décrite auparavant ; seule la durée de malaxage change.
Nous comparons ici (Fig. 2.16) les gradients de vitesse apparents mesurés
sous application d’une contrainte constante de 40 Pa. L’augmentation du
temps de malaxage a pour effet de rendre plus fluide le matériau (gradient
de vitesse plus élevé pour une méme contrainte appliquée) et de réduire le
vieillissement, sans pour autant diminuer U'effet de thixotropie. A la vue de
ces résultats, un malaxage allongé & 15 min est préférable afin d’obtenir un
matériau évoluant peu pendant une heure.

2.3.4 Volume de malaxage

Tous les essais, réalisés jusqu’a présent, sont basés sur la fabrication d’un
volume de 0,3 [ (suffisant pour des essais rhéométriques classiques). Or les
essais prévus a 'IRM nécessitent un volume de fabrication beaucoup plus
important (de 'ordre de 1,5 [ vue les dimensions de la cuve). Il faut donc
transposer le protocole de fabrication que 'on vient d’établir & ce nouveau
volume tout en conservant les propriétés rhéologiques du matériau.

Ces problémes ont déja été mis en évidence [50] et certains auteurs [93]
ont tenté d’unifier les différentes influences par 'intermédiaire d’un unique
parameétre proportionnel au travail mécanique fourni par unité de volume au
coulis :

E kw?t

== (2.1)

ol k est un paramétre dépendant de la géométrie du systéme, w la vitesse
de rotation de 1'hélice du malaxeur, ¢ la durée de malaxage et V' le volume
malaxé.
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FIG. 2.16 — Evolution du gradient de vitesse apparent au cours du temps pour
trois durées de malaxage de 5 min, 10 min et 15 min lorsque 'on applique
une contrainte constante de 40 Pa. Effet du vieillissement en fonction de la
durée de malazage de la pdate.

Donc en calculant cette énergie, nous déterminons les paramétres néces-
saires pour la fabrication de 1,5 [ de coulis. Néanmoins, soit la vitesse calculée
nécessaire est trop élevée pour réaliser le mélange, soit le temps devient trop
long. Finalement, nous ne pouvons pas reproduire le méme coulis pour des
volumes différents (Fig. 2.17).

2.3.5 Formulation du matériau "modéle"

En fin de compte, nous décidons d’établir un protocole de fabrication sur
la base d’un volume de 1,5 [. Par la suite, nous suivrons cet unique protocole
pour tous les essais. La vitesse de malaxage est définie de telle sorte que le
matériau soit entiérement en mouvement (pas de zones mortes dans le bol
de malaxage) tout en restant & l'intérieur du bol. La vitesse appropriée est
de 700 trs/min. L’incorporation des différents constituants se fait aussi sous
agitation mais avec une vitesse plus faible de 260 trs/min.

La durée de malaxage est fixée a partir de celle déterminée auparavant,
une durée plus grande n’apportant rien de plus (Fig. 2.18). Par contre, pour
atténuer Deffet retard, un temps de malaxage a 260 trs/min pendant 15 min
est ajouté aprés la phase de malaxage a 700 trs/min.



54

Formulation du matériau "modéle"

(s

comparaison des résultats

grand volume

app entre les 2 volumes
10 AL == S ; 0,5 Pa
— i ——1Pa
1 5?:_ 10 Pa
0.1 //\\ ——20 Pa
e \\\\ :
0,01 \ ] petit volume
0,5 Pa
1E-3 i ——1Pa
1E-4 ] ——10Pa
| ——20Pa
0,1 1 10 100
t(s)

F1G. 2.17 — Evolution du gradient de vitesse apparent au cours du temps pour
deux volumes de 0,31 et 1,51 lorsque l’on applique des contraintes constantes.

malaxage 15 min

Vopp () 0.5 Pa
A T——1Pa
10 5Pa
. ;/“ ....... ——10Pa
7 SR —— 20 Pa
0.1 / OON ——— 100 Pa
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------- 20 Pa
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FiG. 2.18 — Evolution du gradient de vitesse apparent au cours du temps
pour des durées de 15 min et 20 min lorsque [’on applique des contraintes
constantes.
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‘ ajout du superplastifiant dans I’eau distillée ‘ 1 min a 260 trs/min ‘
4

‘ incorporation progressive du ciment, puis de la nanosilice ‘ 5 min a 260 trs/min ‘
Y

‘ malaxage rapide ‘ 15 min a 700 trs/min ‘
Y

| malaxage lent ‘ 15 min & 260 trs/min ‘

TAB. 2.2 — Protocole de fabrication du matériau "modéle”.

composants ’ masse (g) ‘
ciment blanc CEM I 52,5 CALCIA 2000
superplastifiant OPTIMA 100 CHRYSO 46,7
nanosilice Rhoximat RHODIA 177
eau distillée 530,3

TaB. 2.3 — Composition massique de la pdte de ciment blanc "modéle”.

2.4 Conclusion

Finalement, la préparation d’'une pate de ciment adaptée a nos futurs
essais rhéologiques s’avére trés délicate. En effet, de nombreux paramétres
(puissance, volume et durée de malaxage, ordre d’ajout des constituants)
sont susceptibles d’influencer ses propriétés rhéologiques. Au vue de ces re-
marques, la reproductibilité de fabrication n’est pas assurée, méme si le plus
grand soin est pris lors de cette phase. Ces difficultés devront étre gardée en
téte lors de ’analyse des nombreux essais nécessaires pour une détermination
compléte des propriétés en écoulement de ce matériaux "modeéle".






Chapitre 3

Rhéométrie par IRM

C e travail repose sur une étude expérimentale du matériau "modeéle" que
nous venons de formuler. Dans ce chapitre, nous nous intéressons & une
technique innovante qu’est la rhéométrie associée a la résonance magnétique
nucléaire (RMN) par le biais d’un imageur par résonance magnétique (IRM).

Aprés avoir détaillé le dispositif expérimental, nous présentons les ré-
sultats issus des expériences réalisées. La fin de ce chapitre est consacrée &
I’analyse des mesures obtenues, mettant en évidence les propriétés en écou-
lement de la pate de ciment.

3.1 Reésultats expérimentaux

La rhéométrie par IRM permet d’obtenir des informations locales sur
les propriétés des matériaux étudiés sans perturber I’écoulement viscosimé-
trique. Gréace a cet outil, nous avons directement accés & I’évolution des
profils de vitesse d’écoulement au cours du temps pendant une expérience
dans une géométrie a cylindres coaxiaux (géométrie de Couette).

3.1.1 Description du dispositif

Dans cette étude, les mesures sont effectuées grace a un IRM (Fig. 3.1)
Bruker Biospec 24-80 DBX, qui est équipé d’'un champ magnétique vertical
de 0,5 T', dans lequel peut étre inséré un viscosimétre.

Pour nos expériences, nous utilisons une géométrie de Couette (Fig. 3.2)
spécialement congue pour répondre aux contraintes de mesures IRM. Elle est
réalisée en plexiglas (matériau amagnétique), puis ses surfaces sont recou-
vertes de papier de verre imperméable pour éviter tout probléme de glisse-
ment aux parois (voir Chapitre 1). Le cylindre intérieur est mis en rotation
par l'intermédiaire d’un moteur électrique, qui est placé aussi loin que pos-
sible de ’entrée de ’aimant afin de ne pas perturber les mesures.
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F1Gc. 3.1 — Vue de I'IRM. La cuve du rhéométre est insérée dans le tube de
gradient par 'ouverture située en dessous.

Une fois mis en place, nous considérons un volume de mesure (Fig. 3.3)
dans lequel les données enregistrées sont moyennées. Il correspond a une
zone centrale de ’écoulement, nous permettant de nous affranchir des effets
de bords.

Une description plus détaillée de la technique de vélocimétrie par IRM
et du dispositif est donnée en annexe B.

3.1.2 Procédure expérimentale

Nous utilisons le protocole de fabrication décrit précédemment avant de
commencer les mesures. Tous les essais débutent par un précisaillement a
134 trs/min, qui a pour but de mettre le matériau dans un état de référence
reproductible. En effet, 'application d’une vitesse de rotation élevée permet
de cisailler toute la suspension et par conséquent d’obtenir un état de dé-
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Fi1G. 3.2 — Géométrie de Couette utilisée pour les essais.

structuration du matériau a peu prés identique. Ensuite, nous appliquons une
vitesse constante, la gamme étudiée ici variant entre 10,3 et 82,4 trs/min, et
nous suivons 1’évolution de I’écoulement au cours du temps. En effet, cette
technique nous donne accés aux profils des vitesses dans I'entrefer. Pour la
pate de ciment "modéle" les vitesses sont mesurées et enregistrées pendant
quarante minutes & raison d’un profil toutes les dix secondes.

3.1.3 Recalage spatial des mesures

Avant chaque nouvel essai, la géométrie est réinstallée, aprés avoir été
nettoyée et séchée. Un léger décalage spatial peut alors avoir lieu. C’est
pourquoi, avant toutes observations, il faut effectuer un recalage spatial des
mesures de profils de vitesse. Cette opération consiste & repérer ou se si-
tue le fluide lors d’un essai et a le replacer correctement par rapport aux
rayons théoriques limites de la cuve (r, = 5,93 ¢m) et du cylindre intérieur
(r; = 4,07 em). Pour effectuer cette opération, nous nous appuyons sur les
enregistrements de l'intensité de signal, servant & calculer la vitesse.

Les profils en intensité (Fig. 3.4) se superposent parfaitement au niveau
du cylindre extérieur alors qu’il existe une légére variation prés du cylindre
intérieur. Ce probléme peut étre expliqué par la présence de la paroi en
rotation qui perturbe le signal a cet endroit. Par conséquent, nous nous
servons du signal proche de la paroi fixe pour effectuer le calage. La position
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iflas

N

FiG. 3.3 — Volume de mesure considéré pour les essais. Il correspond a un
barreau de 5 cm de haut, avec une épaisseur de 1 cm, pour une largeur de
17 em. Toutes les mesures sont moyennées & l'intérieur de ce volume.

correspondant & la moitié du pic d’intensité est déterminée!, puis est ensuite
ramenée a sa valeur théorique de 5,93 cm. Tous les profils de vitesse sont
ainsi recalés avant d’étre tracés et analysés.

3.1.4 Profils de vitesse

Aprés le recalage, les profils de vitesses sont tracés (Fig. 3.5) et nous
remarquons qu’il existe une zone (=~ 1 mm) proche du cylindre en rotation
ou il n’y a pas de mesures. La perturbation de l'intensité du signal, due a
la présence du cylindre en rotation, est a 'origine de cet artefact de mesure.
Néanmoins, dans le reste de l'entrefer les mesures réalisées sont correctes
comme le prouvent les barres d’erreurs représentées sur le graphique.

Les profils de vitesse mesurés montrent un écoulement se faisant en deux
parties. Prés du cylindre intérieur, qui est en rotation, des valeurs de vitesse
tangentielle sont obtenues (le fluide est cisaillé) alors qu’a approche du

L Cette position détermine la position de la paroi fixe de la cuve.
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Fi1G. 3.4 — Intensité de signal représenté en fonction du rayon pour une vitesse
de rotation imposée de 82,4 trs/min. Représentation des profils d’intensité
a différents instants au cours de l’essai.

cylindre extérieur, qui reste fixe, nous n’avons plus de mesures (le fluide
semble immobile) (Fig. 3.5).

Cette premiére constatation n’est pas étonnante pour les fluides a seuil.
En effet, nous sommes ici en configuration d’entrefer large et par conséquent
la contrainte n’est pas homogéne entre les deux cylindres. Dans cette géo-
métrie, la contrainte est inversement proportionnelle au rayon au carré (voir
chapitre 1). Par conséquent, plus on s’éloigne du cylindre intérieur plus la
contrainte diminue, et si la contrainte seuil du matériau se situe dans I’en-
trefer nous obtenons une partie cisaillée et une non cisaillée. Par contre, le
fait remarquable est que la transition entre ces deux parties est abrupte avec
apparition d’une rupture de pente sur les profils de vitesse. Jusqu’a présent
aucun modéle ne prédisait un tel comportement et notamment ceux utili-
sés pour définir le comportement des pates de ciment tels que les modéles
de Bingham, Herschel-Bulkley ou Casson. Ceux-ci prévoient une diminution
progressive de la vitesse entre la partie cisaillée et celle non cisaillée sans
discontinuité (Fig. 3.6).

Les profils de vitesse, calculés & partir des modéles de Bingham et de
Herschel-Bulkley, sont ajustés aux mesures expérimentales. Cela nous per-
met de déterminer les paramétres régissant ces modéles et ainsi obtenir la
loi de comportement du matériau. Malheureusement, quel que soit le mo-
déle utilisé, il est impossible d’obtenir une représentation compléte du profil.
En effet, si 'ajustement représente correctement les vitesses élevées (proches
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F1G. 3.5 — Profils de vitesse mesurés par IRM dans l'entrefer d’une géométrie
de Couette pour différents niveaux de vitesse imposés, pour un méme instant
donné. Visualisation des erreurs commises lors de cette mesure.

du cylindre intérieur), alors les faibles vitesses (proches de linterface) ne
sont pas correctement prédites, et inversement. C’est pourquoi, nous réali-
sons trois ajustements sur le profil de vitesse en privilégiant soit les vitesses
élevées, soit les vitesses faibles, soit un comportement moyen représentant
I’allure générale du profil. Nous avons, ainsi, accés a trois jeu de paramétres
pour chaque modéle. Les six contraintes seuil, ainsi déterminées, ne pré-
sentent pas de différences majeures. En revanche, les viscosités apparentes
du modeéle de Bingham prennent des valeurs trés différentes suivant la zone
considérée. Par ailleurs, 'exposant n du modéle de Herschel-Bulkley prend
des valeurs légérement inférieures & 1, caractéristique d’un comportement
rhéofluidifiant, excepté dans le cas des faibles vitesses. Ainsi, le profil peut
présenter un comportement & la fois rhéofluidifiant et rhéoépaississant.

Finalement, nous obtenons plusieurs jeux de paramétres caractérisant
des comportements différents suivant la partie considérée. Mais aucun ne
peut étre représentatif de ’ensemble des caractéristiques. Ces modéles ne
conviennent donc pas pour représenter le comportement en écoulement de
ce matériau.
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F1G. 3.6 — Profils de vitesse mesurés par IRM dans Uentrefer d’une géométrie
de Couette pour une vitesse de rotation imposée de 72,1 trs/min. Meilleures
régressions obtenues pour les modéles de Bingham et de Herschel-Bulkley
suivant la zone considérée (vitesse élevée, faible vitesse ou allure générale).

3.1.5 Homogénéité du mélange

Avant de rejeter tous les modéles préalablement cités, il convient de vé-
rifier que cette rupture de pente correspond aux propriétés intrinséques du
matériau et non a des effets expérimentaux indésirables. Cela pourrait étre
lié & un phénoméne de sédimentation ou plus vraisemblablement & une mi-
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gration de particules de la partie cisaillée vers celle non cisaillée. Le matériau
évoluerait au cours de l’essai et ne serait plus homogéne.

Pour la vérification de ce point, nous utilisons de nouveau 'IRM mais
avec une technique d’imagerie différente. Cet outil travaille en fait sur le
proton de I'eau, souvent présent dans les matériaux du génie civil. Des images
relatives & l'intensité de signal, qui sont proportionnelles & la quantité de
proton présent dans le matériau et par conséquent & la concentration en eau,
sont réalisées. Nous avons alors accés au champs de concentration en eau
dans ’ensemble du matériau. Il convient de préciser que ces mesures ne sont
que qualitatives et ne permettent pas d’avoir d’informations quantitatives
sur cette concentration.

Avant de commencer les essais, il faut vérifier la sensibilité de la mesure.
A cet effet, nous préparons trois pates de ciment blanc avec des rapports
E/C distincts, tout en conservant les proportions de superplastifiant et de
nanosilice qui sont calculées & partir de la masse de ciment. Nous sommes
donc strs que la quantité d’eau présente dans chaque coulis est différente.
La préparation de ces coulis est réalisée manuellement, en petite quantité,
de sorte que le temps entre deux préparations soit réduit au maximum (dix
minutes d’écart entre la premiére et la troisiéme). Les trois matériaux sont
alors versés dans trois pots cylindriques identiques et placés dans I'IRM
pour les mesures. Sur I'image prise (Fig. 3.7), nous distinguons trois disques
correspondant aux trois pots, 'image étant réalisée en moyennant le signal
sur toute la hauteur des échantillons. Ces disques ont des niveaux de gris
distincts qui sont proportionnels a l'intensité de signal mesurée. En effet,
nous passons du gris foncé pour le rapport E/C = 0,33, contenant peu
d’eau, au gris trés clair pour le rapport E/C = 0,37, ou la concentration en
eau est la plus grande.

Nous rappelons (Tab. 3.1) les correspondances entre concentrations mas-
siques et volumiques pour les matériaux formulés. Nous pouvons donc, grace
a cette technique, visualiser des variations volumiques de 'ordre de 1% sus-
ceptibles d’intervenir lors d’essais de mesures de profils de vitesse. Par consé-
quent, nous obtenons une bonne sensibilité de mesure.

| concentrations massiques (E/C) | concentrations volumiques (¢) |

0,33 0,483
0,35 0,469
0,37 0,456

TAB. 3.1 — Tableau de correspondance entre concentrations massiques et vo-
lumiques des coulis formulés.

Il nous reste alors & appliquer ce principe au cours d’essais d’écoulement.
Pour cela, nous opérons comme décrit précédemment pour une vitesse de ro-
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et

E/C=0,33

Fi1G. 3.7 — Image en intensité de signal sur trois matériauzr de trois concen-
trations massiques différentes (E/C = 0,33, E/C = 0,35 et E/C = 0,37).
Plus le niveau de gris est clair, plus la concentration en eau est importante.

tation de 82,4 trs/min. Dans un premier temps, nous vérifions que l’entrefer
est partiellement cisaillé en utilisant une technique d’imagerie rapide dans
laquelle I’échantillon est marqué virtuellement par un champ magnétique se
traduisant par la visualisation de rayures horizontales. La déformation de
ces rayures nous renseigne qualitativement sur les profils des vitesses au sein
de lentrefer. Prés du cylindre extérieur, il n’y a pas de déformations (les
rayures restent horizontales) alors qu’a I’approche du cylindre intérieur des
déformations apparaissent (Fig. 3.8 a)). Ceci nous indique que l'entrefer est
bien partiellement cisaillé. Dans un second temps, nous réalisons une image
en intensité de signal (Fig. 3.8 b)) juste aprés avoir arrété la rotation car
celle-ci perturbe la mesure. Le niveau de gris dans l'entrefer reste uniforme
en moyenne ce qui indique que le matériau est resté homogéne. De la méme
maniére, nous vérifions qu’il n’existe pas de problémes liés & la sédimentation
en réalisant une image sur une section verticale de la géométrie (Fig. 3.8 c)).
Le niveau de gris reste aussi uniforme pour l'ensemble du matériau. Nous
pouvons donc conclure que la rupture de pente n’est pas due & un phéno-
meéne de migration mais est bien une propriété intrinséeque du matériau. Un
argument supplémentaire dans ce sens est que cette rupture de pente est
présente sur le premier profil de vitesse mesuré aprés seulement dix secondes
d’écoulement, ce qui apparait comme une durée particuliérement courte pour
qu’un phénoméne de diffusion ait lieu & ces concentrations.
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Fi1G. 3.8 — a) Profil de vitesse zébré observé pour une vitesse de rotation
de 82,4 trs/min. Visualisation de l’entrefer partiellement cisaillé grace a la
déformation des rayures initialement horizontales dans la partie encerclée.
b) Image en intensité de signal proportionnelle a la concentration en eau au
sein de U'entrefer. Vérification de I’homogénéité du coulis par l’obtention d’un
niveau de gris uniforme. c¢) Image en intensité de signal proportionnelle a la
concentration en eau dans une section verticale de la géométrie. Vérification
de I’homogénéité du coulis par [’obtention d’un niveau de gris uniforme.

3.1.6 Mesures du couple

Pour compléter cette étude il faut avoir accés aux couples correspondant
aux vitesses de rotation. Or le capteur de couple placé sur le moteur n’est
pas adapté pour nos suspensions qui nécessitent un capteur plus précis. Pour
remédier & ce probléme, notre rhéométre de laboratoire & contrainte imposée
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a subi des modifications de maniére a pouvoir recevoir une géomeétrie de
dimensions identiques & celle employée dans 'IRM (Fig. 3.9).

Fi1G. 3.9 — Une géométrie identique a celle utilisée dans I'IRM est adaptée
sur le rhéomeétre Bohlin C-VOR.

Nous pouvons donc répéter les expériences réalisées & I'IRM et obtenir
I’évolution du couple au cours du temps pour les mémes vitesses de rotation
et dans les mémes conditions expérimentales (F'ig. 3.10). Le couple ne tend
pas vers un régime établi mais varie tout au long des essais. Néanmoins,
cette évolution particuliére se retrouve quel que soit le niveau de vitesse im-
posé. En outre, la présence de fluctuations au cours des premiers instants de
I’écoulement résulte du fait que les vitesses sont imposées par un systéme
d’asservissement de la contrainte?. De plus, la grande taille de la cuve en-
traine des effets inertiels non négligeables. Néanmoins, dés que le cylindre
intérieur est en mouvement les fluctuations disparaissent et 'application de
la vitesse est stable au cours du temps.

3.1.7 Etablissement de I’écoulement

Pour compléter cette étude, il est intéressant de suivre 1’établissement
de I’écoulement au cours du temps. En effet, comme les mesures de couple
montrent qu’on n’atteint pas de régime établi, cette évolution doit étre as-
sociée a I’évolution des profils de vitesse.

Les profils de vitesse que 'on a toutes les dix secondes permettent de
mettre en évidence que I'établissement de I’écoulement se fait en deux phases
(F'ig. 3.11). Dans un premier temps, la zone cisaillée se réduit ; l'interface

2Nous rappelons que le rhéométre que nous utilisons est & contrainte imposée.
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F1G. 3.10 — Evolution du couple au cours du temps pour des vitesses de ro-
tation imposée variant de 10 a 100 trs/min. Avant l'application de chaque
niveau de vitesse un précisaillement de 130 trs/min est imposé afin de cor-
respondre auz essais & 'IRM.

entre la partie en écoulement et celle immobile se déplace vers le cylindre in-
térieur. Ceci est & associer a une structuration du matériau, et par conséquent
a la présence de thixotropie. En effet, la pate de ciment est au départ dans
un état de structuration faible du fait du fort précisaillement appliqué avant
le début de l’essai. Il y a alors une structuration dans les zones faiblement
cisaillées, se traduisant par le déplacement de l'interface vers le cylindre in-
térieur. Des essais similaires sur d’autres matériaux thixotropes [98], tels que
des suspensions de laponite ou de bentonite, montrent un établissement se
faisant par une réduction progressive de la partie cisaillée jusqu’a ’obtention
d’un régime permanent. Mais, dans un second temps, le phénomeéne s’inverse
et 'interface se déplace alors vers le cylindre extérieur pour tendre vers le
régime final. Au cours de cette phase, la structuration s’opérant dans les
zones faiblement cisaillées est remplacée par une déstructuration. Cet effet
caractérise un changement de comportement de la pate de ciment, relatif aux
modifications des interactions physico-chimiques s’opérant au sein du coulis.
Cette observation correspond & une évolution irréversible du matériau, donc
au vieillissement précédemment décrit (voir chapitre 1).

Finalement, nous définissons deux zones d’étude. La premiére, sur les
premiers instants de 1’écoulement, ou la thixotropie prédomine sur le vieillis-
sement et une deuxiéme ot le vieillissement prend le dessus sur la thixotropie
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F1G. 3.11 — Profils de vitesse sur les 150 premieéres secondes de ’écoulement,
pour une vitesse de rotation imposée de 51,5 trs/min. Zoom et visualisation
de Ueffet "aller-retour” dans ’entrefer.

(Fig. 8.12). Dans la suite de ce travail, nous nous intéresserons principale-
ment & la premiére phase de ’écoulement, 1a oul la thixotropie est présente.

Il est bon de remarquer que ce phénoméne n’est pas observé sur les me-
sures faites au viscosimétre lors de la phase de formulation du matériau
"modéle". En effet, ces variations internes des profils de vitesse n’influencent
pas, de facon suffisante, les valeurs macroscopiques de couple et de vitesse de
rotation. Cela confirme donc le fait que les mesures de rhéométrie globale ou
macroscopiques peuvent cacher certaines propriétés des fluides étudiés (voir
chapitre 1). Par ailleurs, compte tenu de la taille de la géométrie utilisée, il
conviendra par la suite de vérifier 'influence des effets inertiels sur la mise
en mouvement du fluide.

3.2 Analyse des résultats

3.2.1 Profils de vitesse
3.2.1.1 Gradient de vitesse critique

Nous observons une transition abrupte de comportement entre deux zones
distinctes lors de I’écoulement au sein de ’entrefer de deux cylindres co-
axiaux. A 'interface entre ces deux zones, une rupture de pente sur les profils
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FIG. 3.12 — Evolution de la vitesse au cours du temps pour différentes posi-
tions dans Uentrefer. Vitesses obtenues pour une vitesse de rotation imposée
de 51,5 trs/min

de vitesse mesurés est mise en évidence. Nous associons alors la position de
cette interface & un rayon critique (r.) et la pente a cette position & un gra-
dient de vitesse critique (9.) (Fig. 3.13). Le gradient de cisaillement, défini
au chapitre 1, s’écrit aussi de la maniére suivante :

: ‘ 0 Ve‘ ‘3V9 Vo

"}/ = |\r— = - —
orr or r

ol Vy représente la vitesse tangentielle et r le rayon.

Or le long de l'interface (r = r.), la vitesse tangentielle est nulle et le

gradient de vitesse critique (.) s’écrit de maniére simplifié :

(3.1)

v
=ie= |5

Les valeurs de ces paramétres (Tab. 3.2) sont alors déterminées par ajus-
tement d’une droite sur les points proches de 'interface. La pente de la droite
nous donne directement accés au gradient de vitesse critique alors que son
intersection avec l'axe des abscisses précise la position du rayon critique. 11
est clair que la précision des valeurs obtenues est fortement dépendante de
celle des mesures expérimentales, comme nous le verrons par la suite, mais
aussi du choix des points utilisés pour réaliser la régression. Malgré toutes
ces difficultés cette technique d’analyse nous permet d’obtenir une évaluation
satisfaisante de ces deux parameétres.

gl

(3.2)

r=r¢ r=rc
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Fia. 3.13 — Visualisation du rayon critique (r.) et du gradient de vitesse
critique (%) sur les profils de vitesse moyennés sur 10 s mesurés a I'IRM,
obtenus aprés 20 s d’écoulement.

Nous présentons ici les valeurs des gradients de vitesse critiques obtenues
sur les profils de vitesse aprés 20 et 80 s d’écoulement. Le choix de ces deux
temps est dicté par les observations faites dans la section précédente. Nous
avons constaté que l'établissement de 1’écoulement s’opére en deux phases
distinctes : celle ou la thixotropie prédomine est observée sur les premiers
instants de I’écoulement. Nous effectuons donc notre analyse sur les profils
de vitesse mesurés au début (aprés 20 s) et a la fin (aprés 80 s) de cette
zone, afin d’obtenir des informations sur I’évolution des propriétés de notre
pate de ciment.

Ces valeurs sont tracées sur un méme graphique (Fig. 3.14) et les valeurs
moyennes sont calculées. Nous remarquons, dans un premier temps, que les
gradients de vitesse critiques prennent des valeurs trés proches. De plus,
pour les deux séries de mesures il existe de trés faibles variations autour de
la valeur moyenne et aucune tendance a 'augmentation ou a la diminution
en fonction de la vitesse de rotation appliquée n’est observable.

3.2.1.2 Incertitudes de mesures et d’analyses

La dispersion des valeurs, et notamment des deux gradients de cisaille-
ment critiques moyens, provient des incertitudes de fabrication, de mesures
et d’analyses.
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‘ apres 20 s d’écoulement ‘ aprés 80 s d’écoulement ‘

‘ Q (trs/min) ‘ re (M) ‘ Fe (s71) ‘ re (M) ‘ Fe (s71) ‘
10,3 0,04426 6,5 0,04414 11,5
20,6 0,04531 6,8 0,04504 11,6
30,9 0,04536 9,3 0,04546 15,3
412 0,04724 6,9 0,04643 9.5
51,5 0,04956 9,1 0,04884 9,9
61,8 0,04891 10,6 0,04812 12,5
72,1 0,05148 73 0,05052 9.9
82,4 0,05305 9,2 0,05219 13,4

TAB. 3.2 — Tableau des valeurs des rayons et des gradients de vitesse critiques,
obtenus aprés un écoulement de 20 s et 80 s, pour les différentes vitesses de

rotation étudiées.

i (s7)
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1
1

14}
12}
10

8
6

8
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0

103 206 309 412 515 618 72.1 82.4

Q (trs/min)

FiG. 3.14 — Valeurs de 4. en fonction des vitesses de rotation appliquées.
Détermination des valeurs moyennes aprés 20 et 80 s d’écoulement.

Tout d’abord, la fabrication du matériau, malgré un soin particulier lors
des pesées des divers produits, peut conduire a des coulis aux propriétés
légérement différentes. Par exemple, les profils obtenus pour des vitesses de
rotation de 51,5 et 61,8 trs/min se superposent (Fig. 3.13) alors que nous
nous attendons évidemment & avoir une partie cisaillée plus importante pour
la vitesse de rotation la plus élevée.
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‘ | aprés 20 s d’écoulement

| Q (trs/min) | Err moy (mm.s~1) | Err min (mm.s™") | Err max (mm.s™!) |

10,3 1,52 0,91 11,3
20,6 1,71 1,29 4,03
30,9 1,60 1,27 4,95
41,2 1,61 1,33 2,47
51,5 1,59 1,27 3,06
61,8 1,99 1,48 3,31
72,1 1,92 1,48 3,52
824 2,02 1,43 3,98
| valeurs moyennes pour chaque colonnes

aprés 80 s d’écoulement

|
] 1,75 \ 1,31 | 4,58
|
|

Q (trs/min) | Err moy (mm.s~') | Err min (mm.s™!) | Err max (mm.s™?)

10,3 1,45 0,94 5,63
20,6 1,64 1,20 3,07
30,9 1,55 1,20 3,06
41,2 1,82 1,49 4,56
51,5 1,56 1,16 3,00
61,8 2,02 1,48 4,71
72,1 1,85 1,33 4,86
82,4 2,02 1,41 4,39

‘ | valeurs moyennes pour chaque colonnes

\ | 1,74 \ 1,28 \ 4,16

TAB. 3.3 — Tableau des erreurs sur les mesures de vitesses tangentielles,
obtenus aprés un écoulement de 20 s et 80 s, pour les différentes vitesses
de rotation étudiées. Les valeurs moyennes sont calculées sur l’ensemble des
points formant un profil.

Ensuite, la technique IRM permet de mesurer les vitesses tangentielles
avec a priori une bonne précision ( Tab. 3.3). En effet, les erreurs absolues liées
aux données varient entre +1 et +5 mm.s
pour des vitesses tangentielles élevées alors que les premiéres correspondent
aux vitesses les plus faibles. Par ailleurs, les valeurs moyennes de chaque
colonne, aprés 20 et 80 s d’écoulement sont en bon accord. Néanmoins, en
comparant les erreurs relatives®, dans la zone de la partie cisaillée, nous
constatons que la précision des mesures diminue au fur et & mesure que
la vitesse tangentielle décroit. En effet, les incertitudes restent inférieures a

, ces derniéres étant obtenues

3Ces erreurs sont calculées en prenant la valeur absolue du rapport de I'incertitude des
mesures IRM sur la valeur de la vitesse tangentielle associée.
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10% sur l'ensemble du profil alors qu’elles peuvent dépasser les 100% sur
les derniers points proches de linterface (Fig. 3.15). Or les gradients de
vitesse critiques sont calculés par 'intermédiaire de ces derniers points, ce
qui entraine des erreurs d’autant plus grandes. Etant donné que les gradients
de vitesse sont déterminés par application d’une droite sur les points proches
de l'interface, une approximation de . est donnée par :

V2 — U1

Ye = (3.3)

ro — 1y

oll v9 et vy correspondent aux valeurs des vitesses tangentielles et 7o et
r1 & leurs positions respectives dans I'entrefer. Par conséquent, 'incertitude
sur le calcul de 7, s’écrit :

(3.4)

A, 2Av 2Ar
el rer et
Ye

ou A4., Av et Ar sont respectivement les incertitudes sur le gradient
de cisaillement critique, la vitesse tangentielle et la position radiale dans
I’entrefer.

Pour la suite du calcul, la valeur moyenne de Av = 1,75 mm.s™" est
représentative des erreurs sur les points nous servant & calculer la pente
(Tab. 3.3). En effet, bien que représentant des erreurs relatives trés impor-
tantes, cette valeur correspond aux erreurs absolues des points utilisés pour
le calcul de la pente. De plus, la différence vy — v1 reste a peu prés constante
quel que soit le niveau de vitesse et le temps d’écoulement analysé, sa va-
leur moyenne est de 20 mm.s~!. En ce qui concerne les données spatiales,
la distance entre deux points est identique (ro — 71 = 1,18 mm) avec une
précision Ar = 0,01 mm. Nous pouvons donc effectuer une estimation de
I’erreur commise sur le gradient de vitesse critique, en utilisant les deux
valeurs moyennes déterminées aprés 20 et 80 s d’écoulement.

Nous obtenons alors :

— aprés 20 s d’écoulement : 4, = 8,14+ 1,6 s ¢

— aprés 80 s d’écoulement : 4, = 11,0+2,1 s~}

Finalement, d’aprés la formule ci-dessus les incertitudes pour chaque
gradient de vitesse critique sont déterminées et représentées sur un méme
graphique (Fig. 3.16 a)), ainsi que les valeurs moyennes. Les zones hachu-
rées représentent les incertitudes autour des valeurs moyennes, alors que sur
chaque point des barres d’erreurs sont tracées. Les premiéres englobent 'en-
semble des points de mesures, seul le point obtenu pour la vitesse de rotation
a 30,9 trs/min aprés 80 s d’écoulement se situe en dehors. Malgré les fortes
incertitudes sur la détermination des gradients de vitesse critiques, les ré-
sultats sont cohérents et tendent vers une méme valeur. En effet, la valeur
moyenne sur l'ensemble des deux séries, soit 4. = 9,5+ 1,8 s71, a laquelle
on associe les incertitudes (Fig. 3.16 b)), englobent la majorité des points.
Par conséquent, le gradient de cisaillement critique garde la méme valeur

U2 — U1 T2 —"n

1
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F1G. 3.15 — Erreurs relatives en fonction de la position dans lentrefer. a) Er-
reurs associées aur mesures par IRM sur le profil de vitesse obtenu aprés 20 s
d’écoulement. b) Erreurs associées aux mesures par IRM sur le profil de vi-
tesse obtenu aprés 80 s d’écoulement.

dans la phase transitoire d’écoulement et pour des conditions d’écoulement
similaires, ou seul le niveau de vitesse imposé change.
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Fic. 3.16 — Valeurs des gradients de vitesse critiques en fonction des vi-
tesses de rotation appliquées. a) Représentation des incertitudes en chaque
point (barres d’erreurs) et des incertitudes sur les valeurs moyennes (par-
ties hachurées). b) Valeur moyenne du gradient de cisaillement critique sur
l’ensemble des deuz séries de mesures ainsi que les erreurs associées (zone
hachurée).



3.2 Analyse des résultats 77

3.2.1.3 Influence d’un temps de repos

Cette étude est complétée par I'analyse de profils de vitesse obtenus aprés
différents temps de repos préalables. Pour ce faire, aprés ’application du pré-
cisaillement le cylindre intérieur est maintenu immobile pendant une durée
fixée. A la fin de ce temps de repos, nous imposons une vitesse de rotation
constante au cours du temps. Nous travaillons avec une vitesse de rotation
unique de 61,8 trs/min et avec trois temps de repos de 1, 5 et 30 min.

L’observation de ’établissement de I’écoulement au cours du temps aprés
I’application des temps de repos, nous indique que le comportement différe
de celui obtenu sans temps de repos (Fig. 3.17). Le matériau part d’un état
de structure initial différent en fonction des essais. Sans temps de repos
préalable, il passe d’une vitesse de rotation importante & une plus faible.
Dans ce cas, il part d’un état déstructuré qui se structure progressivement
jusqu’a ce que le phénoméne de vieillissement devienne prépondérant. En
revanche, aprés un temps de repos, l'effet est inverse. Il passe d’une vitesse
de rotation nulle & une vitesse de rotation supérieure. Il part ainsi d’un état
structuré qui se déstructure progressivement. Le phénoméne de vieillissement
est, sans aucun doute, présent mais il n’est plus visible. La comparaison des
profils de vitesse s’avére donc délicate.

Dans un premier temps, nous comparons les premiers profils de vitesse
mesurés aprés 'application de la vitesse de rotation de 61,8 trs/min (Fig. 3.18).
La zone cisaillée se réduit en fonction du temps de repos préalable. En effet,
cette zone aprés 5 min de repos est plus faible que celle obtenue aprés 1 min
de repos, qui elle méme est inférieure & celle mesurée sans temps de repos. En
revanche, aprés 30 min de repos le phénoméne s’inverse et le profil de vitesse
est proche de celui correspondant & un temps de repos nul. Ainsi le matériau
se structure progressivement au cours du temps, puis l'effet du vieillissement
devient prépondérant au bout d’un temps repos critique compris entre 5 et
30 min. Cela confirme donc les observations précédentes. De plus, la ciné-
tique de structuration semble étre rapide sur les premiers instants. En effet,
la diminution de la zone cisaillée est plus importante entre le temps de repos
nul et celui de 1 min qu’entre le temps de repos de 1 min et celui de 5 min.

Dans un second temps, nous comparons les profils de vitesse pour des
instants identiques, en tenant compte du temps de repos et du temps d’écou-
lement. L’instant initial est fixé & la fin du précisaillement et nous définis-
sons quatre temps (60, 300, 1800 et 2440 s) pour lesquels nous comparons
les profils de vitesse (Fig. 3.19). Ainsi, au méme age, le matériau présente
un comportement différent. Néanmoins, ces différences disparaissent avec le
temps et tous les profils tendent vers le méme régime final.

Nous appliquons la méme procédure décrite précédemment pour détermi-
ner les gradients de vitesse critiques sur les profils de vitesse obtenus apreés les
temps totaux de 60, 300, 1800 et 2440 s. Les valeurs restent du méme ordre
de grandeur que celles obtenues sans temps de repos, excepté pour deux
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F1G. 3.17 — Evolution de la vitesse au cours du temps pour différentes posi-
tions dans Uentrefer. Vitesses obtenues pour une vitesse de rotation imposée
de 61,8 trs/min. a) Sans temps de repos préalable. b) Pour un temps de
repos de 1 min. c¢) Pour un temps de repos de 5 min. d) Pour un temps de
repos de 30 min.

valeurs qui sont plus élevées. (Tab. 3.4). De plus, en calculant les valeurs
moyennes nous obtenons :

— aprés un temps total de 60 s : 4. = 10,24+ 1,9 s~ !

— aprés un temps total de 300 s : 4, = 12,3 +£2,4 s~}

— aprés un temps total de 1800 s : 4, = 9,4+ 1,8 s~}

— aprés un temps total de 2440 s : 4, = 11,6+ 2,2 s7!

Ces valeurs sont en accord avec celles déterminées sur les profils de vitesse
sans temps de repos préalable. En outre, la valeur moyenne sur I’ensemble des
treize mesures conduit a 4. = 10,9 £ 2,1 s~!. Par conséquent, le gradient
de vitesse critique conserve la méme valeur au cours du temps pour des
conditions initiales différentes, dans la mesure ou divers temps de repos sont
imposés. De plus, le vieillissement n’a pas d’effet sur cette valeur.

Il semble donc que ce gradient de vitesse critique soit un pa-
ramétre intrinséque au matériau, ne dépendant ni de la vitesse de
rotation imposée, ni de I’histoire préalable subie par le matériau.
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F1G. 3.18 — Profils de vitesse pour une vitesse de rotation de 61,8 trs/min
apres différents temps de repos (1, 5 et 30 min). Comparaison effectuée sur
les premiers profils de vitesse apres [’application de la vitesse de rotation.

Ve (5_1)
temps de repos 0 min 1 min ‘ 5 min 30 min
temps total 60 s | 11,6 + 2,2 | 89 £ 1,7 - -
temps total 300 s | 11,2 + 2,1 | 11,6 £ 2,2 | 14,2 + 2,7 -
temps total 1800 s | 11,4 £ 22| 76 +£16 | 9,6 £ 1,8 | 89+ 1,7
temps total 2440 s | 97+19 | 93+ 18 | 177+34 |96 £ 1,8

TAB. 3.4 — Tableau des gradients de vitesse critiques obtenus pour une vitesse
de rotation de 61,8 trs/min pour différents temps de repos aprés 20 et 80 s
d’écoulement. Incertitudes commises sur chaque mesure.

3.2.1.4 Loi de puissance tronquée

Dans la suite de 1’étude, il est nécessaire de travailler sur un plus grand
nombre de points, afin d’obtenir le champ de gradient de vitesse sur ’en-
semble de l'entrefer. La détermination de celui-ci nécessite en effet la déri-
vation de la vitesse tangentielle par rapport au rayon. La précision en sera
d’autant meilleure que le nombre de points est important. Pour ce faire, la
solution la plus simple est de fitter les profils de vitesse mesurés. Le pro-
bléme réside dans le choix de la loi & utiliser sur les données expérimentales.
L’une des possibilités consiste a employer la loi de puissance tronquée (An-
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F1G. 3.19 — Profils de vitesse pour une vitesse de rotation de 61,8 trs/min
apres différents temps de repos (1, 5 et 30 min). Comparaison effectuée pour
des temps identiques par rapport & la fin du précisaillement. a) Apreés un
temps total de 60 s. b) Aprés un temps total de 300 s. c¢) Aprés un temps
total de 1800 s. d) Aprés un temps total de 2440 s.

nexe D, [65]) qui a été développée dans un premier temps pour répondre a la
présence de cette rupture de pente. De plus, 'utilisation de cette technique
permettra de confirmer ou d’infirmer la valeur du gradient de vitesse critique
déterminée auparavant.

La loi de puissance tronquée décrit correctement ’allure générale des
profils de vitesse (Fig. 3.20). Néanmoins, a ’approche de l'interface entre la
zone cisaillée et celle non cisaillée la correspondance devient moins bonne. En
effet, dans cette zone la vitesse tangentielle ainsi prédite tend vers I’arrét plus
brutalement que les mesures expérimentales. Cela se traduit par I’obtention
d’un gradient de vitesse critique deux fois plus important que celui déterminé
précédemment (Tab. 3.5). Cette technique d’analyse n’apporte donc pas de
précision sur la valeur du gradient de vitesse critique.

Par contre, la bonne concordance générale sur I’ensemble du profil nous
autorise a travailler avec un nombre de points trés supérieur & celui des
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F1a. 3.20 — Application de la loi de puissance tronquée sur le profil de vitesse
mesuré apres 20 s d’écoulement pour une vitesse de rotation de 51,5 trs/min.
Zoom sur la zone de linterface entre la partie cisaillée et celle non cisaillée.

‘ | aprés 20 s d’écoulement ‘ apres 80 s d’écoulement ‘

| Q (trs/min) ‘ re (M) ‘ Fe (s71) l re (M) ’ Fe (s71) ’
10,3 0,04361 17,3 0,04400 11,8
20,6 0,04463 16,1 0,04493 13,4
30,9 0,04492 20,3 0,04511 24,0
41,2 0,04687 11,8 0,04597 22,6
51,5 0,04900 15,2 0,04836 18,7
61,8 0,04860 16,3 0,04758 27,0
72,1 0,05090 16,0 0,05012 19,0
82,4 0,05235 16,6 0,05190 19,2

TAB. 3.5 — Tableau des valeurs des rayons et des gradients de vitesse critiques,
obtenus aprés un écoulement de 20 s et 80 s, pour les différentes vitesses de
rotation étudiées, par analyse a l’aide du modéle de puissance tronquée.

données expérimentales?. Ainsi nous avons accés a des courbes ajustées, dé-
crivant correctement le comportement du matériau en écoulement, a partir
desquelles nous pouvons réaliser des calculs avec une grande précision.

4Les courbes théoriques sont tracées avec 1861 points, correspondant & un écart entre
deux points adjacents de 107° m.
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3.2.1.5 Contrainte critique

A partir des valeurs des rayons critiques et des mesures de couple réalisées
dans la méme géométrie que celle utilisée dans I'IRM, nous calculons les
contraintes critiques correspondant & la contrainte dans ’entrefer pour la
position de l'interface, c’est a dire & la position du rayon critique.

Ces contraintes sont calculées pour chaque niveau de vitesse de rotation
& partir de la définition suivante :

. C
e = 21re2h
ot C' est la valeur du couple, 7. le rayon critique et h la hauteur du
cylindre intérieur.

Les valeurs de couple sont moyennées® sur 10 s afin de correspondre au
temps d’acquisition des profils de vitesse. En effet, ces derniers correspondent
aussi a des valeurs moyennes sur 10 s lors des essais dans 'IRM. Nous dé-
terminons les contraintes critiques aprés 20 et 80 s d’écoulement (Zab. 3.6).

(3.5)

5

‘ ‘ aprés 20 s d’écoulement ‘ aprés 80 s d’écoulement ‘
| Q (trs/min) | C (N.m) | 7.(Pa) |C(Nm)| 7. (Pa) |

10,3 0,01620 11,6 0,01570 11,3
20,6 0,02022 13,8 0,01941 13,4
30,9 0,02008 13,7 0,01930 13,1
41,2 0,02328 14,6 0,02248 14,6
51,5 0,02448 14,0 0,02380 14,0
61,8 0,02653 15,5 0,02584 15,6
72,1 0,02781 14,7 0,02712 14,9
82,4 0,03295 16,4 0,03180 16,4

TAB. 3.6 — Tableau des valeurs des couples et des contraintes critiques pour
les différentes vitesses de rotation étudiées. Les valeurs des contraintes étant
calculées au méme instant que les profils mesurés.

Comme précédemment, nous calculons et tragons les valeurs moyennes
sur un méme graphique (Fig. 3.21). Dans ce cas, les différences observées
apreés 20 et 80 s d’écoulement sont minimes et nous obtenons une contrainte
critique moyenne. Néanmoins, la contrainte critique a une légére tendance a
I'augmentation avec la vitesse de rotation imposée. En dépit des incertitudes
liées aux mesures nous n’avons pas d’explication pour ce phénoméne. Compte
tenu de la faible croissance observée, nous considérerons dans la suite de ce
travail que la contrainte critique est unique et prend la valeur moyenne de
14,2 Pa.

5Les moyennes sont faites entre 10 et 20 s pour les valeurs aprés 20 s d’écoulement et
entre 70 et 80 s pour les valeurs aprés 80 s d’écoulement.
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Fia. 3.21 — Valeurs de 7. en fonction des vitesses de rotation appliquées.
Détermination des valeurs moyennes aprés 20 et 80 s d’écoulement.

3.2.1.6 Incertitudes de mesures et d’analyses

Les mesures de couple sont, en fait, réalisées par 'intermédiaire d’un
rhéométre dont la précision de mesure est de 107> N.m avec la géométrie
utilisée. De plus, la hauteur du cylindre intérieur a été mesurée a ’aide d’un
pied a coulisse électronique d’une précision de 10™4 m. Quant a I'incertitude
commise sur la détermination du rayon critique, nous Iestimons a 1073 m,
par comparaison avec les valeurs obtenues suivant différentes techniques d’in-
terprétation des profils. Cette derniére valeur surestime certainement 1’incer-
titude commise, mais nous permet d’avoir une grandeur représentative. Nous
calculons alors I'incertitude sur chaque contrainte critique en utilisant la for-
mule suivante :

A, AC 2Ar. Ah
w o Tt (36)

ou 7., C, r. et h représentent respectivement la contrainte critique, le
couple, le rayon critique et la hauteur du cylindre intérieur, alors que Ar,,
AC, Ar. et Ah correspondent aux erreurs qui leurs sont associées.

Les valeurs ainsi obtenues (Fig. 3.22) sont de 'ordre de 0,5 Pa et n’ex-
pliquent donc pas la légére croissance observée. Les problémes de répétabilité
de fabrication d’un méme matériau semblent étre a ’origine de cette augmen-
tation apparente. Ces erreurs, relatives a la fabrication, ne peuvent pas étre

quantifiées. Par conséquent, nous conservons comme valeur de la contrainte
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critique une valeur de 14,2 Pa, valeur moyenne obtenue pour un méme ma-
tériau suivant des conditions d’écoulement similaires ot seul le niveau de
vitesse de rotation imposé change.

t_(Pa)

20

18}
16] 14,3 Pa
14
12} 14,2 Pa -
10}

10,3 20,6 30,9 41,2 51,5 61,8 72,1 82,4
Q (trs/min)

Fi1G. 3.22 — Valeurs de 7. en fonction des vitesses de rotation appliquées.
Ajout des incertitudes liées aux mesures.

3.2.1.7 Bilan

Finalement, les mesures de profils de vitesse ont mis en évidence un com-
portement qui n’était pas attendu. En effet, la visualisation de la rupture de
pente entre la zone en écoulement et celle restant immobile ne peut étre pré-
dite par les modéles jusque la employés pour décrire la loi de comportement
des matériaux cimentaires. De plus, deux parameétres sont & associer a cette
interface : un gradient de cisaillement critique (4.) et une contrainte critique
(1c). Ces deux paramétres, obtenus pour des matériaux identiques dans des
conditions d’écoulement similaires, prennent des valeurs uniques (aux incer-
titudes de mesures prés). Par conséquent, ils correspondent aux propriétés
intrinséques du coulis. De plus, leffet du vieillissement n’intervient pas sur
la valeur du gradient de cisaillement critique. Le déplacement de l'interface
est & associer a une diminution progressive de la contrainte critique au cours
du temps.
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3.2.2 Rhéogrammes "locaux"

L’analyse des profils nous permet, dans un second temps, de tracer les
rhéogrammes "locaux". Nous désignons par ce terme les rhéogrammes obte-
nus directement par I’analyse des profils de vitesse et des valeurs de couple
sans faire d’hypothéses sur la répartition des champs de contrainte ou de
gradient de cisaillement au sein de I’entrefer.

Le champs de contrainte est, en effet, défini dans une géométrie & cy-
lindres coaxiaux par :

e
"7 92

ou C est le couple, r le rayon et h la hauteur du cylindre intérieur.

A partir des mesures de couple, les contraintes en chaque point de entre-
fer sont calculées en faisant varier le rayon r entre les rayons intérieur (r;) et
extérieur (r.). Dans la suite, nous calculons cette distribution de contrainte
aprés 20 et 80 s d’écoulement, ce qui correspond aux profils étudiés précé-
demment.

Le gradient de vitesse est, quant & lui, défini, dans cette géométrie par :

7=l () )

T

(3.7)

ou Vjp représente la vitesse tangentielle et r le rayon.

Par conséquent, le gradient de vitesse est directement obtenu a partir
des profils de vitesse en calculant la dérivée. Cette opération est réalisée par
I'utilisation d’une fonction du logiciel Origin(©) qui calcule la pente moyenne
d’une fonction sur trois points adjacents. Dans ce cas, I’ajustement par la loi
de puissance tronquée nous permet de travailler sur un plus grand nombre de
points et par conséquent d’avoir accés plus finement a ’évolution du gradient
de vitesse dans tout I’entrefer.

En tragant la contrainte locale en fonction du gradient de cisaillement
local, nous obtenons un rhéogramme complet correspondant aux propriétés
intrinséques de notre matériau (Fig. 3.23). Il apparait une faible dispersion
des points suivant le niveau de vitesse de rotation imposé dans les deux
cas. Néanmoins, le fait le plus remarquable est que la méme tendance est
observable sur toutes les courbes d’écoulement. Celles-ci ont, en effet, une
évolution linéaire avec une méme pente® tendant vers un méme palier pour
les faibles gradients de vitesse (proches du gradient de vitesse critique), quel
que soit le niveau de vitesse imposé. De plus, nous n’obtenons pas de points
pour des valeurs de gradients de cisaillement inférieures au gradient de vitesse
critique.

5Nous attirons I'attention sur le fait que les courbes sont tracées en échelle logarith-
mique.
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Fi1G. 3.23 — Rhéogrammes locaux obtenus a partir des mesures directes de pro-
fils de vitesse et de couple. a) Rhéogrammes obtenus apres 20 s d’écoulement.
b) Rhéogrammes obtenus aprés 80 s d’écoulement.

Par ailleurs, en tracant sur le méme graphique (Fig. 3.24) ces rhéo-
grammes locaux, nous vérifions que nous obtenons bien un comportement
similaire aprés 20 et 80 s d’écoulement. Néanmoins, un décalage est vi-
sible entre les deux courbes. En effet, pour un méme gradient de vitesse
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la contrainte appliquée est plus importante aprés 20 s qu’aprés 80 s d’écou-
lement. La déstructuration progressive des liaisons interparticulaires, lors
de 'établissement de I’écoulement, est a 1’origine de cette diminution de
contrainte. Par contre, ceci n’a d’effet ni sur la valeur du plateau aux faibles
gradients de vitesse, ni sur 1’évolution de la viscosité apparente.

1 (Pa)

30 .
25
20
[m]
15¢
10
o apres 20 s d'écoulement
o aprés 80 s d'¢coulement
5 s s P BT Er SIS P T

10 20 30 40 50

aCH)

F1G. 3.24 — Comparaison des rhéogrammes locaux obtenus & partir des me-
sures directes de profils de vitesse et de couple apres 20 et 80 s d’écoulement.

Les régressions, effectuées précédemment, & partir de la loi de puissance
tronquée deviennent trés importantes ici. En effet, nous avons des profils
avec un grand nombre de points, qui nous permettent de calculer les gra-
dients de vitesse sur I’ensemble du profil de vitesse et non plus sur les seuls
points de mesure. Nous obtenons ainsi une évolution continue sur toute la
zone cisaillée (Fig. 3.25). En comparant les rhéogrammes ainsi déterminés a
ceux obtenus directement a partir des mesures IRM, nous vérifions la bonne
concordance des résultats. Mais comme nous ’avions souligné précédemment,
nous observons une divergence a ’approche du gradient de vitesse critique.
En effet, les valeurs calculées & partir de la loi de puissance tronquée sures-
timent ce dernier. Cela se traduit, sur les rhéogrammes ainsi obtenus, par des
valeurs minimales de gradients de cisaillement comprises entre 15 et 20 s~1.
Les données expérimentales débutent, quant & elles, a partir du gradient de
cisaillement critique réel, c’est a dire 10 s7'.

De la méme maniére qu’auparavant, nous représentons les rhéogrammes
obtenus a partir de la loi de puissance tronquée, aprés 20 et 80 s d’écoule-
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FiG. 3.25 — Comparaison des rhéogrammes locaux, obtenus par ajustement de
la loi de puissance tronquée sur les profils de vitesse et du calcul du champs de
contrainte au sein de l’entrefer a partir des mesures de couple (lignes conti-
nues), avec les rhéogrammes locauz déterminés directement avec les mesures.
a) Rhéogrammes obtenus aprés 20 s d’écoulement. b) Rhéogrammes obtenus
apres 80 s d’écoulement.
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ment, sur un méme graphique (Fig. 3.26). Les observations qui ont été faites
auparavant restent valables.

1 (Pa)
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5 . . . A . . . .
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Fi1G. 3.26 — Comparaison des rhéogrammes locaux obtenus par ajustement de
la loi de puissance tronquée sur les profils de vitesse et du calcul du champs
de contrainte au sein de 'entrefer a partir des mesures de couple. a) Rhéo-
grammes obtenus aprés 20 s d’écoulement. b) Rhéogrammes obtenus aprés
80 s d’écoulement.

A partir de ces rhéogrammes locaux nous pouvons maintenant évaluer
I'influence des effets inertiels sur 1’écoulement du matériau. Pour ce faire
nous calulons :

D=t (3.9)

ou v représente la viscosité cinématique du fluide, ¢ le temps de 1’écoule-
ment et D la distance en dessous de laquelle les effets liés & l'inertie restent
négligeables. C’est & dire que pour une viscosité et un temps donnés, le fluide
sera entrainé sans effet d’inertie sur une distance D, au dela de cette distance
ces effets sont & prendre en considération.

Ainsi en utilisant les données obtenues aprés 20 s d’écoulement, nous
avons accés a la viscosité dynamique 7. Cette derniére varie entre 0,3 et
1,3 Pa.s en fonction du gradient de vitesse appliqué. Par conséquent, la dis-
tance D va prendre des valeurs comprises entre 5,46 et 11,36 ¢m, en prenant
comme masse volumique p = 2015 kg.m™> et comme temps caractéristique
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t = 20 s. Finalement aprés 20 s d’écoulement la distance critique minimale
est de 5,46 ¢m qui reste supérieure a la taille de U'entrefer, qui dans notre
cas vaut 1,86 c¢m. Les effets inertiels sont donc négligeables et ne perturbent
en aucun cas le développement de 1’écoulement.

3.3 Conclusion

L’utilisation de I'imagerie par résonance magnétique permet d’avoir accés
aux champs de vitesse au sein de l'entrefer d’'une géométrie & cylindres co-
axiaux. Les profils de vitesse mesurés nous renseignent sur le comportement
local du matériau "modéle" en écoulement et nous permettent de remonter
a sa loi de comportement sans hypothéses préalables.

Les observations montrent que les modéles a seuils (Bingham, Herschel-
Bulkley, Casson, Eyring. ..) couramment employés pour décrire les pates de
ciment en écoulement ne correspondent pas aux mesures locales des profils
de vitesse. D’une part, la phase transitoire, et d’autre part, la rupture de
pente entre la zone cisaillée et celle non cisaillée n’est prise en compte par
aucun des modéles & seuils simples. A cette interface correspond un gradient
de vitesse critique (4.) et une contrainte critique (7.) uniques. Ces para-
métres, intrinséques au matériau étudié, sont les points de départ pour le
développement d’une nouvelle loi de comportement.

Enfin, I'obtention des profils de vitesse et des valeurs de couple, pour
chaque niveau de vitesse de rotation imposé, permet de remonter aux champs
de gradient de vitesse et de contrainte dans tout I'entrefer. Les rhéogrammes
locaux sont alors tracés et ils correspondent aux propriétés rhéologiques du
matériau sans hypothéses préalables. La forme de ces courbes d’écoulement
est particuliére car nous n’obtenons pas de mesures en dessous du gradient de
vitesse critique. Ce comportement est, dans I’ensemble, correctement décrit
par la loi de puissance tronquée. Celle-ci prévoit, en effet, qu'en dessous
d’une valeur critique de gradient de vitesse il n’y a pas d’écoulement. Il
subsiste néanmoins une zone pour laquelle le modéle a ses limites. Au dela
de cette zone il existe une bonne corrélation entre les mesures expérimentales
et le modéle. Il est bon de souligner que cette loi permet de représenter le
comportement en écoulement de la pate de ciment pour des instants précis,
mais ne prend pas en considération la phase transitoire.

Ces rhéogrammes, déterminés localement, nous serviront de référence,
dans le chapitre suivant, ou ils seront comparés & ceux obtenus par des tech-
niques et dans des géométries plus traditionnelles.



Chapitre 4

Rhéométrie

D ans ce chapitre, nous utilisons un rhéométre de laboratoire classique
& contrainte imposée afin de compléter et de confirmer les résultats
obtenus grace a I'imagerie par résonance magnétique.

Nous présentons, tout d’abord, 'influence de la rugosité des surfaces et
de la taille de Ientrefer sur les mesures réalisées. Puis, par I'application
de contraintes constantes, nous suivons l’évolution du gradient de vitesse
apparent au cours du temps. Dans ce cas, soit I’écoulement tend vers un
régime établi soit vers ’arrét, caractérisant ainsi la structuration inhérente
4 un matériau thixotrope. Enfin, les rhéogrammes apparents, issus d’essais
traditionnels, sont comparés aux rhéogrammes locaux, obtenus par IRM. Ces
derniers nous servent alors de référence pour tester les différentes méthodes
d’analyses décrites au chapitre 1.

4.1 Résultats expérimentaux

L’utilisation d’un rhéométre permet d’appliquer une contrainte et de me-
surer le gradient de vitesse correspondant ou inversement. Les rhéogrammes
tracés sont le point de départ pour déterminer la loi de comportement du
matériau testé.

4.1.1 Influence de la rugosité

Pour tester I'influence de la rugosité des géométries [103|, nous mettons
en place des essais a ’aide de notre rhéométre a contrainte imposée Bohlin C-
VOR (Fig. 4.1). Comme nous l'avons vu au chapitre 2, seules les géométries
A mobiles coaxiaux sont adaptées aux pates de ciment. Au cours de ces
mesures, nous utilisons deux géométries différentes :
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— le mobile est un cylindre (Fig. 4.2 a)) (géométrie de Couette) de dia-
métre 23 mm quand il est lisse et de 24,1 mm quand il est rugueux!

— le mobile est un croisillon (Fig. 4.2 b)) (géométrie vane) de diameétre
25 mm

FiG. 4.1 — Rhéometre Bohlin C-VOR wutilisé pour réaliser les expériences.

F1G. 4.2 — a) Cylindre intérieur utilisé avec la géométrie Couette. b) Croi-
sillon utilisé avec la géométrie vane. ¢) Cuve utilisée avec les deuzr mobiles.

!La rugosité est obtenue en collant du papier de verre imperméable sur la surface lisse
a l'aide de scotch double face, ce qui change les dimensions des géométries.
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La méme cuve (Fig. 4.2 c) est utilisée avec ces deux mobiles de diameétre
37 mm quand celle-ci est lisse et de 36,4 mm quand elle est rugueuse?. Dans
les deux cas, nous sommes en configuration d’entrefer large et par conséquent
les mesures effectuées correspondent & des valeurs de contraintes apparentes
(Tapp) €t de gradient de vitesse apparent (§qpp). Les coefficients de passage
entre couple et contrainte et entre vitesse de rotation et gradient de vitesse
sont calculés a partir des formules détaillées au chapitre 1 en fonction des
facteurs géomeétriques suivant la configuration utilisée3.

Le protocole suivi est le méme pour toutes les géométries testées. Aprés
la fin de la préparation du matériau et sa mise en place, un précisaillement
de 150 s~! pendant 60 s est appliqué. Celui-ci est suivi de vingt paliers de
contrainte apparente d’une durée de 10 s variant logarithmiquement entre 0,1
et 150 Pa. Ils sont appliqués de fagon croissante (montée) puis décroissante
(descente), afin d’obtenir des rhéogrammes "apparents".

Les rhéogrammes obtenus en géométrie de Couette (Fig. 4.3) mettent en
évidence 'effet 1ié au vieillissement par une diminution progressive de la vis-
cosité apparente au cours du temps. Néanmoins, il n’y a pas de changement
remarquable des propriétés rhéologiques au cours de la premiére heure. De
plus, pour les fortes contraintes appliquées, toutes les mesures du gradient de
vitesse apparent se superposent, c’est & dire dans la zone ou les hypothéses
faites sur ’homogénéité du gradient de cisaillement sont les mieux vérifiées
avec un entrefer totalement cisaillé. Nous notons, tout de méme, une diffé-
rence de comportement entre la géométrie lisse (Fig. 4.3 a)) et la géométrie
rugueuse (Fig. 4.3 b)). En effet, la transition entre la zone a faibles vitesses
et celle a fortes vitesses se fait de maniére plus abrupte avec la géométrie
rugueuse. Par conséquent, un phénomeéne de glissement vient probablement
s’ajouter aux propriétés intrinséques du matériau dans le cas de la géométrie
lisse.

Les mémes différences sont observées entre les mesures réalisées en géo-
métrie vane lisse (Fig. 4.4 a)) et vane rugueuse (Fig. 4.4 b)), la rugosité
caractérisant ici I’état de surface de la cuve.

La comparaison des rhéogrammes apparents déterminés avec les diffé-
rentes géométries (Fig. 4.5) pour des instants identiques montrent une bonne
concordance entre les configurations rugueuses et lisses. En effet, les mesures
entre la géométrie de Couette et vane se superposent suivant la rugosité
employée et ceci pour les deux instants considérés. En outre, la différence,
remarquée auparavant pour les faibles gradients de vitesse apparents, est no-
table. Pour un méme gradient de vitesse, la contrainte appliquée varie d’un
facteur deux entre les surfaces lisses et rugueuses. Par contre, cette différence
disparait pour les forts gradients de vitesse, le glissement devenant proba-

2Dans ce cas, nous utilisons un papier de verre imperméable et autocollant.
3La géométrie vane est considérée comme une géométrie & cylindres coaxiaux en prenant
en compte un cylindre intérieur équivalent de 25 mm de diamétre.
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Fi1G. 4.3 — Rhéogrammes apparents en géométries de Couette représentés en
échelle logarithmique. Suivi des propriétés au cours du temps et notamment
du vieillissement. a) Géométrie lisse b) Géométrie rugueuse.

blement alors moins prépondérant. Ces observations sont valables pour les
deux instants considérés.

4.1.2 Influence de la taille de I’entrefer

Afin de tester l'influence de la taille de l'entrefer, nous comparons les
résultats précédents avec ceux réalisés par Nguyen [88]|. Dans cette étude,
il s’attache a déterminer le comportement rhéologique de pates de ciment
blanc en entrefer mince. Ces derniéres sont préparées en suivant le protocole
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F1G. 4.4 — Rhéogrammes apparents en géométries vane représentés en échelle
logarithmique. Suivi des propriétés au cours du temps et notamment du
vieillissement. a) Géométrie lisse b) Géométrie rugueuse.

de fabrication établi au chapitre 2. Les matériaux (ciment et adjuvants),
ainsi que leurs concentrations, sont identiques a ceux que nous utilisons.
Les essais sont réalisés avec un rhéométre & contrainte imposée RM500
de Rheologica dans une géométrie de Couette. Les parois des cylindres sont
laissées lisses, ce qui peut conduire & des problémes de glissement. La dif-
férence essentielle, par rapport aux mesures présentées auparavant, réside
dans la taille de l'entrefer. Jusqu’a présent les entrefers, en configuration
lisse, restent relativement large (7 mm pour la géométrie Couette et 6 mm
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Fi1Gc. 4.5 — Rhéogrammes apparents, obtenus avec les différentes géométries
utilisées, représentés en échelle logarithmique. Comparaison des propriétés
mesurées pour des instants identiques (a To + 3 min et Ty + 30 min) entre
les configurations lisses et rugueuses.

pour la géométrie vane). Dans le cas des travaux de Nguyen, nous sommes
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en configuration d’entrefer mince avec un rayon intérieur r; = 10,0 mm et
un rayon extérieur r. = 10,86 mm, soit un entrefer inférieur au millimétre.

Le protocole utilisé consiste a appliquer un précisaillement a 150 s—!
pendant 60 s, suivi d’'un temps de repos de 60 s. Ensuite, des paliers de
contrainte successifs, d’une durée de 10 s, sont imposés d’abord par valeurs
croissantes puis décroissantes. La gamme de contraintes variant entre 2 et
100 Pa. Finalement, ce protocole de mesure est proche de celui que nous em-
ployons, excepté le temps de repos entre la fin du précisaillement et le début
des paliers. Malgré cela, nous supposons que pour les vitesses élevées, quand
le régime est établi, les différences liées au protocole doivent s’amenuiser.

Les rhéogrammes apparents (F'ig. 4.6) présentent une allure générale si-
milaire, mais décalée vers les gradients de cisaillement élevés pour I'entrefer
mince. De plus, la boucle d’hysteresis est moins marquée. Ces deux effets
ont certainement la méme origine : la taille de 'entrefer. Les rhéométres dé-
terminent les gradients de vitesse apparents en supposant que ces derniers
restent linéaires sur tout I’entrefer. Or nous avons vu dans le chapitre précé-
dent que ce n’est pas toujours le cas. Par conséquent, lorsque 'entrefer est
partiellement cisaillé, ’écart entre sa valeur réelle et sa valeur apparente est
d’autant plus grand que Uentrefer est large. Cela conduit donc & sous-estimer
les gradients de vitesse apparents entrainant le décalage.
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F1G. 4.6 — Rhéogrammes apparents, obtenus avec les géométries de Couette
lisses. Comparaison de Ueffet de la taille de Uentrefer pour des instants iden-
tiques.
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Prenons, en effet, le cas simplifié ol une contrainte constante est appli-
quée dans une géométrie de Couette (Fig. 4.7). Le régime permanent obtenu
est caractérisé par un profil de vitesse linéaire avec un entrefer partiellement
cisaillé. Considérons, maintenant, que deux essais sont réalisés dans des cuves
de dimensions différentes tout en conservant le méme cylindre intérieur. Dans
ce cas, le régime final est identique pour les deux essais. En fixant les dimen-
sions des cuves et du cylindre intérieur, ainsi que la vitesse tangentielle &
la surface du mobile, nous calculons les gradients de cisaillement apparents
dans les deux géométries et le gradient de cisaillement réel. Pour ce faire
nous prenons? :

— rayon du cylindre intérieur : r; = 25 mm

— rayons des cuves : 1. = 26 mm pour U'entrefer mince et r. = 32 mm

pour I’entrefer large

— vitesse tangentielle : Vp = 0,3 m.s~!

entrefer mince
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Fi1Gc. 4.7 — Représentation schématique d’un profil de vitesse au sein d’une
géométrie de Couette. Visualisation des profils de vitesse supposés pour deux
entrefers, l’'un mince, lautre large.

Le gradient de vitesse réel® varie dans l'entrefer entre 600 et 612 s 1.
Les gradients de vitesse apparents sont calculés, quant & eux, & partir des
hypotheéses faites dans les rhéomeétres. Nous avons ainsi :

4Les valeurs prises sont proches de celles utilisées pour les mesures expérimentales
5Nous le calculons & partir de la formule théorique

F2()
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— pour 'entrefer mince :

. 0,3 _
Forr = 3001 = 300 s~
— pour entrefer large :
. 0,3 _
Yapp = W =42,8 57"

Nous constatons donc un écart d’autant plus important que ’entrefer est
large. De plus, 'utilisation d’un entrefer mince peut, tout de méme, conduire
& des erreurs si celui-ci est partiellement cisaillé. Néanmoins, nous nous at-
tendions & ce que cet écart diminue, voire disparaisse, pour des contraintes
appliquées de plus en plus grandes. L’atténuation de I’hysteresis est une
autre conséquence de la taille de I’entrefer. En effet, comme nous I'avons vu
auparavant, le mode de calcul du gradient de vitesse revient & moyenner ce
dernier sur tout 'entrefer. Ainsi, de faibles variations de la vitesse de rotation
entrainent des différences d’autant plus nettes sur les valeurs des gradients
de vitesse calculés que I'entrefer est mince.

4.1.3 Bifurcation de viscosité

La propriété, dénommée bifurcation de viscosité, a déja été mise en évi-
dence sur d’autres matériaux thixotropes par Coussot et al. [33] et sur des
matériaux granulaires secs par Da Cruz [39]. Le protocole employé pour mon-
trer cette caractéristique consiste a appliquer une contrainte constante aprées
un précisaillement a 150 s~! pendant 60 s. Le gradient de vitesse apparent
est enregistré jusqu’a l’établissement de ’écoulement ou l'arrét de celui-ci.
Pour cela une préparation de pate de ciment est nécessaire, I’ensemble des
essais ne dépassant pas quarante cinqg minutes, deux a trois mesures peuvent
étre réalisées sur un méme échantillon lui méme remplacé au bout de dix mi-
nutes pour éviter tout probléme relatif au séchage ou & 1’évaporation. Il est
évident que 'effet du vieillissement, affectant la contrainte critique, est pré-
sent au cours de ces mesures. Néanmoins, pour des raisons pratiques il n’était
pas envisageable de refaire une préparation pour chaque niveau contrainte
appliqué. De plus, les erreurs engendrées par de nombreuses préparations
nous semblaient aussi importantes que celles causées par le vieillissement.
Malgré ces incertitudes entrainant des erreurs quantitatives, les mesures ef-
fectuées représentent qualitativement le comportement de la pate de ciment
en écoulement.

Les mesures présentées (Fig. 4.8) ont toutes été effectuées avec la géomé-
trie de Couette lisse. Une bifurcation de comportement apparait : pour les
faibles contraintes appliquées ’écoulement s’arréte aprés quelques secondes
alors que pour les fortes contraintes un régime permanent est atteint rapi-
dement. Dans le premier cas, la structuration du matériau ’emporte sur les
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efforts auxquels il est soumis et I’ensemble de 'entrefer se fige jusqu’a I'arrét
total de I’écoulement. Dans le second cas, c’est le phénoméne contraire qui
intervient et nous obtenons alors un régime établi. Néanmoins, il existe une
zone intermédiaire dans laquelle le fluide ne s’arréte pas totalement et ne
tend pas vers un écoulement stationnaire. Cette zone correspond a un écou-
lement inhomogéne ou l'interface entre la partie cisaillée et celle non cisaillée
ne se stabilise pas.

Cette bifurcation de viscosité est a relier directement & la rupture de
pente observée sur les profils de vitesse. Cette transition brusque traduit, en
effet, un changement brutal de comportement. Pour des valeurs supérieures
& la contrainte critique ou au gradient de vitesse critique, le matériau reste
fluide alors qu’en deca de ces valeurs il s’arréte de s’écouler. La bifurcation
de viscosité représente un phénomeéne identique : pour des contraintes élevées
I’écoulement tend vers un régime établi et pour les plus faibles il tend vers
I’arrét. Néanmoins, cette bifurcation de comportement n’apparait pas aussi
abrupte sur les mesures au rhéométre du fait de l'utilisation d’un entrefer
large. Les valeurs des gradients de vitesse apparents et des contraintes appa-
rentes résultent d’un calcul moyennant les valeurs locales sur tout l'entrefer,
entrainant par ce biais un adoucissement de la transition.

En effet, reprenons l'exemple précédant en I'appliquant & la variation
de la contrainte dans I’entrefer. Supposons que 1’on applique une contrainte
constante (7 = 10 Pa) sur le cylindre intérieur. Dans cette géométrie, la
variation de la contrainte est proportionnelle au rapport (r;/7.)2, ce qui
nous donne :

— dans le cas de 'entrefer mince : 9,2 < 7 < 10 Pa

— dans le cas de l'entrefer large : 6,1 <7 < 10 Pa

La grande variation de la contrainte, dans le cas de l'entrefer large, fa-
vorise le développement d’une zone non cisaillée pendant 1’écoulement. Or,
nous montrons précédemment 'influence de la taille de 'entrefer sur la sous-
estimation de la valeur du gradient de vitesse apparent. Ces deux effets
conjugués sont a 'origine de I’adoucissement de la bifurcation.

4.2 Analyse des résultats

4.2.1 Correction du phénoméne de glissement

Avant de commencer ’analyse de ces résultats, un point important doit
étre pris en considération : le glissement. En effet, nous disposons de nom-
breux essais qui ont été réalisés & partir de différentes géométries lisses ou
rugueuses. Afin de pouvoir comparer ces résultats entre eux il convient donc
de corriger un éventuel glissement pouvant intervenir dans le cas des géomé-
tries lisses. Il faut, pour ce faire, déterminer, ou tout du moins obtenir une
bonne approximation, de la vitesse de glissement.
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Fi1G. 4.8 — Bifurcation de comportement exprimé en terme de gradient de
vitesse apparent et en terme de viscosité apparente.

Si nous supposons que les géométries rugueuses n’entrainent pas de phé-
nomeéne de glissement, alors le gradient de vitesse apparent mesuré corres-
pond & un gradient de vitesse sans glissement. Il est raisonnable de supposer
que les mesures effectuées en géométries lisses puissent se décomposer en
un gradient de vitesse sans glissement auquel vient s’ajouter un gradient de
vitesse avec glissement. Ainsi la soustraction des mesures réalisées en géomé-
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tries rugueuses a celles des géométries lisses doit conduire naturellement a
la détermination des gradients de vitesse associés au glissement. Les incerti-
tudes liées & cette soustraction sont d’autant plus faibles que les géométries
lisses et rugueuses possédent des dimensions trés proches.

Les gradients de vitesse apparents de glissement sont déterminés pour les
géométries vane et Couette utilisées avec le rhéométre Bohlin C-VOR, c’est a
dire en entrefer large (Fig. 4.9). Nous obtenons, pour ces deux configurations
des résultats trés similaires caractérisés par une augmentation du phénomeéne
de glissement en fonction de la contrainte appliquée.
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Fic. 4.9 — Gradient de vitesse apparent de glissement en fonction de la
contrainte apparente pour les géométries vane et Couette.

Par ailleurs, nous utilisons des géométries dont les dimensions sont trés
différentes les unes des autres. C’est pourquoi, 'introduction d’une similitude
est nécessaire afin de pouvoir comparer les résultats obtenus dans I’ensemble
des géométries. En effet, les valeurs brutes de couple et de vitesse de rotation
ne dépendent pas des hypothéses introduites dans le logiciel du rhéomeétre,
mais dépendent de la géométrie. Comme I’épaisseur cisaillée est plus petite
que l'entrefer pour ’ensemble des mesures faites & I'IRM, nous pouvons dé-
duire que c’est le cas pour les essais réalisés avec le rhéométre, ol le rapport
entrefer sur rayon est plus grand. Par conséquent, les profils de vitesse ob-
tenus dans I'IRM sont similaires 4 ceux du rhéomeétre, & la seule différence

que la zone non cisaillée est plus importante dans le rhéométre. Nous avons
alors la relation :
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C c*

3 = * k2
hr; h*r;

(4.1)

ol les valeurs indicées par * correspondent & une géométrie et les autres
sans indices a une autre géométrie.

Il est en fait plus intéressant de définir une vitesse de glissement par
I'intermédiaire de cette similitude. Nous aurons ainsi ’évolution de la vitesse
de glissement en fonction du couple et des dimensions de la géométrie utilisée

(Fig. 4.9).
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Fi1a. 4.10 — Application de la similitude pour la détermination de la vitesse
de glissement pour les géométries vane et Couette.

Finalement, la correction du glissement pourra s’appliquer quelle que soit
la géomeétrie et en particulier pour la géométrie a entrefer mince (Fig. 4.11).
Nous obtenons ainsi une courbe qui se décale vers des valeurs plus faibles de
vitesses de rotation.

4.2.2 Modéles de fluide a seuil simple

La méthode la plus couramment employée pour analyser les rhéogrammes
consiste a appliquer une loi de comportement directement sur les valeurs ap-
parentes mesurées par le rhéomeétre. Cette technique est simple et permet
d’avoir rapidement des informations pratiques sur le seuil d’écoulement et la
viscosité. Pour ce faire, les modéles les plus couramment utilisés pour mo-
déliser le comportement de coulis de ciment restent les modéles de Bingham
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Fi1G. 4.11 — Correction du glissement pour la géométrie de Couette a entrefer
maince.

et de Herschel-Bulkley. Nous appliquons donc ces deux modéles sur les rhéo-
grammes apparents obtenus pour les entrefers large (Fig. 4.12) et mince ou
la correction du glissement est prise en considération (Fig. 4.13).

Dans le cas de l'entrefer large, la contrainte seuil estimée & partir du
modéle de Bingham est plus faible que celle du modéle de Herschel-Bulkley.
De plus, ces valeurs sont inférieures a la contrainte critique (7. = 14,2 Pa)
déterminée au chapitre précédent sur les profils de vitesse. Cela tend a confir-
mer les observations faites auparavant sur ’estimation des contraintes et
gradients de vitesse apparents en entrefer large. Par ailleurs, le paramétre
n du modéle de Herschel-Bulkley est trés légérement inférieur & un, ce qui
correspond & un comportement faiblement rhéofluidifiant proche du modéle
de Bingham. Nous avons, en effet, des valeurs de paramétres sensiblement
identiques entre les deux modéles.

Des remarques identiques peuvent étre faites sur le rhéogramme en en-
trefer mince, & ceci prés que les valeurs des contraintes seuil, bien qu’elles
restent inférieures & la contrainte critique, sont un peu supérieures a celles
obtenues en entrefer large. Cela tend a confirmer les remarques faites pré-
cédemment. Néanmoins, sur les essais en entrefer mince, il y a trés peu de
mesures pour les faibles contraintes ce qui ne permet pas d’obtenir précisé-
ment la transition entre les faibles déformations et la mise en écoulement.
Par contre, les erreurs commises sur les champs de contrainte et de gradient
de vitesse se retrouvent dans la mesure de la viscosité plastique (1,). En
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F1G. 4.12 — Application des modéles de Bingham (1. = 6,5 Pa, ny =
1,035 Pa.s) et de Herschel-Bulkley (1. = 8,9 Pa, k =1,128 SI, n =0,97)
sur les rhéogrammes apparents obtenus avec un entrefer large.

effet, elle dépend a la fois de la contrainte apparente et du gradient de ci-
saillement apparent. Dans ce cas, les incertitudes s’additionnent conduisant
& une valeur trois fois plus grande pour l'entrefer mince. Finalement, 1’in-
fluence de la taille de 'entrefer sur la détermination du comportement du
matériau est loin d’étre négligeable.

4.2.3 Comparaison avec les données IRM

Nous comparons maintenant les rhéogrammes locaux déterminés a partir
des mesures de profils de vitesse dans 'I[RM & ceux que 'on obtient direc-
tement & ’aide d’un rhéométre. Les premiers, représentant le comportement
réel du matériau, nous servent de référence afin de visualiser les différences
engendrées par des mesures macroscopiques. Les données qui vont étre com-
parées par la suite proviennent de géométries différentes (dimensions, rugo-
sité des parois). De plus, certaines mesures sont réalisées a contrainte impo-
sée, d’autres a vitesse imposée. Il faudra donc prendre des précautions pour
effectuer ces comparaisons.
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Fi1G. 4.13 — Application des modeéles de Bingham (1. = 11,4 Pa, 1y =
2,9 Pa.S) et de Herschel-Bulkley (1. = 6,6 Pa, k =5,3 SI, n=0,83) sur
les rhéogrammes apparents aprés correction du glissement obtenus avec un
entrefer mince.

4.2.3.1 Comparaison directe

Dans un premier temps, nous comparons directement (Fig. 4.14) les rhéo-
grammes locaux, obtenus en entrefer mince et large, aux rhéogrammes ap-
parents.

Les rhéogrammes obtenus n’ont apparemment pas la méme allure. Une
rupture de comportement, aux bas gradients de vitesse, n’est visible que sur
la géométrie rugueuse & entrefer large. Par contre, pour des essais en entrefer
mince nous nous attendons a avoir une rupture de comportement plus mar-
quée. Les raisons de cette absence dans ce cas sont doubles. D’une part, les
essais débutent par I'application d’une contrainte élevée conduisant immé-
diatement & un écoulement. D’autre part, le temps de repos de 60 s, comme
nous ’avons vu au chapitre précédent, laisse le temps au vieillissement de
faire son effet.

Par ailleurs, la comparaison de ces rhéogrammes apparents & celui dé-
terminé localement nous procure des renseignements complémentaires. En
effet, aucun des deux rhéogrammes ne coincide avec les valeurs calculées a
partir des profils de vitesse. Dans le cas de 'entrefer large, cela provient du
fait que les hypothéses introduites dans le rhéométre ne sont pas respectées.
En ce qui concerne I'entrefer mince, nous nous attendions & retrouver un
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F1G. 4.14 — Comparaison entre les rhéogrammes locaux et apparents. La com-
paraison est faite sur l’ensemble des valeurs.

comportement proche de celui déterminé localement. En effet, dans ce cas
les hypothéses introduites par ’appareil sont respectées. Néanmoins, il faut
quand méme faire attention a I'effet du vieillissement au cours de cet essai.

En outre, bien qu’en valeur absolue les données mesurées varient en fonc-
tion de la géomeétrie utilisée (taille, rugosité), leur évolution reste similaire.
Cette différence est due principalement aux hypothéses d’entrefer mince
faites par le rhéométre qui ne sont pas respectées au cours de la mesure.
Le non respect de la linéarité du profil de vitesse au sein de ’entrefer en-
traine une sous-estimation du gradient de cisaillement, lorsque nous sommes
en présence d’un entrefer partiellement cisaillé. Or cet artefact peut appa-
raitre quelle que soit la valeur de I'entrefer, si I’on applique une contrainte ou
un gradient suffisamment faible. La comparaison directe des rhéogrammes
apparents s’avére donc difficile, c’est pourquoi nous allons a présent utiliser
les données sources que sont les mesures de couple et de vitesse de rotation.

4.2.3.2 Comparaison a I’aide d’une similitude

En utilisant la similitude détaillée précédemment, nous tragons donc la
vitesse de rotation (w) en fonction du terme (h—%) pour les données obtenues

avec les différentes géomeétries (Fig. 4.15).
Nous remarquons, dans ce cas une bonne correspondance entre les valeurs
quelle que soit la géométrie utilisée. Cela nous apporte la confirmation que
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FiG. 4.15 — Comparaison des données en utilisant la similitude.

I’approximation de la vitesse de glissement peut s’adapter au cas de ’entrefer
mince.

Finalement, les propriétés de notre matériau, déterminées dans des géo-
métries et par des essais différents, sont identiques en terme de couple et
vitesse de rotation. Par contre, ’exploitation de ces données brutes, faites
par le rhéométre pour remonter aux valeurs des contraintes et des gradients
de vitesse apparents, n’est pas adaptée pour des matériaux aux propriétés si-
milaires au notre. En effet, la comparaison directe des rhéogrammes obtenus
de facon traditionnelle & celui déterminé localement® introduit des valeurs
pouvant varier du simple au double suivant la géométrie employée. Des er-
reurs importantes peuvent alors étre commises si I'on se fie directement a
I’analyse opérée par le rhéomeétre.

4.2.3.3 Meéthodes d’analyse

Nous avons & notre disposition le rhéogramme local, qui nous sert de
référence, ainsi que des résultats plus globaux. Il reste a trouver un moyen
permettant de passer de I'un & l'autre sans commettre d’erreurs. Il existe
plusieurs méthodes d’analyses, développées il y a quelques années, basées

6Celui-ci correspond aux propriétés réelles de notre matériau.
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sur une exploitation des couples et des vitesses de rotation différentes de
celle inhérente au rhéomeétre. Ces méthodes d’analyses sont décrites plus
précisément dans le chapitre 1.
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F1G. 4.16 — Reconstruction des rhéogrammes & partir de la méthode déve-
loppée par Coleman et al. a partir des mesures réalisées dans différentes
géométries.

L’application de la méthode d’analyse développée par Coleman et al.
[29] aux mesures macroscopiques nous donne de nouveaux rhéogrammes
(Fig. 4.16). Les courbes d’écoulement ainsi retracées ne correspondent pas
au rhéogramme local, malgré la dispersion des mesures sur ce dernier. De
plus, les différences observées sur les rhéogrammes apparents sont toujours
présentes. En effet, cette méthode ne conduit pas & 'unification des résultats.
En outre, les données tirées directement des mesures IRM” ne se recalent pas
sur le rhéogramme local, alors que ce sont celles la mémes qui sont a 'ori-
gine du rhéogramme local. Par conséquent, cette technique de reconstruction
n’est pas adaptée dans notre cas.

Comme précédemment nous tragons sur un méme graphique les rhéo-
grammes construits a partir de la méthode développée par Nguyen et Boger
[91], afin de les comparer au rhéogramme local (Fig. 4.17). Contrairement a
ce que nous observions auparavant, cette technique permet une superposition
de tous les rhéogrammes. Une concordance parfaite est méme obtenue entre
les mesures provenant de 'TRM et celles issues de la géométrie rugueuse en

"Pour 'obtention de ces données nous utilisons les vitesses de rotation imposées et les
valeurs de couple moyennées entre 10 et 20 s.
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Fic. 4.17 — Reconstruction des rhéogrammes & partir de la méthode déve-
loppée par Nguyen et Boger a partir des mesures réalisées dans différentes
géométries.

entrefer large. En fait, les différences liées a la taille de l'entrefer ou a la
rugosité sont complétement effacées. Par contre, aucuns de ces rhéogrammes
n’est en accord avec celui déterminé localement. Par conséquent, cette tech-
nique, comme la précédente, ne permet pas de remonter au comportement
réel de la pate de ciment en écoulement.

4.3 Conclusion

L’utilisation d’essais rhéométriques est trés répandue pour la caractéri-
sation des propriétés en écoulement des matériaux cimentaires. Il faut néan-
moins prendre des précautions lors de la réalisation des expériences et 1’'in-
terprétation des résultats.

L’obtention de données locales, dans le chapitre précédent, nous permet
de tracer un rhéogramme de référence, traduisant le comportement réel du
matériau en écoulement. La comparaison avec les rhéogrammes apparents
montrent les erreurs introduites par les rhéométres. En effet, 'utilisation
d’un entrefer large ne permet pas de retrouver le comportement réel. Dans
ce cas, les hypothéses faites par ’appareil de mesure ne sont pas satisfaites.

Par ailleurs, les mesures locales par IRM nous donnent accés & des in-
formations essentielles sur le comportement du matériau. L’observation d’un
gradient de vitesse critique n’est pas évidente sur des essais de rhéométrie
classique. En effet, cette transition brusque de comportement est atténuée
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par les mesures globales relatives & un comportement moyen dans ’entre-
fer. En revanche, les mesures locales ne permettent de travailler que sur une
gamme de gradients de vitesse faible (de 10 & 50 s~!). La rhéométrie clas-
sique, quant & elle, autorise une gamme beaucoup plus large. Nous obtenons
donc, par 'association des deux techniques, le comportement complet du
matériau.

Finalement, comme déja constaté par d’autres auteurs |14, 21, 29, 31, 96,
110, 118], il est préférable, en pratique, de travailler avec un entrefer mince et
une géométrie rugueuse afin de limiter au maximum les erreurs. En outre, la
comparaison de résultats obtenus pour des géométries de tailles différentes
est possible par l'utilisation d’une similitude. Son application permet une
représentation cohérente des mesures expérimentales en s’affranchissant des
effets de taille. Il existe par ailleurs des méthodes de calcul permettant d’ob-
tenir les rhéogrammes en partant des données brutes que sont le couple et la
vitesse de rotation. Cela permet de s’affranchir des hypotheses de ’appareil
de mesure et conduit, a priori, & des valeurs exactes. Néanmoins, pour la
pate de ciment étudiée ici, cela ne s’est pas avéré concluant.






Chapitre 5
Rhéométrie par plan incliné

La rhéométrie par plan incliné désigne, comme son nom l’'indique, 'ex-
ploitation de mesures s’effectuant & I’aide d’un dispositif expérimental com-
posé d’une surface plane que ’on peut incliner. Nous détaillons ici deux types
d’expériences (statiques et dynamiques) qui complétent 1'étude du matériau
"modéle".

5.1 Résultats expérimentaux

5.1.1 Mesures statiques

Nous caractérisons de statique les mesures d’angles critiques de démar-
rage d’écoulement. Tout de suite aprés la fin de la préparation de la péate
de ciment, celle-ci est versée directement & l'intérieur d’un cercle (40 cm de
diameétre) déposé sur le plan maintenu & I’horizontal. Cette procédure a pour
but d’obtenir une couche de péte, une fois démoulée, d’épaisseur constante
reproductible. Dans notre cas, nous avons, aprés démoulage, un disque de
matériau avec une épaisseur de 8 mm pour un diamétre de 30 cm, la partie
proche des bords du cercle s’écoulant lorsque celui-ci est soulevé laissant la
partie centrale non déformée (Fig. 5.1).

L’inclinaison du plan se fait manuellement griace & un dispositif simple
de corde et de poulie (Fig. 5.2), la mesure de 'angle, quant a elle, est relevée
sur un inclinomeétre électronique d’une précision de 0,1°. L’angle critique de
démarrage ((.) correspond a 'angle a partir duquel la partie centrale de la
couche de pate se met en mouvement [116]. Ce critére délicat est déterminé
a l'oeil nu ce qui est une source d’incertitude sur les mesures. Le plan est
recouvert de papier de verre pour éviter le glissement.

Une fois le matériau placé dans le cercle, nous laissons celui-ci au repos
pendant différentes durées, appelées temps de repos (t,cp), avant le démou-
lage. L’inclinaison débute une fois que la zone cisaillée pendant ’enlévement
du cercle s’est arrétée de s’écouler. Nous déterminons ainsi les angles critiques
de démarrage en fonction des temps de repos préalables (Fig. 5.53).
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40 cm 30 cm
' 1 8 mm :
avant démoulage apres démoulage

Fi1G. 5.1 — Représentation schématique du démoulage.

F1G. 5.2 — Plan incliné utilisé pour les mesures statiques.

Ces angles critiques de démarrage correspondent & une contrainte critique
(ou seuil d’écoulement). Nous constatons une augmentation significative de
ces angles critiques en fonction du temps de repos. Huynh et al. [63] ob-
tiennent des résultats similaires sur des suspensions de bentonite. De plus,
ils mettent en évidence un temps de redémarrage proportionnel au temps de
repos préalable. C’est & dire, qu’une fois I'angle d’inclinaison atteint 1’écou-
lement ne débute pas immédiatement mais aprés un temps caractéristique.
Cela laisse a penser que l'angle critique de démarrage peut étre surestimé
si nous ne tenons pas compte de ce délai. Il se peut en effet que nous ob-
tenions un écoulement retardé pour un angle d’inclinaison inférieur a celui
déterminé. En ce qui concerne la pate de ciment étudiée, ce phénoméne n’a
pas été mis en évidence. Comme nous l'avions vu dans les chapitres précé-
dents, ce coulis ne peut pas étre considéré comme un fluide & seuil simple
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Fi1G. 5.3 — Angles critiques de démarrage tracés en fonction des temps de
repos préalables.

(modéles de Bingham, de Herschel-Bulkley, de Casson...). Il existe en effet
une structuration du matériau au cours du temps entrainant 1’évolution du
seuil.

5.1.2 Mesures dynamiques

Nous désignons par mesures dynamiques le suivi de 1’évolution de la
vitesse surfacique et de I’épaisseur de I’échantillon lors de I’écoulement de
la pate sur un plan incliné (Fig. 5.4). Pour cela, nous avons recours a un
dispositif, initialement mis en place pour ’étude d’écoulements granulaires
secs 38|, que nous avons modifi¢ de sorte & ce qu'il puisse servir pour les
suspensions. Une plaque d’aluminium recouverte d’une feuille de papier de
verre imperméable constitue notre plan inclinable. Nous procédons comme
décrit précédemment pour la mise en place de I’échantillon.

Les essais consistent & incliner le plan & un angle ((3) supérieur a I’'angle
critique de démarrage (0.) déterminé auparavant afin d’obtenir un écoule-
ment de la pate. L’inclinaison du plan est réalisée par I'intermédiaire d’un
vérin électrique qui nous permet de contrdler la vitesse d’inclinaison. Nous
pouvons ainsi fixer le temps nécessaire & I'obtention de 1'angle final. Celui-ci
est réduit au maximum (& 2 s) afin de réduire la phase d’écoulement tran-
sitoire intervenant au début de 1’écoulement au cours du passage de (f3;) a
(). Ces écoulements sont alors filmés a I’aide d’une caméra numérique haute
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Fi1G. 5.4 — Plan incliné instrumenté utilisé pour les mesures dynamiques

résolution avec une prise de 24 images par seconde. La durée des films est
limitée & une dizaine de secondes & cause d’un probléme de mémoire tampon
qui n’a pas pu étre résolu. L’analyse des films ainsi réalisés nous donne accés
a I’évolution de la vitesse surfacique et de ’épaisseur au cours du temps. En
effet, le déplacement des lignes verticales d’une grille laser sous incidence ra-
sante nous permet, via des relations géométriques, de remonter & ’épaisseur
de notre matériau en écoulement. Lorsque le matériau passe sur une ligne,
celle-ci ce déplace horizontalement, donc par calcul du déplacement entre sa
position initiale (Fig. 5.5 a)) et sa position finale (Fig. 5.5 b)) la hauteur est
calculée. Nous suivons I’évolution de la hauteur tout au long de ’écoulement
par l'intermédiaire des cinq lignes verticales, ce qui limite ces mesures aux
cing positions de ces lignes et non a ’ensemble du matériau. Par ailleurs, les
mesures des vitesses surfaciques sont obtenues par une technique PIV (Par-
ticule Image Velocimetry), qui réalise une autocorrélation entre deux images
successives. Cette technique nécessite 'utilisation de marqueurs a la surface
du matériau. Notre choix s’est porté sur des graines de colza (Fig. 5.5).
Celles-ci sont, en effet, de couleur noire ce qui présente l'intérét d’obtenir
un bon contraste avec la pate de ciment blanc. De plus, leur faible densité
font qu’elles ne perturbent pas 1’écoulement et qu’elles restent en surface
tout au long de celui-ci. L’analyse des vitesses peut se faire sur I’ensemble
du matériau, contrairement aux mesures de hauteurs. Mais, afin de réduire
le temps de calcul, nous limitons cette analyse & des lignes verticales proches
des lignes de la grille laser. De cette fagon, nous obtenons des valeurs de
vitesses surfaciques et de hauteurs pour une méme zone que nous pouvons
relier entre elles. Du fait du déplacement de la grille laser en fonction de la
hauteur, il n’est pas possible de calculer la vitesse pour exactement la méme
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position. En effet, ce calcul ne peut se réaliser que pour une position fixe.
Il faudrait alors repérer la position de la grille laser & chaque pas de temps
et réaliser autant de calcul de vitesses surfaciques. Une description plus dé-
taillée du plan incliné et des techniques d’analyse utilisées est donnée dans
I’annexe C.

marqueurs

sens de 1'écoulement

position initiale de la grille

déplacement horizontal

Fi1Gc. 5.5 — Images du film enregistrées par la caméra numérique haute ré-
solution. a) Visualisation de la grille laser dans sa position initiale (avant
le début de ’écoulement) et des marqueurs en surface de la pate de ciment.
b) Visualisation du déplacement de la grille laser une fois ’écoulement ter-
mine.
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Nous effectuons des essais pour trois temps de repos différents (30 s,
3 min et 10 min) et pour chaque temps de repos a différents angles, supé-
rieurs aux angles critiques (f3.) déterminés auparavant. Ceux-ci sont mesurés
a I'aide du méme inclinométre digital que pour les mesures statiques avec
une précision de 0,1°.

Les mesures de vitesses surfaciques sont réalisées sur toute la largeur de la
fenétre de mesure (Fig. 5.6). Par conséquent, nous avons accés a l'ensemble
du champ de vitesse surfacique. Cette derniére passe par un maximum, puis
diminue progressivement. De plus, nous remarquons que cette vitesse n’est
pas homogeéne sur toute la largeur de I’écoulement. Il existe, en effet, une zone
ou la vitesse est nulle sur les bords du fait que I’écoulement n’occupe pas
toute la largeur du plan. Mais, méme dans la partie ol la pate s’écoule, les
mesures indiquent que la vitesse reste plus faible sur les co6tés par rapport au
centre, compte tenu des effets de bords. Nous sommes dans une configuration
d’écoulement tridimensionnel.

Fi1G. 5.6 — Vitesses surfaciques obtenues aprés un temps de repos de 30 s
pour un angle de 12,9°. Evolution de la vitesse au cours du temps sur toute
la largeur de la fenétre de mesure.

Les mesures de hauteurs, quant & elles, ne sont accessibles que sur la lar-
geur des lignes verticales de la grille laser. C’est pourquoi, contrairement aux
mesures sur les vitesses, nous avons des valeurs homogénes sur la zone d’ana-
lyse (Fig. 5.7). Par contre, nous obtenons une représentation sous forme de
paliers qui est moins homogéne que celle des vitesses surfaciques. En effet, les
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hauteurs sont mesurées avec une précision d’un pixel® et les valeurs obtenues
restent proportionnelles & un nombre entier de pixels. Par conséquent, il ne
peut y avoir de valeurs entre deux valeurs entiéres de pixel. Le comportement
observé est similaire & celui de la vitesse surfacique, avec un passage par un
maximum et une décroissance progressive par la suite. Nous reviendrons sur
ce point dans la suite de ce chapitre.

F1G. 5.7 — Hauteurs obtenues aprés un temps de repos de 30 s pour un angle
de 12,9°. Evolution de la hauteur au cours du temps sur toute la largeur de
la ligne de la grille laser.

Aprés observation de ces résultats, il semble judicieux de réduire la zone
d’analyse afin de nous affranchir des effets de bords et avoir ainsi des va-
leurs proches d’un écoulement bidimensionnel plus simple & analyser. Pour
ce faire, nous choisissons une zone centrale réduite (Fig. 5.8), dans laquelle les
mesures de vitesses surfaciques et de hauteurs restent homogénes (Fig. 5.9).

Ainsi, dans la zone d’analyse 1’écoulement peut étre considéré bidimen-
sionnel. Néanmoins, les points de mesures présentent, tout de méme, une
légere dispersion, c’est pourquoi il est nécessaire d’homogénéiser toutes ces
données (Fig. 5.9). Pour ce faire, une courbe continue est calculée en réa-
lisant une moyenne sur un nombre défini de points adjacents. Cela nous
permet d’obtenir des valeurs de hauteurs entre les paliers correspondant a

!Dans notre cas, 1 pizel équivaut & environ 0,76 mm.
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Fi1G. 5.9 — Hauteurs et vitesses surfaciques obtenues aprés un temps de repos
de 80 s pour un angle de 12,9°. Fvolution de la hauteur et de la vitesse
surfacique au cours du temps sur toute la zone d’analyse réduite.

des valeurs entiéres de pixel. En ce qui concerne les vitesses surfaciques, nous
obtenons une courbe moyenne mieux définie.

Nous avons souligné précédemment que les mesures des hauteurs et des
vitesses surfaciques ne sont pas réalisées exactement au méme endroit, ce
qui entraine un léger décalage temporel. Pour effectuer ce recalage, nous
supposons que la vitesse maximale correspond & la hauteur maximale. Cette
supposition se justifie par le fait que, dans ce type d’écoulement, la gravité
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Fi1G. 5.10 — Hauteurs et vitesses surfaciques obtenues aprés un temps de
repos de 30 s pour un angle de 12,9°. Evolution de la hauteur et de la vitesse
surfacique au cours du temps en représentation bidimensionnelle. Les points
représentent les mesures directes, alors que les lignes continues correspondent
aux valeurs moyennes.

est la force motrice. Par conséquent, une épaisseur de matériau plus impor-
tante correspond a une masse plus élevée et donc a une vitesse plus rapide.
Finalement, pour chaque ligne de la grille laser les maxima des hauteurs et
des vitesses sont placés arbitrairement & un temps de référence égal a 1 s.

5.2 Analyse des résultats

5.2.1 Mesures statiques

Les mesures des angles critiques de démarrage nous permettent de cal-
culer les contraintes critiques (Fig. 5.11), comme nous ’avons décrit au cha-
pitre 1, en utilisant la formule :

T, = pghsin 3, (5.1)

avec :

— masse volumique : p = 2015 g/I

— épaisseur : h = 8 mm

— accélération de la pesanteur : g = 9,81 m.s™2

Nous observons une évolution linéaire des contraintes critiques en fonc-
tion des temps de repos préalables. L.’augmentation continue de ces contraintes
critiques montre le phénoméne de structuration de la pate de ciment au repos.
Elles varient ainsi de 15 Pa, pour le temps de repos le plus court, a 55 Pa,
pour celui le plus long. Cette premiére valeur est en accord avec celles déter-
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Fi1G. 5.11 — Contraintes critiques de démarrage tracées en fonction des temps
de repos préalables.

minées par IRM et par rhéométrie classique et pourrait étre assimilée & un
seuil de contrainte traditionnel.

5.2.2 Mesures dynamiques

Les mesures expérimentales des hauteurs et des vitesses surfaciques sont
tracées en fonction du temps (Fig. 5.13). L’évolution générale de toutes les
courbes est similaire avec une croissance rapide jusqu’a un maximum suivie
par une décroissance progressive. Cela prouve que nous observons le pas-
sage d'un front, plus épais, suivi d’'une trainée avec moins de matiére. Ce
phénomeéne est confirmé par la détermination des vitesses et des hauteurs
a différentes positions dans I’écoulement, au niveau des lignes de la grille
laser (Fig. 5.12). Le front se propage tout au long de ’écoulement, sans que
I’épaisseur de celui-ci ne change. Par contre, la vitesse, quant a elle, décroit
jusqu’a atteindre prés du tiers de sa valeur initiale. L’écoulement apparait
ici beaucoup plus complexe qu’on aurait pu le supposer.

Néanmoins, certaines différences apparaissent entre I’évolution des hau-
teurs et des vitesses. En effet, le maximum de ces derniéres dépend de 'angle
d’inclinaison appliqué. Plus cet angle est grand, plus la vitesse passe par un
maximum élevé. Ceci est cohérent avec la géométrie de 1’écoulement qui
impose que la contrainte appliquée est proportionnelle au sinus de l'angle
d’inclinaison. Dans cette configuration, nous obtenons une vitesse d’autant
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F1G. 5.12 — Hauteurs et vitesses surfaciques obtenues aprés un temps de
repos de 30 s pour un angle de 12,9°. Evolution de la hauteur et de la vitesse
surfacique au cours du temps pour les différentes positions des lignes de la
grille laser.

plus importante que la contrainte appliquée est grande. Nous remarquons
aussi que les vitesses finales tendent toutes vers une méme limite quel que
soit I’angle. Un comportement similaire & celui-ci devrait étre retrouvé sur
I’évolution des hauteurs. Mais, I'influence de ’angle d’inclinaison sur 1’épais-
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seur maximale est moins marquée. En effet, cette hauteur semble étre iden-
tique pour tous les écoulements, méme si 'angle d’inclinaison le plus grand
entraine ’épaisseur la plus faible. Nous remarquons aussi, pour les angles
de 10,9 et 13,8°, un comportement non continu sur la fin de ’écoulement.
Cela ne correspond pas au comportement réel, mais est dii & un probléme de
traitement des données qui ne peut étre résolu.

Ensuite, les évolutions des vitesses surfaciques (Fig. 5.14) et des épais-
seurs (Fig. 5.15) sont tracées en fonction du temps pour différents temps
de repos préalables. Les comparaisons sont effectuées pour un méme angle
d’inclinaison (# = 15°). Malheureusement pour le temps de repos de 30 s
nous n’avons pas de mesures pour cet angle. C’est pourquoi nous choisissons
les angles les plus proches, I'un inférieur (6 = 13,9°) et l'autre supérieur
(6 =17"). Bien que la comparaison ne soit pas évidente du fait des différents
angles d’inclinaisons, il semble néanmoins que le temps de repos n’influence
pas le démarrage de I’écoulement. En effet, les vitesses surfaciques présentent
des maxima du méme ordre de grandeur et tendent toutes vers une méme
valeur limite finale. Des vitesses légérement plus faibles sont tout de méme
atteintes lorsque le temps de repos augmente. En ce qui concerne I’évolution
des épaisseurs, ces différences diminuent.

Nous avons vu au chapitre 1 qu’il est possible de déterminer la courbe
d’écoulement du matériau & partir de mesures expérimentales sur plan in-
cliné. Pour ce faire, nous définissons :

— le gradient de vitesse apparent par

. %
Yapp = s;zrf (52)
— la contrainte apparente par
Tapp = pghsin 3 (5.3)

Le rhéogramme apparent est alors tracé pour deux instants distincts de
I’écoulement : aprés 1 s ce qui correspond au déplacement du front et apreés
5 s afin de travailler sur un écoulement établi. Ces courbes sont alors com-
parées au rhéogramme apparent obtenu dans la géométrie de Couette en
entrefer mince et au rhéogramme local calculé directement & partir des pro-
fils de vitesse (Fig. 5.16). Nous rappelons que le premier est mesuré aprés
un temps de repos de 60 s a partir de la fin du précisaillement et que le
deuxiéme indique le comportement réel du matériau. Nous remarquons que
les mesures aprés 1 s sont en accord avec les données locales alors qu’aprés
5 s d’écoulement elles correspondent aux mesures en entrefer mince.

Il était attendu d’obtenir une assez bonne correspondance entre les essais
en entrefer mince et I’écoulement sur plan incliné aprés 5 s. En effet, il est
raisonnable de penser que dans ce cas les configurations sont proches. Du
fait de la diminution de I’épaisseur au cours du temps, 1’écoulement sur plan
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F1G. 5.13 — Mesures dynamiques effectuées sur plan incliné par analyse du
film d’écoulement, pour un temps de repos de 30 s et pour différents angles
d’inclinaison (B > ). a) Mesures des hauteurs. b) Mesures des vitesses

surfaciques.

incliné s’effectue, & cet instant, avec une faible hauteur, correspondant &
un entrefer mince. De plus, nous pouvons supposer qu'un régime établi est
atteint pour ces deux géométries. En revanche, il est plus remarquable que le
déplacement du front soit en parfait accord avec le rhéogramme local. Il ne
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Fic. 5.15 — Comparaison des hauteurs en fonction du temps pour différents
temps de repos.

faut, néanmoins, pas négliger les incertitudes liées a la technique de mesure
des hauteurs, qui pourraient étre a l’origine de cette parfaite correspondance.
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F1G. 5.16 — Rhéogramme apparent déterminé par des mesures de plan incliné
pour un temps de repos de 30 s, aprés 1 et 5 s d’écoulement. Comparaison
avec celui obtenu en entrefer mince dans une géométrie de Couette aprés un
temps de repos de 60 s et avec le rhéogramme local déterminé directement a
partir des mesures IRM.

L’influence du temps de repos sur les rhéogrammes apparents (Fig. 5.17)
n’est pas nette, comme le laissaient supposer les comparaisons des vitesses
surfaciques et des épaisseurs. En effet, nous retrouvons le comportement
précédent quel que soit le temps de repos préalable que nous avons laissé.

A partir des définitions de la contrainte et du gradient de cisaillement
apparents, il est aisé d’obtenir la viscosité apparente :

2 .
Tapp  h°sinf
= - = — 5.4
napp Yapp Vsur f ( )

oll h représente ’épaisseur du matériau.

Néanmoins, nous savons que les mesures des hauteurs ne sont pas précises
et conduisent & des valeurs identiques pour tous les essais réalisés. Or, la
représentation du rapport de la vitesse surfacique sur le sinus de l'angle
d’inclinaison correspond & l'inverse de la viscosité apparente a un facteur
prés. Comme nous avons une meilleure précision sur les mesures de vitesses
surfaciques, nous préférons donc ce rapport a la viscosité apparente.

Une courbe maitresse est atteinte pour un temps de repos de 30 s (Fig. 5.18),
ce qui caractérise un méme comportement quel que soit le niveau de contrainte
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FiG. 5.17 — Rhéogrammes apparents déterminés par des mesures de plan
incliné pour des temps de repos de 30 s, 3 et 10 min, aprés 1 et 5 s d’écoule-
ment. Comparaison avec celui obtenu en entrefer mince dans une géométrie
de Couette aprés un temps de repos de 60 s et avec le rhéogramme local
déterminé directement a partir des mesures IRM.

appliquée. Mais, ce qui est plus remarquable, c’est que cette courbe maitresse
est conservée aprés des temps de repos plus long (Fig. 5.19).

5.3 Conclusion

Le plan incliné se révéle comme un outil de caractérisation performant
et pratique. Les essais statiques mettent en évidence le caractére thixotrope
du coulis de ciment par 'intermédiaire de mesures simples d’angles de dé-
marrage. Le fait que cet angle augmente avec le temps de repos caractérise
un phénoméne de structuration du matériau s’opérant au cours du temps.
Malgré les incertitudes quant & la détermination précise du début de I’écou-
lement, nous retrouvons une contrainte critique, pour des temps de repos
courts, proche de celle obtenue par les essais IRM. Grace aux essais dyna-
miques nous avons acces a ’évolution des vitesses surfaciques et des épais-
seurs au cours de I’écoulement. Nous observons alors des écoulements carac-
térisés par la propagation d’un front suivi par une zone plus homogéne. Les
rhéogrammes apparents tracés a partir de ces mesures sont en accord avec
ceux obtenus par les autres techniques rhéométriques décrites précédemment.
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Tepos.






Chapitre 6

Modélisation et simulations

L es résultats, obtenus dans les chapitres précédents, montrent que les
modéles de fluides & seuil simple ne permettent pas de décrire le com-
portement du matériau "modéle". D’une part, les effets transitoires ne sont
pas pris en compte par ces lois de comportement. D’autre part, la rupture de
pente observée sur les profils de vitesse apparait comme un phénoméne nou-
veau qu’il faut prendre en considération. C’est pourquoi, une modélisation
de la thixotropie, issue de ces observations, a été développée.

Tout d’abord, nous nous attachons a décrire complétement le modéle, re-
latif & un comportement thixotrope, que nous utilisons. Ensuite, aprés avoir
déterminés tous les parameétres nécessaires, des simulations sont effectuées
dans les mémes configurations que les essais expérimentaux. Une compa-
raison des calculs et des mesures directes est alors réalisée pour vérifier la
validité du modele.

6.1 Description du modéle

De nombreux modeéles |9, 20, 23, 27, 41, 61, 113, 117|, plus ou moins
sophistiqués, décrivant les propriétés de thixotropie ont été développés au
cours des derniéres années. Mewis [82], puis Barnes [15] ont fait une revue
générale, non exhaustive, des différents modéles utilisés. Plus récemment, une
revue plus compléte de la modélisation a été réalisée par Mujumdar et. al
[85].

Cheng et Evans [28] suggérent une forme mathématique générale de
I’équation de I’état structurel d’un matériau thixotrope :

T =AY (6.1)

— =F(A9) (6.2)
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La seconde équation représente I’évolution du paramétre structurel A\, qui
est a relier a I’état de flocculation du matériau.

Des observations similaires, telles que la rupture de pente sur les profils
de vitesse mesurés en IRM et la bifurcation de viscosité, ont été faites sur des
suspensions de bentonite, de laponite, de silice et des émulsions, comme la
mayonnaise [35]. A partir de ces résultats, Coussot et al. [33] ont développé
un modéle décrivant le comportement thixotrope, puis celui-ci a été validé
par Roussel et al. [102] sur différents matériaux thixotropes.

Cette loi de comportement repose sur des considérations simples et ba-
siques. Un fluide est, en effet, caractérisé par au moins une viscosité appa-
rente 7 = 7/4. Dans le cas d’'un comportement thixotrope, cette viscosité
apparente va dépendre de ’état structurel interne du matériau, décrit par
I'intermédiaire de la variable A [15, 82]. Le modéle s’écrit alors de fagon trés
simple :

7 =n(\)7 (6.3)

Néanmoins, pour compléter le modéle, une équation cinétique, décrivant
I’évolution temporelle de A, est nécessaire. De maniére trés simple, on consi-
dére que cette évolution est égale a la différence entre un taux de structura-
tion lié & la nature du matériau, et un taux de déstructuration proportionnel
au cisaillement engendré par ’écoulement |15, 82].

Ainsi, en reprenant ces idées simples et basiques, le modéle s’exprime de
la maniére suivante :

n(A) = no(1+A") (6.4)
d\ 1 .
il a\y (6.5)

ol 1o représente la viscosité du matériau dans son état complétement
déstructuré, c’est a dire quand A = 0, 6 correspond & un temps caractéris-
tique de structuration lié aux propriétés intrinséques du matériau étudié, n
et a sont des parameétres sans dimension controlant respectivement la visco-
sité globale du matériau et 'influence de la déstructuration sur la structure
interne.

L’un des avantages de ce modéle réside dans le fait qu’il ne posséde pas
de contrainte seuil. Par conséquent, les problémes de discontinuité, engen-
drés par la frontiére solide-liquide a partir des modéles & seuil, disparaissent
au cours des simulations. Avec ce modéle, en effet, le matériau s’écoule par-
tout et tout le temps. Néanmoins, la région définie normalement par une
contrainte seuil correspond simplement & la zone ou la viscosité apparente
tend vers I'infini au cours du temps. Donc, ce modéle, sans seuil d’écoulement
explicite, décrit des écoulements apparemment similaires a ceux obtenus avec
des modéles de fluides & seuil habituellement utilisés.
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6.1.1 Ecoulements homogénes

Nous commencons par la description des écoulements homogeénes, c’est &
dire les écoulements ou 7, ¥ et A ne dépendent que du temps.

6.1.1.1 Reégime stationnaire

En régime stationnaire nous avons d\/dt = 0, ce qui, & partir des équa-
tions 6.4 et 6.5, nous permet d’écrire :

=1+ (%‘W)n]v (6.6)

Afin de caractériser I’évolution de cette équation, nous calculons sa déri-

vée :
n
:zl_; =m(1+0-n(5)") (6.7)

Nous distinguons trois cas a partir de cette derniére équation :

— n < 1: ce cas correspond & un fluide sans contrainte seuil, caractérisé
par une évolution monotone de la loi de comportement (dr/d¥ > 0).

—n = 1 : ce cas conduit & un fluide de Bingham ayant pour loi de
comportement 7 = 19/(af) + no7.

—mn > 1 : ce cas prend en compte une évolution non monotone de la
loi de comportement, la dérivée dr/d¥ pouvant prendre a la fois des
valeurs positives et négatives.

Les deux premiers cas ne présentent pas d’intérét particulier, ¢’est pour-
quoi nous considérons dans la suite de cette étude que n > 1. Le comporte-
ment non monotone nous permet de définir un gradient de vitesse critique
(4c) de sorte que la loi de comportement soit croissante pour ¥ > 4. et
décroissante sinon. Ainsi pour dr/d% = 0 nous avons :

. _ Kk
76_049

ot k = (n—1)1/". Ce gradient de vitesse critique est & associer 4 un état
structurel critique A\, = 1/k et & une contrainte critique :

(6.8)

7o = (3e) = (= )e (6.9)

n—1
Il devient alors intéressant de normaliser la contrainte et le gradient de
vitesse par leurs valeurs critiques respectives. Les équations constitutives du
modéle sont alors réécrites en termes de contrainte et gradient de vitesse
adimensionnés, avec respectivement 7' = 7/7. et I' = 4/4.. De plus, le temps
adimensionné est défini par : t* =¢/6.

T:nfl

(14 AT (6.10)

n
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dA
— =1—-kAT 6.11
dt* ( )
Ces équations vont nous servir a décrire le régime transitoire jusqu’a 1’ob-
tention du régime stationnaire, soit dans le cas oul la contrainte est imposée,

soit dans le cas ol la vitesse est imposée.

6.1.1.2 Régime transitoire sous contrainte imposée

Nous considérons maintenant le cas ol une contrainte (adimensionnée)
constante Ty est imposée au fluide. Nous supposons que ’état structurel du
matériau a Uinstant ¢* = 0 est défini par A(t = 0) = \g. Sous ces conditions,
I’équation 6.10 s’écrit :

n—1

T = (140 (6.12)

Et en introduisant la valeur de I' ainsi définie dans ’équation 6.11 on
obtient :

d/\zl_knTo A — ) (6.13)
dt* n—11+ A"

La résolution de cette équation différentielle permet donc d’avoir accés
au gradient de vitesse adimensionné I'" a tout instant.

Une analyse simple de la fonction f(A) permet de mieux comprendre
le comportement du fluide. Le minimum de la fonction f est atteint pour
A = A. = 1/k et la valeur correspondante vaut 1 — Ty. Si Ty < 1 (contrainte
appliquée inférieure a contrainte critique), f(A) devient positive et tend vers
1 quand A — o0, ce qui signifie que A croit et tend vers l'infini. Donc, la
viscosité tend elle-aussi vers l'infini et le fluide finalement s’arréte de s’écouler
(Fig. 6.1). Si Tp > 1, (contrainte appliquée supérieure & contrainte critique)
f(X) posséde alors deux racines, A; et A2 (A1 < A2), qui dépendent de la
valeur de Tp. Mais, ces racines ne peuvent étre calculées analytiquement,
excepté pour des valeurs spécifiques de n. Dans le cas ot Ao < Ao(Tp),
I’écoulement tend vers un état établi. Dans le cas contraire, il tend vers
I’arrét.

6.1.1.3 Régime transitoire sous vitesse imposée

Nous considérons le cas ot un gradient de vitesse constant (I'g > 1)
est appliqué. Comme précédemment, le paramétre de structure est fixé a la
valeur \g & l'instant ¢ = 0. Les équations 6.10 et 6.11 s’écrivent alors :

T:n—l

——(1+ A"y (6.14)
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FiG. 6.1 — Diagramme de phase pour le parametre de structure du modele
(pour n = 2). Evolution de X en fonction de \ pour différentes valeurs de la
contrainte adimensionnée appliquée.

dA

dt*

L’évolution du paramétre de structure se déduit directement de cette
derniére équation :

=1— kAT (6.15)

A(tY) = iTo + (/\0 - k'—)\o) exp(—kAot") (6.16)

Le cas I'g < 1 ne peut pas étre traité de la méme maniére, compte tenu
du fait que I'état stationnaire correspond & un écoulement instable. Cette
instabilité conduit a une localisation de I’écoulement pouvant intervenir de
fagon imprévisible dans le temps. La solution de ce probléme réside dans la
connaissance compléte et exacte de la distribution du champs de contrainte
au sein du matériau.

6.1.2 Ecoulements non homogénes

En pratique comme nous ’avons vu dans les chapitres précédents, la
distribution du champ de contrainte n’est jamais parfaitement uniforme dans
les différentes géométries utilisées en rhéométrie. Or cette hétérogénéité joue
un réle prépondérant dans le développement des instabilités de 1’écoulement
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et nous nous devons de la prendre en compte. Nous présentons ici les deux
cas que nous avons utilisés dans nos expériences, c’est a dire la géométrie a
cylindres coaxiaux et le plan incliné. Maintenant, 7, 4 et A s’expriment en
fonction du temps et de ’espace.

6.1.2.1 Géomeétrie de Couette
Généralités

Dans cette configuration, le champ de contrainte est connu tant que les
effets inertiels sont négligeables et que la surface libre reste horizontale. La
contrainte locale a la distance r du ’axe de rotation est donné par :

_ C
T om2h
ou C est le couple appliqué sur le cylindre intérieur et h la hauteur du
cylindre intérieur (le fluide étudié étant en contact avec toute cette hau-
teur dans nos expériences). Nous définissons la contrainte adimensionnelle
en fonction de la distance adimensionnelle R = r/r. :

(6.17)

T(R)=_ = (ﬂf — R (6.18)

r

ol 7. est le rayon critique caractérisant la position de l'interface entre
la zone en écoulement et celle immobile. Il est associé au couple C pour le
lequel la contrainte critique est atteinte :

/| C
c= 1
" 2mhT, (6.19)

De cette facon, nous définissons les rayons intérieur et extérieur adimen-
sionnels respectivement par R; = r;/r. et Re = 1¢ /7.

De plus, le gradient de vitesse, dans cette géométrie, est fonction de la
vitesse tangentielle vy :

-2 () o2

et s’exprime de fagcon adimensionnelle par :

e d e ) oz

o V = vy /1A, est la vitesse tangentielle adimensionnelle.

Dans la suite, nous considérons que seul le cylindre intérieur peut étre en
rotation, le cylindre extérieur restant fixe. De plus, les effets de glissements
aux parois sont négligés.
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Application d’un couple

Dans un premier temps, nous considérons ’application d’un couple constant
caractérisé par un champ de contrainte initial T'(R). De plus, I’état struc-
turel & linstant ¢ = 0 est fixé & A(t = 0) = A\g(R). Ainsi, I’évolution de ce
paramétre de structure a toute distance R est donnée par ’équation 6.13
dans laquelle Tj est remplacé par T'(R) :

dA knT A kEnR™2 )\
dr _ | _ knT(R) _ kB (6.22)
dt* n—1 1+A\" n—114+ A"
A partir de ’équation 6.12, dans laquelle T} est remplacé par T(R), nous
calculons le gradient de vitesse adimensionné I" :

n T(R) n R7?

I'(R) = = 6.23
(F) n—11+X n—11+)\" ( )
La vitesse de rotation adimensionnée €2 est définie par :
1 [TeA
Q= / Y ar (6.24)
PYC T r
Soit avec les variables adimensionnelles :
R R
eI e n 1 dR
QO = —_dR = — 6.25
/Ri R g n—11+XR)" R3 ( )

Nous supposons maintenant que I’état initial du matériau est une fonc-
tion croissante de R : A\o(R). Un état comme celui-ci est réguliérement ob-
tenu aprés un précisaillement suffisamment long, pouvant étre suivi d’un
temps de repos. Pour chaque position R nous pouvons calculer la valeur
critique A\o(T'(R)), c’est & dire la deuxiéme racine de la fonction f, qui est
une fonction décroissante de R. Sous ces conditions 1’écoulement tend vers
un état stationnaire dans une région en contact avec le cylindre intérieur
ot A\g(R) < X2(T'(R)) et tend vers l'arrét partout ailleurs. Bien entendu, si
Mo(Ri) > Xo(T(R;)) le cylindre intérieur va s’arréter de tourner. En consé-
quence de quoi, les courbes des vitesses de rotation en fonction des couples
appliqués sont identiques a celles obtenues dans le cas homogéne. En ef-
fet, lorsque le couple est supérieur a la valeur critique, correspondant &
M(R;) = M(T(R;)), un état stationnaire d’écoulement peut étre atteint
et lorsque le couple est inférieur a cette valeur critique le cylindre intérieur
arréte sa rotation. Cependant, dans notre cas, comme le couple tend vers
sa valeur critique, ’épaisseur € de la zone cisaillée décroit et le gradient de
cisaillement dans cette zone tend vers une valeur finie, supérieure ou égale &
.. De I'équation 6.25, nous déduisons que la vitesse de rotation s’exprime
approximativement sous la forme : ne/(n—1)(1+A (T(R;))) R3 et doit tendre
vers zéro vu que le couple s’approche de la valeur critique. Mais, en pratique,
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la zone ou le fluide est cisaillé avec un régime laminaire ne peut pas tendre
vers zéro du fait de la taille des particules et de la rugosité des parois. A ce
stade, il devient compliqué de comprendre ce qui peut exactement se passer
si la zone cisaillée devient du méme ordre de grandeur que la taille de la ru-
gosité ou de la taille des particules. L’hypothése de milieu continu est alors
mise en défaut.

Notons que si la contrainte critique (T' = 1) est atteinte a l'intérieur
de l'entrefer pour une distance R* et si A\g(R*) < A, alors le gradient de
cisaillement critique 4. est forcément atteint par le fluide a Uinterface (R*)
entre la zone cisaillée et celle non cisaillée dans 1’état stationnaire. Cela peut
arriver, en particulier, dans le cas ou 'entrefer est suffisamment large lors-
qu’un précisaillement & vitesse ou a couple imposé conduit & un écoulement
totalement développé dans ’entrefer.

Application d’une vitesse de rotation

Considérons maintenant le cas ot une vitesse de rotation constante (£2)
est appliquée. Nous devons alors décrire en détail I’évolution des profils de
vitesse au cours du temps, qui peuvent étre directement déduit du champ
de gradient de vitesse en fonction du temps. Maintenant, le rayon critique
défini en fonction du couple appliqué dans I’équation 6.19 dépend du temps
& travers les couples instantanés. En prenant en compte ce changement, nous
pouvons exprimer la vitesse de rotation pour tout rayon r par une procédure
identique a celle de 1’équation 6.25 :

w(r) 9 / Te n 1 dr
Q(r) = =r(t —_— 6.26
(r) Ye ()r n—11+ 773 (6.26)

L’équation 6.26, en prenant r = r;, permet de relier la vitesse de rotation

au couple instantané, par I'intermédiaire de r2(¢), qui peut étre introduit
dans I’équation constitutive pour tout temps et toute position pour obtenir :

O\ re 1
2 _n n - —
r (1 o ) 1+ )/r SO dr = kXQ (6.27)

L’équation 6.27, associée & des conditions initiales, nous permet d’obtenir
les variations de A(r,t), et par conséquent nous déduisons le couple & partir
de I’équation 6.19, et 4(r,t) de 6.20 et 6.26.

6.1.2.2 Géométrie du plan incliné

Dans cette configuration, la contrainte au sein du matériau pour toute
distance y perpendiculaire au plan vaut :

7(y) = pg(h —y)sin 3 (6.28)
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ol p est la masse volumique du matériau, g 'accélération de la pesanteur,
h Vépaisseur du matériau et 8 'angle d’inclinaison du plan. La contrainte
adimensionnée est définie en fonction de I’épaisseur adimensionnée Y :

T  h-y
Te h —y.(8)

ou h — y. correspond a la position de I'interface entre la partie cisaillée,
proche de la paroi, et celle non cisaillée dans laquelle le matériau se déplace
en écoulement bouchon. Cette épaisseur est & associer a 'angle d’inclinaison
du plan pour lequel la contrainte est obtenue :

T(Y) = Y (6.29)

Te
pgsin 3

Le gradient de vitesse est défini dans cette géométrie en fonction de la
vitesse v, :

h—ye = (6.30)

Ovg
y = — 6.31
=%, (6.31)
et peut étre défini sous forme adimensionnelle par :
0 ov
I'=-—_=—— 6.32
T oy (632

ou V =w;/4:.(h — y.) est la vitesse adimensionnelle.

Cette expérience correspond a des essais en contrainte imposée dans le
cas ol la seule force motrice est la gravité. Cette condition est vérifiée lors-
qu’un angle (3 est imposé, conduisant & un champ de contrainte T'(Y"). L’état
structurel du matériau a U'instant ¢ = 0 est fixé a A\(t = 0) = Ao(Y"). Ainsi,
I’évolution de ce paramétre de structure a toute distance Y est donnée par
I’équation 6.13 dans laquelle Tj est remplacé par T'(Y) :

dA EnT(Y) A knY A
-1 A/ =1 — 6.33
dt* n—1 14 A» n—114 A" ( )
A partir de Péquation 6.12, dans laquelle Tp est remplacé par T(Y), nous
calculons le gradient de vitesse adimensionné I" :

r(Y) = n T() _n Y
n—114+A" n—-114+X\"
L’état initial du matériau est maintenant supposé étre une fonction dé-
croissante de Y : A\g(Y). Celui-ci est réguliérement obtenu en versant le ma-
tériau, préalablement cisaillé suivi d’un temps de repos éventuel, & la surface
d’un plan horizontal. Pour chaque position Y nous pouvons calculer la va-
leur critique A2(7T'(Y')), c’est & dire la deuxiéme racine de la fonction f, qui
est une fonction croissante de Y. Sous ces conditions I’écoulement tend vers
un état stationnaire dans une région en contact avec la surface du plan ou

(6.34)
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M(Y) < X2(T(Y)) et tend vers un écoulement bouchon partout ailleurs, si
I’on fait 'hypothése que I’épaisseur de matériau reste constante au cours du
temps. Bien entendu, si \g(h/h—y.) > A2(h/h—y.) P'écoulement va s’arréter.

Notons que si la contrainte critique (7' = 1) est atteinte a l'intérieur
de D’épaisseur pour une distance Y* et si A\g(Y™*) < A, alors le gradient de
cisaillement critique . est forcément atteint par le fluide a 'interface (Y*)
entre la zone cisaillée et celle non cisaillée dans 1’état stationnaire. Cela peut
arriver, en particulier, dans le cas ol ’épaisseur est suffisamment importante
et pour 'application d’un angle d’inclinaison supérieur a l’angle critique de
démarrage.

6.1.3 Simulations

Dans la suite de ce travail, les simulations sont réalisées par un calcul de
différences finies & I'aide d’un schéma explicite. Les itérations sont a la fois
spatiales et temporelles. Le calcul du champ de vitesse, en régime permanent
et en régime transitoire, est réalisé dans les deux géométries de I'étude. Le
maillage spatial (taille de la maille dr et nombre de mailles N, pour la
géométrie de Couette et taille de maille dy et nombre de mailles N, pour le
plan incliné) ainsi que les pas de temps (dt) sont ajustés de fagon & assurer
la convergence du schéma numérique [102].

6.1.3.1 Géomeétrie de Couette

Pour la géométrie de Couette, nous fixons les conditions initiales et aux
limites. Celles-ci englobent le couple ou la vitesse de rotation (suivant ’essai)
appliqués et bien entendu l'état structurel initial Ag(R). Nous supposons que
I’écoulement est bidimensionnel et axisymétrique. De plus, un éventuel glis-
sement est négligé, le matériau en contact avec le cylindre extérieur prend
une vitesse nulle et, au contact du cylindre intérieur, la vitesse de rotation
qui est soit appliquée soit résultante.

Vitesse de rotation imposée

Dans le cas d’une vitesse de rotation imposée w(r;), le calcul débute par
celui de la contrainte adimensionnée via 1’équation 6.26, qui s’écrit sous la
forme :

wri)n—11 1

T(T): . "9 re
feo o [ ameyedr

Dans laquelle on remplace l'intégrale par la somme discréte suivante :

N,

1
2.7 + (Aa)n(ri)?

i=1
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Cela nous permet alors de calculer le gradient de vitesse dans tout ’en-
trefer par ’équation 6.23 :

n T(r) .
n—11+ ()

y(r) =
Puis la contrainte, en se référant a la définition du modeéle (eq. 6.4) :

n

7(r) = Ty ——

La vitesse tangentielle est, quant & elle, calculée numériquement par a

(eq. 6.20) :
. . Vg ri . .
™) = wlet) + (L 45

Ces calculs sont alors répétés pour chaque pas de temps afin d’obtenir
le régime transitoire. L’état structurel du matériau est calculé dans tout
I’entrefer & chaque pas de temps par l'intermédiaire de ’équation 6.27 dans
laquelle on substitue :

dx AT = A()
dt dt
Contrainte imposée

Dans le cas d'une contrainte imposée 7(7;), la contrainte adimensionnée
se calcule directement & partir de sa définition :

1) = % = o) ()’

Te r

Cela nous permet alors de calculer le gradient de vitesse dans tout ’en-
trefer par I’équation 6.23 :

. _on T(r) .
W)= 1T n(r) e

La vitesse tangentielle est alors déterminée de la méme maniére que dans
le cas d’une vitesse de rotation imposée.

L’état structurel du matériau, comme précédemment, est calculé dans
tout 'entrefer & chaque pas de temps.

Les deux techniques décrites précédemment nous permettent de suivre
I’évolution temporelle du couple, de la vitesse de rotation, des profils de vi-
tesse que nous comparons aux mesures expérimentales. Il nous est aussi pos-
sible de simuler numériquement des rhéogrammes apparents par application
successives de contraintes croissantes puis décroissantes. L’état structurel ob-
tenu a la fin d’un palier de contrainte est considéré comme étant 1’état initial
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pour le palier de contrainte suivant. A partir des champs de contrainte et de
vitesse obtenus nous utilisons alors les mémes hypothéses que celles faites
par le rhéométre pour le calcul de la contrainte et du gradient de vitesse
apparents.

6.1.3.2 Plan incliné

Le cas du plan incliné, quant & lui, est traité de maniére simplifiée. En
effet, les effets de bords ainsi que la tension superficielle sont négligés dans
cette modélisation. En fait, le calcul est réalisé suivant deux dimensions ot
seule la conservation du volume est prise en compte. Ces approximations, qui
semblent trés éloignées de la réalité, correspondent & ce que nous obtenons
dans la zone d’analyse définie dans le chapitre précédent. Sinon, le principe
de calcul est identique a celui de la géométrie de Couette. En effet, nous
fixons I'angle d’inclinaison et ’état structurel initial A\g(y) et la condition
d’adhérence se traduit par une vitesse nulle a la paroi.

Le champ de contrainte est alors déduit directement & partir de sa défi-
nition dans cette géométrie :

7(y) = pg(h — y)sin 3

Puis, le gradient de vitesse est donné par :

(y)
no(1+A"(y))
Et enfin la vitesse, 4 un instant ¢, pour une position 3**! est déduite de
la vitesse & la position y* par :

Y(y) =

oVy Vvitl _yi
dy  dy

L’état structurel du matériau, comme pour la configuration de Couette,
est obtenu par discrétisation de I’équation 6.33.

Ces simulations nous permettent de suivre 1’évolution temporelle de la
vitesse surfacique, de I’épaisseur et de I'allongement du matériau. Ces deux
derniéres grandeurs sont obtenues en utilisant une vitesse débitante moyenne,
permettant le calcul de I'allongement moyen pour chaque pas de temps, et
la conservation du volume, nous donnant accés & la variation de 1’épaisseur
provoquée par l'allongement moyen.

6.2 Comparaison avec la rhéométrie par IRM

6.2.1 Reégime permanent

Dans un premier temps, nous nous intéressons aux profils de vitesse obte-
nus pour le régime permanent défini au chapitre 3. La solution la plus simple,
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résultant de la description du modéle réalisée auparavant, consiste a tracer
la courbe maitresse V(R) (Fig. 6.2). Pour ce faire, nous utilisons les rayons
et le gradient de vitesse critiques déterminés au chapitre 3. Finalement, cette
courbe est définie & partir de ’équation 6.23 qui est intégrée pour obtenir la
vitesse adimensionnelle :

n 1 -3
V(R) = —"_R /R | HR)\—H(R)dR (6.35)

L’état structurel du matériau est, quant & lui, calculé par résolution de

I’équation différentielle :

kn

A"(R) — —

AMR)+1=0 (6.36)

Cette derniére découle de I’équation 6.22, qui dans le cas du régime per-
manent est égale a zéro (d\/dt* = 0).

Finalement, seul le paramétre n intervient dans ces deux équations,
les autres (. et 7.) sont obtenus expérimentalement. Par conséquent, n
est déterminé en ajustant I’équation théorique aux données expérimentales
(Fig. 6.2). La meilleure concordance est obtenue pour n = 1, 22. Néanmoins,
pour les trois vitesses de rotation particuliéres (30,9; 41,2 et 61,8 trs/min),
pour lesquelles nous avions déja constaté au chapitre 3 des écarts dus a la
fabrication, un décalage plus marqué est, ici aussi, notable.

Ve/rcyCl
T ——— . ] Q (trs/min)
Tl 1+ 103
0.1 \‘{; |« 206
S B ] 30,9
779,58 etn=1,22 . ], 41.2
1 51,5
0,01 N1 < 61,8
\E 72,1
“l e 824
1E-3 L— ' ' '
0,80 0,85 090 095 1,00

r/r

C

F1G. 6.2 — Courbe maitresse tracée & partir des profils de vitesse obtenus apres
80 s d’écoulement. Application du modéle pour déterminer le paramétre n.
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L’obtention du paramétre n nous permet maintenant de calculer les pro-
fils de vitesse pour le régime permanent. Dans ce cas, le probléme réside
dans la définition du régime permanent car normalement celui-ci est obtenu
aprés un nombre infini d’itérations. D’un point de vue pratique il est néces-
saire de se fixer un critére d’arrét du calcul. C’est pourquoi nous définissons
comme temps de calcul "suffisamment long" un temps de calcul pour lequel
la différence entre deux profils consécutifs est inférieure a 1%.

Nous obtenons des profils théoriques (Fig. 6.3) trés proches des valeurs
expérimentales. Néanmoins, des différences plus marquées sont présentes
pour les trois vitesses de rotation qui s’écartaient de la courbe maitresse.
Ces trois profils ont, en effet, une allure générale différente avec une pente
plus accentuée par rapport aux autres. Par conséquent, I’écart sur la courbe
maitresse peut étre expliqué par un comportement différent, relatif a la fa-
brication de la pate, et non plus seulement par les incertitudes liées aux
mesures.

V, (m.s'l)

0,30 ——

[ Q (trs/min) |

0525 ™ 10 3 N

0’20 ° 20,6 i

30,9 |

0,15 v 412 A

51,5 1

0,10 < 618

0,05 721

AN « 824 |

N " a . is WO, i el
770,042 0,045 0,048 0,051 0,054 0,057

r (m)

Fi1G. 6.3 — Comparaison des profils de vitesse théoriques et expérimentauc.
Les paramétres utilisés étant : v, = 9,5 sTletn=1,22.

Finalement, 'analyse du régime permanent nous permet I’obtention du
paramétre n du modéle. A partir de ce dernier, nous déduisons k = 0, 289 et
Ae = 3,459 qui ne dépendent que de n. La viscosité ng = 0,269 Pa.s étant
calculée, quant a elle, a partir de I’équation 6.9, qui met en jeu la contrainte
(7e = 14,2 Pa) et le gradient de cisaillement (4. = 9,5 s~1) critique en plus
de n.
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6.2.2 Reégime transitoire

Le régime transitoire permet de caler le temps caractéristique de struc-
turation du matériau 6, dernier paramétre inconnu du modéle, et, par consé-
quent, le paramétre « par l'intermédiaire de ’équation 6.8. Pour cela nous
utilisons I’évolution de la vitesse au cours du temps pour différentes posi-
tions dans ’entrefer. Nous utilisons les vitesses de rotation ou ’accord entre
la théorie et les expériences, pour le régime permanent, est le meilleur c’est
a dire pour 20,6 (Fig. 6.4), 51,5 (Fig. 6.5) et 72,1 trs/min (Fig. 6.6).

V, (ms)
0,1 . . .
r (m)
0,0422
0,04279
0,04337
0,01} 0,04396
; 0,04455
0,04513
1E-3 Lo

FIG. 6.4 — Evolution de la vitesse tangentielle en fonction du temps pour dif-
férentes positions dans 'entrefer. Comparaison des mesures expérimentales
pour une vitesse de rotation de 20,6 trs/min et du modeéle avec n = 1,22,
0=0,15s et 4. = 9,5 s L.

D’une maniére générale, nous distinguons deux zones présentes pour les
trois vitesses de rotation. Les valeurs théoriques correspondent aux mesures
expérimentales sur les premiers instants de I’écoulement, c’est a dire jusqu’a
la fin du régime permanent que nous avons défini. Par la suite, le vieillis-
sement devient prépondérant et le modéle ne prend pas en compte cette
évolution. C’est pourquoi nous assistons & une divergence entre la théorie et
les mesures.

Tout d’abord, d’un point de vue qualitatif le modéle prévoit une évolution
similaire aux mesures. A partir d’une position particuliére dans I’entrefer,
nous observons une bifurcation de comportement : la vitesse tangentielle
tend vers 'arrét a partir de cette position alors qu’au dela de celle-ci elle tend
vers un état stable. Par la suite, nous vérifions quantitativement que cette
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F1G. 6.5 — Evolution de la vitesse tangentielle en fonction du temps pour dif-
férentes positions dans Uentrefer. Comparaison des mesures expérimentales
pour une vitesse de rotation de 51,5 trs/min et du modéle avec n = 1,22,
0=0,15s et 4. =9,5 s L.

position est prédite correctement par ’application du modéle en utilisant un
temps caractéristique de structuration 8 = 0,15 s conduisant & a = 0, 203.

Nous avons maintenant a notre disposition I’ensemble des paramétres de
la loi de comportement. L’évolution du couple au cours du temps est alors
calculée & partir du modéle afin d’étre comparée aux mesures expérimentales
(Fig. 6.7). Les valeurs théoriques présentent toutes un comportement simi-
laire, avec une croissance rapide du couple sur les premiers instants suivie
d’une décroissance lente jusqu’a la stabilisation de I’écoulement. La diffé-
rence avec les mesures expérimentales est nette, mais le modéle ne prend pas
en compte le vieillissement du matériau qui est responsable de cette évolu-
tion particuliére. Néanmoins, le point le plus important réside dans le fait que
les valeurs théoriques sont largement inférieures aux mesures expérimentales,
mémes sur les premiers instants de I’écoulement o1 le vieillissement n’est pas
prédominant. L’origine de ce probléme provient, certainement, des incerti-
tudes sur la détermination de la viscosité (ng) & partir des valeurs du gradient
de vitesse critique. En effet, la viscosité varie entre 0,227 et 0,332 Pa.s en
tenant compte des erreurs sur le gradient de vitesse. Ces écarts sont suffi-
samment importants pour influencer le calcul de I’évolution du couple dans
les proportions que nous observons. Malgré cela, il nous semble préférable de
continuer avec un jeu unique de parameétres.
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FIG. 6.6 — Evolution de la vitesse tangentielle en fonction du temps pour dif-
férentes positions dans Uentrefer. Comparaison des mesures expérimentales
pour une vitesse de rotation de 82,4 trs/min et du modéle avec n = 1,22,
0=0,155 et 4. =9,5 s L.

Finalement, 'analyse des profils de vitesse en régime permanent et tran-
sitoire nous permet de déterminer tous les paramétres régissant le modéle.
Nous avons maintenant & notre disposition une loi de comportement com-
pléte qui va nous servir de point de départ pour des comparaisons avec les
autres techniques de mesure utilisées dans cette étude, méme si certaines
limites sont apparues au cours des simulations. Cela doit nous permettre de
vérifier ou de trouver une méthode d’analyse pour des essais macroscopiques
tels que la rhéométrie ou I’écoulement sur plan incliné.

6.3 Comparaison avec la rhéométrie classique

Dans le chapitre 4, nous avons vu que les essais classiques de rhéométrie
sont susceptibles de favoriser des erreurs conduisant & une mauvaise inter-
prétation des mesures. En nous basant sur le modéle et la connaissance des
paramétres le régissant, nous effectuons tout d’abord une vérification de la
validité de ce modéle. Puis, nous tentons de trouver une méthode permettant
de retrouver ces paramétres.

Dans un premier temps, nous nous plagons dans le cas simplifié des écou-
lements homogénes stationnaires. Il est raisonnable de penser que ces hypo-
théses sont respectées dans des conditions d’entrefer mince, pour des valeurs
de vitesses élevées obtenues aprés 1’établissement de 1’écoulement. Nous pou-
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F1G. 6.7 — Evolution du couple en fonction du temps pour différentes vitesses
de rotation imposées. a) Données expérimentales. b) Données théoriques.

vons alors appliquer I’équation 6.6 aux rhéogrammes apparents déterminés
de maniéres différentes (Fig. 6.8). Le modéle suit un comportement analogue
a celui obtenu en entrefer mince. L’écart entre la théorie et les mesures, dans
ce cas, s’accroit pour les gradients de vitesse faibles. Ceci confirme donc
la validité de nos hypothéses. En paralléle, I'utilisation d’un entrefer large,
avec ou sans rugosité, conduit a des erreurs importantes, comme nous ’avons
expliqué auparavant.
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F1G. 6.8 — Comparaison des rhéogrammes apparents obtenus dans différentes
configurations avec le modéle. Les parameéetres utilisés dans ce cas sont : ng =
0,269 Pa.s, n=1,22, « = 0,203 et 8 = 0,15 s.

Nous appliquons, maintenant, ce méme modéle au rhéogramme déterminé
localement a partir des profils de vitesse (Fig. 6.9). En effet, cette courbe
d’écoulement, représentant le comportement réel du matériau, est en accord
avec le modeéle, malgré la dispersion des points de mesures. Ainsi les mesures
locales nous permettent de vérifier que la loi sous sa forme macroscopique
simplifiée correspond au comportement réel du matériau en écoulement. Les
hypothéses simplificatrices que nous avons faites sont donc valables dans ce
cas.

Il est par conséquent possible de déterminer le comportement rhéologique
de la pate de ciment a partir d’essais macroscopiques, a condition de respecter
les hypothéses d’entrefer mince et d’avoir atteint le régime établi en chaque
point de mesure. Mais ces conditions sont, le plus souvent, obtenues pour
des vitesses de rotations élevées. Finalement, ’ajustement de 1’équation 6.6
sur les données expérimentales peut ce faire en faisant varier seulement trois
paramétres : n, 1o et le produit af. De plus, ces derniers permettent le calcul
de 7. par l'intermédiaire de I’équation 6.8 et de 7. via ’équation 6.9. Dans
ce cas, seuls les paramétres a et 6 ne sont pas obtenus distinctement.

Nous terminons cette analyse par la comparaison du rhéogramme, obtenu
en entrefer large avec des parois rugueuses, et celui calculé par simulation
(F'ig. 6.10). Pour ce faire, nous appliquons les mémes conditions expérimen-
tales, c’est a dire une montée suivie d’une descente de paliers de contrainte.
L’état structurel obtenu & la fin de I'application d’une contrainte est pris
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Fi1G. 6.9 — Comparaison du rhéogramme local avec le modéle. Les parameétres
utilisés dans ce cas sont : ng = 0,269 Pa.s, n = 1,22, a = 0,203 et
0= 0,15 s.

comme état de départ pour 'application de la contrainte suivante. De plus,
les contraintes et gradients de vitesse apparents sont déterminés & partir des
formules introduites dans le rhéométre.

Le modeéle n’est, bien str, pas capable de prédire les oscillations du départ
mais d’un point de vue qualitatif, les rhéogrammes présentent des similitudes
intéressantes. Un démarrage brusque de I’écoulement intervient apreés 'appli-
cation d’une contrainte particuliére dans les deux cas. Cette phase est alors
suivie par une zone d’écoulement ol les courbes de montée et de descente
se confondent. La boucle d’hysteresis est néanmoins plus importante avec la
simulation. En revanche, d’un point de vue quantitatif, une différence no-
table apparait. En effet, pour une méme contrainte appliquée, les valeurs des
gradients de vitesse apparents calculées sont plus de deux fois supérieures
a celles mesurées expérimentalement. Cela est & relier a I'observation déja
faite sur I’évolution du couple en fonction du temps. Il semble donc que les
incertitudes sur le gradient de vitesse critique soient aussi responsables de
I’écart observé sur le calcul du rhéogramme apparent.

6.4 Comparaison avec le plan incliné

Avant de comparer les simulations aux données expérimentales, nous tes-
tons cette modélisation simplifiée d’écoulements bidimensionnels sur plan
incliné. Pour ce faire, nous faisons varier I'ensemble des paramétres (angles
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F1G. 6.10 — Comparaison entre la théorie et l’expérience pour le rhéogramme
obtenu en entrefer large avec la géométrie rugueuse. Simulation réalisée a
partir des paramétres : ng = 0,269 Pa.s, n = 1,22, o = 0,203, § = 0,15 s,
Te = 14,2 Pa et 5. = 9,5 s71).

d’inclinaison 3 et état structurel initial ) afin de controler le sens physique
des résultats. Puis, nous essayons de 'appliquer aux mesures dynamiques et
statiques.

6.4.1 Veérification de la modélisation

Pour la vérification du modéle, nous nous plagons dans une configuration
proche de celle des essais expérimentaux. Nous fixons, en effet, 1’épaisseur
de départ & 8 mm en faisant varier les angles d’inclinaison entre 2,5° et 25°.
Pour chaque angle, I’état structurel initial est défini par une valeur uniforme
comprise entre 0,01 et 10000. Le temps de I’écoulement est ajusté pour cor-
respondre a la durée moyenne d’un essai, c’est a dire 10 s.

L’évolution de la vitesse surfacique en fonction du temps correspond a ce
que nous avons observé expérimentalement (Fig. 6.11). Quel que soit I’état
structurel de départ, plus ’angle d’inclinaison est grand et plus le niveau
de vitesse atteint est élevé. Par ailleurs, la physionomie de I’écoulement évo-
lue suivant I’état de structuration initial du matériau. Si celui-ci est faible
(Ao = 0,01), nous obtenons une vitesse surfacique continiiment décroissante
au cours du temps. Le fait de partir d’'un état plus structuré (A\g = 10 et
Ao = 100) entraine 'apparition d’une phase stationnaire sur les premiers
instants, suivie par un pic de vitesse pour finalement tendre vers 'arrét. Le
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fait de partir d’un état de plus en plus structuré allonge la durée du régime
établi tout en diminuant sa valeur absolue et le pic de vitesse est d’autant
plus marqué. Cela traduit les observations faites par Huynh et al. [63, 64]
sur la présence d’un temps de retard, s’accentuant avec ’état structurel du
matériau, avant le démarrage de I’écoulement. Enfin, pour un état initial
trés grand (Ag = 1000), il n’y a plus d’écoulement. En outre, pour un niveau
de structure fixé les vitesses surfaciques semblent tendre toutes vers un état
final identique.
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FIG. 6.11 — Evolution de la vitesse surfacique en fonction du temps pour
différents angles d’inclinaison. a) Etat structurel initial Ao = 0,01. b) Etat
structurel initial \g = 10. ¢) Etat structurel initial \g = 100. d) Etat struc-
turel initial Ao = 1000.

L’évolution de I'épaisseur de 1’écoulement au cours du temps, pour des
conditions identiques & celles des vitesses surfaciques (Fig. 6.12), confirment
les observations précédentes. Quel que soit ’état initial du matériau, nous
obtenons une décroissance progressive de 1’épaisseur. De plus, cette diminu-
tion commence aprés des temps caractéristiques dépendant de la structure
du matériau, confirmant ainsi 'effet retard. Le pic de vitesse surfacique se
traduit, quant & lui, par un passage brusque d’une décroissance lente & une
diminution trés rapide. Par contre, I’épaisseur finale est différente en fonction
de 'angle d’inclinaison pour un état de départ donné.
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FIG. 6.12 — Evolution de Uépaisseur en fonction du temps pour différents
angles d’inclinaison. a) Etat structurel initial Ao = 0,01. b) Etat structurel
initial Ao = 10. ¢) Etat structurel initial Ay = 100. d) Etat structurel initial
Ao = 1000.

Maintenant, nous vérifions I'influence de I’état structurel de départ sur
la vitesse surfacique (F'ig. 6.13) et I'épaisseur (F'ig. 6.14). En ce qui concerne
les vitesses surfaciques, le comportement est conforme a ce qui est observé
auparavant. En effet, nous observons une décroissance, avec ou sans pic de
vitesse, tendant vers un état final identique quel que soit la structure initiale
du matériau. De plus, le début du pic de vitesse, pour un état donné, se
décale suivant I’angle d’inclinaison. Plus ce dernier est élevé, plus le départ
est rapide.

En ce qui concerne I’évolution de I’épaisseur, une observation similaire est
vérifiée. La décroissance brusque est retardée quand 1’état structurel initial
s’accroit. En revanche, nous observons que I'épaisseur finale tend vers une
valeur identique pour un angle d’inclinaison donné.

Finalement, les simulations représentent le comportement physique at-
tendu. Pour un état structurel initial donné, les vitesses surfaciques prennent
des valeurs plus élevées lorsque ’angle d’inclinaison augmente et tendent vers
une valeur finale unique. L’épaisseur suit le comportement de la vitesse surfa-
cique et tend vers une valeur finale identique dépendant de ’angle d’inclinai-
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FIG. 6.13 — Evolution de la vitesse surfacique en fonction du temps pour
différents états structurel initiauz. a) Pour un angle d’inclinaison 3 = 10°.
b) Pour un angle d’inclinaison § = 15°. ¢) Pour un angle d’inclinaison
B =20°". d) Pour un angle d’inclinaison 3 = 25°.

son. Par ailleurs, le temps de démarrage retardé suivant 1’état de structure du
matériau est pris en compte par ces calculs. Ce modéle est, a priori, adapté
a I’étude d’écoulements de fluides thixotropes sur plan incliné, & condition
que les hypothéses de départ soient respectées expérimentalement.

6.4.2 Application aux données expérimentales

Nous tentons, maintenant, d’appliquer le modéle aux résultats expéri-
mentaux obtenus sur plan incliné. Tout d’abord, nous nous intéressons aux
essais dynamiques en comparant les résultats du chapitre précédent aux si-
mulations. Puis les essais statiques sont analysés pour obtenir une vérification
du modéle.

6.4.2.1 Mesures dynamiques

Au chapitre précédent, nous soulignons le fait que 1’écoulement est com-
plexe & cause du phénomeéne de propagation d’un front. Or nous venons de



6.4 Comparaison avec le plan incliné 155
h (m) h (m)
0,01 v : ‘ ‘ 0,01 ¢ : ‘ :
0,008 ¢ ] 0,008 ; ]
» »
0,006 ] 0.01 0,006 ] 0.01
0,004 i (1”1 0,004 i ‘1)’1
—10 —10
100 100
0.002¢ 1——1000 0.002¢ 1—— 1000
p=10° p=1s°
1E3 001 0,1 0 1E3 001 0,1 10
t(s) a) t(s) b)
h (m) h (m)
0,01 g T T T 0,01 g
0,008 ¢ — 0,008 —
0,006 £ ] * ’ »
X — 001 0,006 {— o
0,004 F q (1)’1 0,004 F ] 0,1
1
—10 —10
L 1 100 100
0,002 1000 0,002 1 1000
10000
p=20° p =250 10000
1E-3 0,01 0,1 10 l]é-3 0,61 0‘,1 lb
ts) o) ts)  d)

F1G. 6.14 — Evolution de lépaisseur en fonction du temps pour différents
états structurel initiauz. a) Pour un angle d’inclinaison 3 = 10°. b) Pour un
angle d’inclinaison 3 = 15°. ¢) Pour un angle d’inclinaison 3 = 20°. d) Pour
un angle d’inclinaison = 25°.

constater que les simulations, dans cette configuration simple, ne prévoient
pas un tel comportement. Nous pouvons, néanmoins, supposer qu’aprés le
passage du front I’écoulement s’établit de maniére plus homogéne. C’est
pourquoi nous considérons que cette phase d’écoulement correspond mieux
A ce que prévoient les calculs.

Avant de réaliser les simulations, il faut définir les conditions initiales du
matériau. En effet, tous les essais débutent aprés un temps de repos, le plus
court étant de 30 s. Il faut, par conséquent calculer le paramétre de structure
correspondant & cet état. L’équation cinétique du modéle permet d’obtenir
ces informations. Un temps de repos se caractérise par un gradient de vitesse
nul, 'équation 6.5 se réduit alors a :

dx 1
— = 6.37
dat 6 ( )

Nous pouvons alors déterminer 1’évolution de A en fonction du temps.
En supposant que I’état obtenu & la fin du malaxage correspond & un état

complétement déstructuré caractérisé par une valeur nulle, il vient :
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NORE (6.38)

Ainsi, I’état structurel initial est calculé pour chaque temps de repos
préalable (Tab. 6.1).

| trep (5) | 30 | 180 | 600 |
| Ao [ 200 ] 1200 | 4000 |

TAB. 6.1 — Etat structurel initial \g atteint aprés des temps de repos de 30,
180 et 600 s.

Nous partons donc de ces conditions initiales afin de réaliser les simu-
lations. Cela nous permet de tracer ’évolution des vitesses surfaciques au
cours du temps et de les comparer aux mesures expérimentales (Fig. 6.15).
Nous observons un comportement similaire caractérisé par une décroissance
progressive de la vitesse. Par contre, le niveau atteint par les valeurs numé-
riques est trés inférieur & celui des données expérimentales. De plus, pour les
plus petits angles d’inclinaison, nous n’obtenons pas d’écoulement significatif
a partir du modeéle. En fait, tout se passe comme si I’état structurel initial
du matériau était trop élevé. Il convient alors d’ajuster cet état afin d’avoir
des vitesses du méme ordre de grandeur que les essais.
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FIG. 6.15 — Evolution des vitesses surfaciques au cours du temps. a) Mesures

expérimentales. b) Simulations réalisées & partir des paramétres du modéle,
U’épaisseur de départ valant 8 mm et Ao = 200.

L’ajustement du paramétre de structure initial s’effectue en se calant sur
la vitesse maximale mesurée expérimentalement avec ’angle d’inclinaison
le plus élevé (Fig. 6.16). Un comportement similaire est obtenu entre les
expériences et les simulations caractérisé par une décroissance progressive
de la vitesse. Néanmoins, il subsiste des différences non négligeables. En
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effet, les courbes théoriques présentent des maxima de vitesse inférieurs &
ceux obtenus expérimentalement. Cela peut s’expliquer par le fait que le
modéle ne prévoit pas de passage de front, mais une diminution progressive
de I’épaisseur. De plus, les vitesses théoriques tendent rapidement vers zéro,
alors que les expériences montrent une cinétique plus lente.

-1 a1
V_; (mms ) a) V. (mms”) b)
220 ;
200
1sob- L\ B(®) 200F %, =25 B()
160 —10,0 1801 1 —100
140L ——109 }f‘g l — 109
120t NN 12,2 ol Il 12,2
100F | N —129 100k —129
80 o 13,8 20 \\ 13,8
60 F S —— 139 601 \ — 139
40 TR 17,0 40 17,0
s ;
20t 249 20F —249
0 ’ o —— S

0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10

12 12

t(s) t(s)

FIG. 6.16 — Evolution des vitesses surfaciques au cours du temps. a) Mesures
expérimentales. b) Simulations réalisées a partir des parametres du modéle,
U’épaisseur de départ valant 8 mm et A\g = 25.

Ces observations se confirment lorsque nous essayons de représenter la
courbe maitresse (Fig. 6.17). Malgré les différences notables, nous retrouvons
une courbe unique par ’application du modéle. Ainsi cette courbe maitresse
correspond aux propriétés en écoulement du matériau.
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FIG. 6.17 — Evolution du rapport des vitesses surfaciques sur le sinus de
Uangle d’inclinaison au cours du temps. a) Mesures expérimentales. b) Si-
mulations réalisées a partir des parameétres du modeéle, ’épaisseur de départ
valant 8 mm et \g = 25.
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Il n’est donc pas possible de faire correspondre & la fois la cinétique et
les valeurs absolues des vitesses surfaciques. Les simplifications faites dans
les simulations ne permettent pas de prévoir un écoulement qui est en réalité
plus complexe. Malgré cela, le comportement général est qualitativement
bien représenté par la loi de comportement.

6.4.2.2 Mesures statiques

L’évolution de la cinétique de structuration est, en fait, décrite par les
essais statiques. Nous avons accés grace a ces mesures aux seuils d’écoulement
apreés différents temps de repos. Supposons qu’a l'instant initial le matériau,
placé sur le plan incliné, soit caractérisé par un état structurel uniforme Ag.
Pour \g > 1, la contrainte critique 7.(A\g), correspond a la deuxiéme racine
du membre de droite de I’équation 6.5, dans laquelle I'expression du gradient
de vitesse, tirée des équations 6.3 et 6.4, est introduite :

770(1 + )‘8) ~ mAn*1

(o) = T2
7e(0) alXo af’ 0

Soit en introduisant la définition de I’état de structure en fonction du
temps de repos préalable (eq. 6.38) :

(6.39)

g 1ty
el(trep) = 2 (— + =2 (6.40)
rep

A partir de cette équation, nous calculons I’évolution de la contrainte cri-
tique en fonction du temps de repos préalable (Fig. 6.18 a)). L'utilisation des
paramétres déterminés auparavant conduit a une courbe théorique différente
des mesures expérimentales. La pente de la courbe expérimentale, dépen-
dant de 'exposant n, est inférieure & celle du modéle. De plus, les valeurs
des contraintes critiques calculées sont supérieures a celles déterminées expé-
rimentalement. En fait, tout se passe comme si la cinétique de structuration
prévue par le modéle était trop rapide. Cela est confirmé par I'ajustement
des paramétres du modéle aux mesures. Nous obtenons, en effet, un temps
caractéristique de structuration 6 plus élevé dans ce cas. L’exposant n prend
lui aussi une valeur un peu supérieure a celle déterminée auparavant. Un
écart nettement plus important est atteint sur le rapport ny/a. Par consé-
quent, il semble donc que ce modéle ne puisse pas représenter correctement
a la fois la structuration au repos et les propriétés en écoulement de la pate
de ciment.

En fait, une structuration linéaire du matériau au cours du temps ap-
parait éloignée de la réalité. Il est en effet raisonnable de supposer que le
matériau puisse se structurer rapidement sur les premiers instants et que
sa cinétique ralentisse au fur et & mesure que son état de structure change.
De plus, le phénoméne de vieillissement n’est pas pris en compte dans ce
modéle. L’introduction de ces phénoménes dans le modéle est possible, mais



6.5 Conclusion 159

T 1((I)“Oa) a) T (Pa) b)
o données expérimentales 100 . !
8 R 80E @ données expérimentales
modéle modsle
60 > 60 ®
40 > 40 e
(] (]
L) 373
20 oy 20 oy
[ [
(] L]
10 100 1000 10 100 1000
(s) t., (s

rep rep

F1G. 6.18 — Contraintes critiques de démarrage tracées en fonction des temps
de repos préalables. a) Comparaison avec le modéle calculé a partir des para-
metres : ng = 0,269 Pa.s, a = 0,203, 0 = 0,15 s et n = 1,22 b) Ajustement
du modéle, les paramétres déterminés sont : ng/a = 11,54 Pa.s, = 2,39 s
etn=1,36.

cela entrainerait ’adjonction de nouveaux paramétres, ce qui le rendrait plus
complexe.

6.5 Conclusion

A partir des observations expérimentales faites dans différentes géomeé-
tries et sur plusieurs matériaux, un modéle de thixotropie est développé. Il
repose sur des considérations simples : le comportement en écoulement du
matériau est controlé par sa viscosité dépendant elle méme de 1’état struc-
turel du fluide. L’un des avantages de ce modéle réside dans le fait qu’il ne
posséde pas de contrainte seuil. Par conséquent, les problémes de disconti-
nuité, engendrés par la frontiére solide-liquide & partir des modéles a seuil,
disparaissent au cours des simulations. Avec ce modéle, en effet, le matériau
s’écoule partout et tout le temps. Néanmoins, la région définie normalement
par une contrainte seuil correspond simplement & la zone ou la viscosité
apparente tend vers l'infini au cours du temps. Donc, ce modéle, sans seuil
d’écoulement explicite, décrit des écoulements apparemment similaires & ceux
obtenus avec des modéles de fluides & seuil habituellement utilisés.

La rupture de pente sur les profils de vitesse mesurés par IRM est prise en
compte par ce modéle. En effet, cette transition abrupte de comportement
correspond tout & fait a la divergence de viscosité sur laquelle est basé le
modéle. L’analyse des profils de vitesse en régime permanent et transitoire
permet de déterminer ’ensemble des paramétres du modéle. Les simulations
décrivent parfaitement ces deux régimes tant que l'effet du vieillissement
n’est pas prépondérant. Il apparait néanmoins un décalage important entre
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les calculs théoriques et les mesures expérimentales de ’évolution du couple
en fonction du temps. L’origine de ce probléme provient, en fait, des incer-
titudes sur la détermination de la viscosité & partir des valeurs du gradient
de vitesse critique. Les écarts engendrés sont suffisamment importants pour
influencer le calcul dans les proportions que nous observons.

En supposant que le régime établi est atteint en chaque point des rhéo-
grammes, nous vérifions que les paramétres déterminés localement permettent
de retrouver ce comportement. Cela nous indique qu’il est ainsi possible de
retrouver certains des paramétres par des mesures classiques. Néanmoins, ces
mesures doivent étre complétées afin d’avoir accés aux parameétres régissant
le régime transitoire. Par contre, sur la simulation du rhéogramme apparent,
réalisée directement & partir du modéle, nous rencontrons le probléme déja
observé sur ’évolution du couple en fonction du temps.

Enfin, analyse des écoulements réalisés sur plan incliné est effectuée a
partir de simulations simplifiées d’écoulement bidimensionnels. Mais, compte
tenu de la complexité de ’écoulement, des différences notables apparaissent.
Néanmoins, ces simulations nous permettent de retrouver des résultats qua-
litatifs proches de ceux observés expérimentalement. De plus, la détermina-
tion des contraintes critiques de démarrage en fonction du temps de repos
préalable nous donne accés a la cinétique de structuration de la pate de
ciment. Ainsi, nous observons que la cinétique linéaire introduite dans le
modéle s’avére trop simple pour caractériser réellement le comportement du
matériau. Cela peut s’expliquer par le fait que le modéle ne prenne pas en
considération l'effet du vieillissement. De plus, il est raisonnable de suppo-
ser que, méme sans effet de vieillissement, la structuration n’est pas linéaire
au cours du temps. En effet, comme cela a été observé sur des suspensions
de bentonite, il existe une structuration rapide sur les premiers instants qui
ralentie au fur et & mesure que le matériau se structure. L’une des solutions
consiste & introduire dans le modéle une cinétique dépendant de 1’état struc-
turel du matériau. Cela se fait facilement, mais le probléme majeur réside
dans le fait qu’un nouveau paramétre est alors ajouté, rendant plus complexe
le modéle.
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Les pates de ciment sont généralement considérées comme des fluides &
seuil, dont la viscosité dépend du gradient de vitesse. Elles peuvent alors
présenter des comportements rhéofluidifiant ou rhéoépaississant suivant la
nature des constituants. Pour des raisons pratiques, les modéles les plus cou-
ramment employés pour décrire leur comportement sont ceux de Bingham
et de Herschel-Bulkley en raison du faible nombre de paramétres nécessaires
a leur utilisation.

Au cours de ce travail nous abordons la caractérisation des propriétés
rhéologiques, et plus particuliérement la thixotropie, d’une pate de ciment
"modele". L’approche choisie consiste & réaliser des essais croisés a 1’aide
de plusieurs techniques dans des géométries différentes afin de déterminer le
comportement le plus complet possible.

Les essais expérimentaux montrent que la pate de ciment posséde un
comportement différent de celui des fluides a seuil simple. A ’approche d’une
contrainte critique un changement abrupt de comportement est observé. Le
matériau passe en fait brutalement d’un état solide & un état liquide, ou
inversement. Cela se traduit par une rupture de pente, & I'interface entre la
zone cisaillée et celle non cisaillée, sur les profils de vitesse mesurés locale-
ment. Ce phénomeéne est aussi mis en évidence dans le cadre des mesures de
rhéométrie classique et est présenté sous le nom de bifurcation de viscosité.
Par ailleurs, les écoulements complexes sur plan incliné en sont une autre

conséquence.

A partir de I’ensemble de ces observations, un modéle de thixotropie, qui
repose sur des idées simples et basiques, est mis en place. Il relie en fait la
contrainte de cisaillement au gradient de vitesse par l'intermédiaire d’une
viscosité. Cette derniére dépend d’un paramétre de structure dont la ciné-
tique d’évolution est régie par une seconde équation, qui prend en compte
une compétition entre les effets liés a la structuration du matériau au repos
et ceux relatifs a la déstructuration sous cisaillement. L’un des avantages de
ce modeéle réside dans le fait qu’il ne posséde pas de contrainte seuil explicite,
cette notion étant remplacée par une divergence de la viscosité vers ’'infini.
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Par conséquent, les problémes de discontinuité, engendrés par la frontiére
solide-liquide & partir des modéles a seuil, n’apparaissent pas dans nos simu-
lations.

Dans un premier temps, nous nous attachons & déterminer ’ensemble des
parameétres du modéle a partir des mesures locales. Tout d’abord, un effet de
vieillissement de la pate de ciment nous conduit & définir le régime établi a la
fin de la période ou la thixotropie prédomine. Ensuite, le gradient de vitesse
critique (9.) et la contrainte critique (7.) sont déterminés directement sur les
profils de vitesse. Cette analyse laisse, néanmoins, de la place aux incertitudes
quant a la valeur exacte du gradient de vitesse critique. La construction d’une
courbe maitresse adimensionnée nous permet alors de déterminer I’exposant
n de notre modéle de thixotropie sur ’ensemble des profils de vitesse en
régime établi. Le régime transitoire, quant & lui, nous permet de caler le
temps caractéristique de structuration 6. A chaque fois, un seul paramétre
est ajusté, ce qui limite les erreurs liées au couplage.

La concordance entre les simulations et les mesures expérimentales est
bonne, en ce qui concerne les vitesses d’écoulement. Néanmoins, un écart
important est présent entre les valeurs théoriques et celles mesurées de 1’évo-
lution du couple en fonction du temps.

Dans un second temps, nous appliquons le modéle, dont les paramétres
ont été identifiés, aux essais de rhéométrie classique et de plan incliné.

Le rhéogramme apparent, en entrefer mince, est convenablement repré-
senté par la loi simplifiée lorsque 1’on considére que le régime permanent est
atteint en chaque point. Par contre, la simulation, dans le cas de ’entrefer
large, représente qualitativement le comportement, mais des différences no-
tables apparaissent d’'un point de vue quantitatif. Les écarts observés sont a
relier & ceux de I’évolution temporelle du couple. Ainsi, en prenant certaines
précautions (entrefer mince et parois rugueuses) il est possible de déterminer
directement les paramétres du modéle (g, n et af) a partir d’essais rhéomé-
triques classiques. Néanmoins, la distinction entre « et 6 n’est pas réalisable,
nous n’avons accés qu’au produit des deux.

Les mesures dynamiques sur plan incliné sont simulées par 'intermé-
diaire d’un calcul simplifié d’écoulement bidimensionnel. Mais, compte tenu
de la complexité de I’écoulement, des différences notables apparaissent. Néan-
moins, ces simulations nous permettent de retrouver des résultats qualitatifs
proches de ceux observés expérimentalement. Par ailleurs, la détermination
des contraintes critiques de démarrage en fonction du temps de repos préa-
lable nous donne accés a la cinétique de structuration de la pate de ciment.
L’ajustement du modéle a ces mesures conduit a la détermination des pa-
rameétres n, 6 et 1y/a. Comme pour les essais de rhéométrie classique, nous
obtenons le produit de deux paramétres, qu’il n’est pas possible de distinguer.
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Finalement, il est possible de retrouver ’ensemble des paramétres du mo-
déle, sans avoir accés a des mesures locales. Des essais croisés de rhéométrie
classique et de plan incliné suffisent. En effet, & partir de mesures d’angles de
démarrage sur plan incliné, nous déterminons facilement les paramétres n, 6
et no/c. Puis, des essais au viscosimétre ou au rhéomeétre nous permettent
de déterminer la viscosité 7, celle-ci correspondant a la viscosité apparente
obtenue pour des gradients de vitesse élevés. Nous pouvons alors découpler
la viscosité ng du parameétre «, et les quatre paramétres régissant le modéle
sont obtenus.

Une procédure pratique peut ainsi étre définie. Cette technique simple,
nécessitant peu de moyens, permet non seulement de déterminer les proprié-
tés rhéologiques des pates de ciment en régime établi, mais aussi les effets
transitoires. Nous avons alors accés aux propriétés complétes du matériau.

Il convient maintenant d’appliquer ces méthodes de mesures et d’analyses
sur des matériaux "réels". Il serait intéressant, par exemple, d’étudier le
comportement de pates de ciment gris, employées couramment sur chantier.
Une validation du modéle pourrait alors étre faite.

Une amélioration du modéle peut aussi étre envisagée. En effet, la ciné-
tique linéaire introduite dans le modéle s’avére trop simple pour caractériser
réellement le comportement du matériau. Cela peut s’expliquer par le fait
que le modéle ne prenne pas en considération l'effet du vieillissement. De
plus, il est raisonnable de supposer que, méme sans effet de vieillissement,
la structuration n’est pas linéaire au cours du temps. L’introduction de ces
phénomeénes dans le modéle est réalisable. Mais en contre partie de nouveaux
paramétres vont apparaitre. En fait, il faut choisir entre un modéle simple
ne prenant pas tout a fait en compte ’ensemble des propriétés ou un modéle
plus compliqué avec de nombreux paramétres dont la détermination nécessite
plus d’essais.
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Annexe A

Fiches techniques des différents
produits utilisés

N ous présentons dans cette annexe les fiches techniques de tous les
produits utilisés au cours de cette étude. Ces données proviennent
des fabricants et/ou des distributeurs. Nous joignons, en plus, les résultats
de T'analyse du ciment blanc réalisée au Laboratoire Central des Ponts et
Chaussées (LCPC) confirmant les données du fabricant.
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A.1 Fiche technique du ciment blanc CALCIA ® uti-
lisé

Ciments Calcia
Italcementi Group

CEM 152,5 N CE CP2 NF “SB”

( Domaines d’application j

Le ciment CEM | 52,5 N CE CP2 NF " SB " est destiné
aux bétons apparents blancs ou colorés, visant

a valoriser I'architecture.

Il est également recommandé pour les parements
architectoniques ainsi que pour la maconnerie d'art.

Les performances mécaniques de ce ciment permet-
tent plusieurs traitements possibles des parements
des bétons : lavés, brossés, décapés, sablés, polis,
éclatés, grésés.

Par ailleurs, son utilisation vise une trés large
catégorie de bétons : armés, non armés, pré-
contraints, soumis a traitement thermique, coulés ” "
en place, Précautions
préfabriqués... d'emploi

[ Béton Prét a I'Emploi : environnements :
1;2a;2b1;2b2; 3 delanorme XP P 18-305.

TGV Méditerranée - Viaduc d’Avignon

[ Composition chimique du ciment j

(valeurs moyennes)

Usine clinker G 95 % o Na,0
: ;ST . .
de production GA | Gs | cs Equivalent Actif
Cruas 122 71,3 141 | 28 0 0,1

Valeurs garanties :
NF EN 197-1 F4,5
marquage CE et marque NF

NF P 15-318 marque NF <0,2
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CEM152,5 N CE CP2 NF “SB”

Caractéristiques physiques

(valeurs moyennes)

Résistances

Usine mécaniques mortier Finesse Eau pate  Début
CEN en MPa
de production N pure  de prise
1 2 28 Blaine gie?
Cruas 23 37 70 4100 @ 45 29 2H30

Valeurs garanties

NF EN 197-1 =18 =50 = 1H0O
marquage CE et marque NF

Caractéristiques complémentaires de la norme

(valeurs moyennes)

. . Chaleur Manlal?lllte Début de prise sur mortier
Usine Teinte mortier

de production| W* d'hydratation

a4lhenlig E/C:0,50 Température | Température | Température
en secondes 5°C 20°C 30°C
Cruas 93 345 = 6H30 3HO00 1H40

Régles de I'art

Eviter le sous-dosage en ciment qui altére la durabilité des bétons.

Limiter le rapport E/C qui contribue a la diminution des résistances et
a I'augmentation de la porosité.

Vérifier la compatibilité entre le ciment et les adjuvants utilisés
(rhéologie, résistances).

Ajuster la vibration du béton a sa consistance pour obtenir
une compacité maximale sans ségrégation.

Prendre toutes les dispositions pour éviter une dessiccation précoce
par temps chaud ou par vent desséchant en procédant a une cure
adaptée (paillasson, eau pulvérisée, produit de cure, etc).

Ciments Calcia

Les Technodes - BP 01

78931 Guerville cedex

Tél: 0134777800 -Fax: 0134777906
www.ciments-calcia.fr - E-mail : info@ciments-calcia.fr

Janvier 2003
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A.2 Analyses du ciment blanc réalisées au LCPC

Afin de vérifier les données du fabricant et de compléter les informations
que nous avons, des analyses sont réalisées au LCPC sur la poudre de ciment
blanc.

Les analyses chimiques confirment les informations fournies sur la fiche
technique et nous renseignent sur la composition de la poudre de ciment. La
faible teneur en oxydes de fer (0,22%), permettant les essais a 'TRM, est me-
surée. De plus, la surface spécifique (ou finesse Blaine) mesurée (4114 cm?/g)
est en bon accord avec celle donnée (4100 cm?/g). La masse volumique de la
poudre est elle aussi calculée (3,01 g/em?), ce qui nous permet de retrouver
la masse volumique de la pate de ciment blanc "modéle" (2,015g/cm?).

Les mesures de granulométrie laser sont réalisées dans 1’eau, puis dans
de 'eau adjuvantée du superplastifiant OPTIMA 100 afin de vérifier 'action
de ce polymeére sur la dispersion des particules de ciment. Dans ’eau pure
la taille des particules est de l'ordre de 100 pwm, alors que 'addition du
polymeére fait descendre la taille des particules a 50 pum, confirmant ainsi
I’effet dispersant de ce produit.

Nous donnons maintenant la composition massique de la pate de ciment
"modéle" dans le tableau suivant :

‘ composants ‘ masse (g) ‘
ciment blanc CEM I 52,5 CALCIA 2000
superplastifiant OPTIMA 100 CHRYSO 46,7
nanosilice Rhoximat RHODIA 177
eau distillée 530,3

TAB. A.1 — Composition massique de la pdte de ciment blanc "modéle”.
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LCPC]|

Laboratoire

Contral
deg Pante

et Chaussees

Paris, le 29 octobre 2002
ANALYSE CHIMIQUE ELEMENTAIRE

Section C i & Etude des Maré

ANALYSE MINERALE - LCPC Paris

DOSSIER : 149 PCM (2
ACTIVITE : 1B02]

DEMANDEUR :
* Mr JARNY - LCPC Paris.

OBJET :
Analyse chimique élémentaire d'un échantillon de ciment blanc, référence :

# Ciment CALCIA CEM 1525 N CP2"5B" (Ref PCM 522 ECH 02).
ESSAIS :

La mise en solution partielle des échantillons est effectuée par une attaque 4 'acide nitrique dilué

(HNO; au 1/50i¢me).

A.I:‘.D} aiors que ics aicaiins ma cl l\.j oni éi¢ dosés par spr
Les dosages en Ca0) et Si0, ont également éé réalisés par voie cmmlque ainsi quz les sulfures. Enfm.

Les cations (Si, Al, Ti, Fe, Mg, et Mn) ont é1¢ dosés par speciromanc d’ émnssuon alomlquc (ICP-

les chlorures et les sulfates ont é1¢ dosés par chromatographie ionique.

RESULTATS :

115 sont consignés dans le tableau ci-dessous, exprimé en pourcentage massique (%a).

I CEMI52,5NCP2Z“SB” I Méthode { Ciment Blanc
Silice soluble §i0y LCPC n*M3 20,95
Oxyde d'aluminium AlyO3 ICP-AES 4,08
Oxyde de titane TiO, ICP-AES 0.14
Oxyde ferrique FeyOg ICP-ALS 0,22
Oxyde de calcium Ca0 LCPC n*M4 65,55
Oxyde de magndsium MgO ICP-AES 0,49
Oxyde de sodium NayO SAA 0,12
Oxyde de polassium K0 SAA 0.20
Anhydride sulfurique 504 Chromatographie 2,60
Chlorures Cl Chromatographic MNéant
Soufre des sulfures S LCPC n*M8 Neéant
Résidu insolubles RI LCPC n°MI1 1,47
Perte au feu & 1000°C PAF LCPC n"M6 3.36
Oxyde de manganésc MnQ ICP-AES 0,00
Total des éléments dosés 99,18

Le Technicien supérieur Ingénicur des TPE
Chargé d’essais Responsable d’essais
7

Paris 1

Nantes 1 Hos

Marne-lu Vallée |
Intermet ¢

LAISGEC - UMR 113 LOCPOUNRS - 2
wawlepedr

171
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Résultats :
Résistances Mécaniques a 3 jours : 04/07/2002
Poids des éprouvettes : 17189 g
Flexions (Mpa): Compressions (Mpa) :
1 6,93 46,1 37,4
2 6,51 36,4 424
3 6,6 44,6 44,0
Moyenne 556 41,8
Médiane 6,60 43,2
Résistances Mécanigques a 7 jours : 08/07/2002
Poids des éprouvettes : 17184 g
Flexions (Mpa): Compressions (Mpa) :
1 7,96 52,7 52,8
2 772 52,4 55,0
3 7,56 54,6 52,7
Moyenne 775 53,4
Médiane 7,72 52,8
Résistances Mécanigues a 28 jours : 29/07/2002
Poids des éprouvettes : 17256 g
Flexions (Mpa): Compressions (Mpa) :
1 8,63 704 64,8
2 8,21 60,5 56,2
3 8,49 61,8 58,5
Moyenne 8,44 62,03
Médiane g 49 81,15
Date : 31/07/2002
Le Responsable d’Essai Jean-Frangois Bouteloup
Le Chargé d'Essais : Jean-Frangois Bouteloup
Signatures :

Kl

o
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L.C.P.C N° du Procés-Verbal DOSSIER....: 0502
B.C.C ANNEXE.. ... 1
M.D.B 05 02/ PAGE.... ... 2/3

ESSAIS DES LIANTS HYDRAULIQUES

MESURE DE LA SURFACE SPECIFIQUE

éabilimétre de Blaine t & la norme NF EN 196.6.

par le

Echantillon............ Ciment CEM /52,6 N CE CP2 NF "SB"
de Gargenville Calcia

Méthode utilisée :

1o Addba
La GEE

perméabilimétre de BLAINE (suivant la norme

Résultats de la Masse Volumigue :

Température de la salle au moment de l'essai:  20,1°C

Masse Volumique des grains : 3,01 glem®

Détermination de la finesse Blaine :

Température de la salle au moment de 'essai:  21.0 °C

1 er essai l 2éme essai
Temps en
Mesures en seconde : n*1: 8.7 856
n"2: 821 859
n*3: 825 85,2
Mayenne arithmétique des 6 mesures (en secondes) 83.8

La Surface Spécifique a été calculée avec la formule suivante :

Kx\f?x\h(cmzfg)
p T l-e  Jn

dans laguelle . K = constante de l'appareil,
e = porosité du lit,
t = temps mesuré en secondes (s),
p = masse volumigue du ciment { g/em® j,
1 = viscosité de |'air & la température de I'essai ( en poises ).

8§ =

o

spécifique calculée : 4114 cm®lg

# Valeur S calculée a 10 em®fg prés.

Date de I'essai : 21/06/2002
Le Technicien chargé de l'essai
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L.C.P.C. N° du Procés-Verbal DOSSIER : 0502
B.C.C. ANNEXE.. : 2
"M.D.B." 05 02 PAGE ...: 317

| Granulométrie au LASER I
Demandeur . 3. JARNY

Référence de |'échantillon : Ciment CEM 1/52,5 N
CE CP2 NF "SB" Calcia

Date de l'essai : 20 juin 2002
Masse volumique : 3,01 g/em’
Surface spécifique (Laser) : 2000 cmélg
Diamétre médian : 681 I
Support : eau
Défloculant : (mesure a to)
MICRON % lé % non cumulé
0 0 0,0
1 19 1.9
1,5 1.9 0.0
2 20 0,1
3 23 03
4 33 1,0
[ 4,4 1,1
8 59 1.5
12 82 23
16 1,1 29
24 16,1 50
32 229 6,8
48 36,1 13,2
64 47,3 11,2
96 67.7 204
128 91,9 24,2
192 100.0 81
GRANULOMETRIE ALl LASER
100 CEMI/52,5 SB
90 Calcia
80
70
60
# 50
40
30
20 ]
10 - ..
0 — P e " — —

0 1 15 2 3 4 6 8 12 16 24 32 48 64 96 128 192
Microns

Technicien chargé de l'essai
-2

— =
P. ROUSSEL
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LCPhC. N° du Procés-Verbal DOSSIER : 0502
B.C.C. : 3
“M.D.B.” 0502 PAGE 417
Demandeur: 5. JARNY
Reéférence de 'échantillon . Ciment CEM 1/52,5 N
CE CP2 NF "SB" Calcia
Date de I'essai: 20 juin 2002
Masse volumigue : 3,01 e/ em?
Surface spécifique (Laser) : 2249 cmig
Diamétre médian : 288 H
Support : eau
Défloculant : 06a/2ldeau Optimasan
MICRON % cumulé % non Ié
0 0 0,0
1 4.2 4.2
1,5 4.4 0,2
2 4.5 01
3 5.4 08
4 7.2 18
6 9.9 27
8 14,1 4,2
12 248 10,7
16 381 133
24 616 235
32 78,4 16,8
48 B4.4 6,0
64 96.8 12,4
96 98,9 21
128 100,0 1,1
192 100,0 0,0
GRANULOMETRIE AU LASER
100 CEMI/52,5 SB
90 Calcia
80
70
60
=250
40
30
20 .
10 | |
e e
0

0 115 2 3 4 6 8 12

16 24 32 48 64 96 128 192
Microns

Technicien chargé de l'essai

P. ROUSSEL
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LC.P.C. N* du Procés-Verbal DOSSIER : 0502
B.C.C. ANNEXE.. : 4
“M.D.B.” 05 02 PAGE ...: 517

Demandeur: 3. JARNY

Référence de I'échantillon : Ciment CEM 1/52,5 N
CE CP2 NF "SB" Calcia

Date de l'essai: 20 juin 2002
Masse volumigue : 3,01 g/ em’
Surface spécifique (Laser) : 3044 cm?lg
Diamétre médian : 17,0 p
Support : eau
Défloculant : 1,0g/2deau Optimason
MICRON % ¢ % non cumulé
0 0 0,0
1 7.9 7.9
15 9.8 19
2 11,0 1,2
3 18,7 7.7
4 258 71
6 331 7.3
8 48,8 15,7
12 522 34
16 64.8 126
24 79.9 15.1
32 88,5 86
48 89,5 1,0
64 99,3 9.8
96 99,6 0.3
128 100,0 0.4
192 100,0 0.0
GRANULOMETRIE AU LASER
100 CEMIS52,5 SB
90 Calcia
80
70
60
&= 50
40
30
20
10 et ‘—. —
1]

0 1 15 2 3 4 & 8 12 16 24 32 48 64 96 128 192
Microns

Technicien che de l'essai

P. ROUBSEL
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L.C.P.C. N° du Procés-Verbal DOSSIER : 05 02
B.C.C. ANNEXE.. : 5
“M.D.B.” 0502 PAGE ....: 6/7
Demandeur: 5. JARNY
Reéférence de I'échantillon : Ciment CEM I/52,5 N
CE CP2 NF "SB" Calcia
Date de I'essai : 20 juin 2002
Masse volumigue : 3,01 e /fem?’
Surface spécifique (Laser) 4364 cmig
Diamétre médian : 13 o
Support eau
Défloculant ; 1,59/2|deau Optimason
MICRON % cumulé % non cumulé
0 0 0,0
1 49 4.9
1,5 59 1,0
2 T 18
3 11,0 33
4 14,3 33
6 18,9 46
8 24,2 ]
12 351 10,9
16 47.3 12.2
24 GBE 213
3z 836 15,0
48 97.8 14,2
64 98.5 0.7
26 99,4 0.9
128 100,0 06
192 1000 0.0
GRANULOMETRIE AU LASER
100 CEMI/52,5 SB
90 Calcia
80
70
80
250
40
i)

20

10 *

PR — R o L P I,
0 115 2 3 4 6 8 12 16 24 32 48 64 96 126 192

Microns

Technicien chargé de l'essai
i
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L.C.P.C. N° du Procés-Verbal DOSSIER : 0502
B.C.C. ANNEXE.. : 6
“M.D.B." 05 02 PAGE ...: 717

Demandeur: S, JARNY

Référence de I'échantillon : Ciment CEM I/52,5 N
CE CP2 NF “SB" Calcia

Date de I'essai : 20 juin 2002
Masse volumigque : 3,01 s/ em”
Surface spécifique (Laser) : 3200 cm?lg
Diamétre médian : 15,0 1]
Support : eau
Défloculant : 20g/2ldeau Optimason
MICRON % cumulé % non 1é
0 0 0.0
1 55 55
1,5 6.4 09
2 8,0 18
3 106 26
4 139 33
[ 19.2 53
k] 250 £8
12 40,0 14,0
16 §3.3 13.3
24 74.1 20,8
32 86,9 12,8
48 98,3 114
64 98,0 07
96 100,0 1.0
128 100,0 0,0
192 100.0 0.0
GRANULOMETRIE AU LASER
100 CEMI52,5 SB
90 Calcia
80
70
&0
& 50
40
30
20
10 7+
[/}

0 1 15 2 3 4 6 8 12 16 24 32 48 64 96 128 192
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Ciment CEM I/52,5 N
CE CP2 NF "SB" Calcia
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A.3 Fiches techniques des produits AXIM ® utili-
sés

AXim Adresse Etablissement Tl : 01 30 98 36 36
Italcementi Group Usine Ciments Calcia Fax : 0134 77 13 51
78931 Guerville cedex

NES
» Cimfluid Adagio 2017

Superplastifiant / Haut réducteur d'eau

Le CIMFLUID ADAGIO est un adjuvant de nouvelle génération & base de
polycarboxylate modifié.

Le superplastifiant CIMFLUID ADAGIO appartient a la famille des
superplastifiants/hauts réducteurs d’eau. Il est conforme a la norme
EN 934-2.

Spécialement congu pour le béton de batiment et de génie civil, il permet
la confection de béton a hautes performances avec de longs maintiens
d’ouvrabilité. De ce fait, il est particulierement adapté au béton autoplagant
(BAP). Les rythmes de décoffrage sont augmentés par des résistances
mécaniques élevées a 16 heures.

L'incorporation d’un superplastifiant CIMFLUID ADAGIO permet d’obtenir :
= de longs maintiens d’ouvrabilité,

= des bétons a faible rapport E/C,

= de trés hautes performances mécaniques a court et long termes

= des bétons a trés haute durabilité,

= des parements de meilleure qualité.

CARACTERISTIQUES DOSAGE
= Liquide opaque beige foncé Selon I'effet désiré, de 0,2 a 3 kg par
= Masse volumique a 20°C : 100 kg de ciment.

1,035 kg/dm?® £ 0,02 A dosage maximal, le CIMFLUID
“pH:6,8+1,0 ADAGIO 2017 peut présenter un effet
= Extrait sec : 15 % + 1,5 % retardateur.
= Cl-:<0,1 %

< Na,0:<0,7%
= Température de congélation :
- 1°C environ.

Bureau de commande Tél. : 01 30 98 36 37
Fav- 012477 12 81
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Exemples du maintien d’ouvrabilité de Cimfluid Adagio 2017
(bétons dosés a 400 kg/mj de ciment, E.4/C=0,44)

30
=
-—
£ ~
£
:
E
§ s
£
5
10
—&— Ciment 1 CEM | 52,5 PM CP2, d=1,2%
5
Ciment 2 CEM | 52,5 CP2, d=2,0%
0 T T T T T T
0 15 30 45 60 75 90

MODE D’EMPLOI

Le superplastifiant CIMFLUID ADAGIO
est introduit de préférence dans le
malaxeur en fin de malaxage pour
I’obtention d’un meilleur maintien
d’ouvrabilité.

Les dosages en CIMFLUID ADAGIO
doivent étre préalablement testés et
ajustés avant application industrielle.

lIs sont fonction de la formulation du
béton, de la nature du ciment, des
caractéristiques recherchées.

Les services techniques d’Axim sont a
votre disposition pour vous assister dans
cette démarche.

DOMAINE D’UTILISATION
Le superplastifiant CIMFLUID ADAGIO
est particulierement adapté pour les
travaux de batiment :
voiles, fondations, radiers, poteaux,
planchers,
et pour les chantiers de génie civil :
ouvrages d’art, fondations, ouvrages
d’assainissement.

Ref. 0901

temps (min.)

LES CARACTERISTIQUES DES
SUPERPLASTIFIANTS CIMFLUID
ADAGIO EN FONT DES ADJUVANTS
INCONTOURNABLES POUR LA
REALISATION DE BAN, BAP ET BHP.

PRECAUTIONS D’EMPLOI
Sans danger. Rincer a I'eau en cas
de projections.
Ne pas avaler.

CONDITIONNEMENT
Vrac
Cubitainer de 1 000 litres.
Fats de 200 litres.

STOCKAGE - CONSERVATION
Il est indispensable de stocker ce
produit dans un local mis hors gel,
a I'abri du soleil et des fortes chaleurs.
Date de péremption : 1 an & compter
de sa date de fabrication.

Les renseignements, figurant sur nos fiches techniques, sont donnés a titre indicatif. Ils correspondent aux résultats des essais effectués sur nos produits, mais ne
sauraient avoir un caractére universel.Ces renseignements ne peuvent en aucun cas étre considérés comme une garantie pour |'utilisateur, ni engager notre
rasnaneahilité Senls des accais nréalahlas neivent narmettra da définir axactement dans chamiie ras les conditione d'utilisation
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CIMAXTARD 101 12/10/00 13:48 Page 1 $ ‘

Septembre 2000

AXim Adresse Etablissement Tél. : 0130 98 36 36
Italcementi Group Usine Ciments Calcia Fax:013477 1351
78931 Guenvile cedex

@

[ NF
Cimaxtard 101

Retardateur de prise

Le Cimaxtard 101 est conforme & la norme EN 934-2.

Le Cimaxtard 101 est un retardateur a effet plastifiant/réducteur d’eau pour
bétons et mortiers, agissant sur les réactions d’hydratation des ciments.
Son incorporation aux bétons et aux mortiers permet d’obtenir :

< un retard de début de prise,

= une amélioration de la maniabilité,

= une réduction du rapport eau/ciment,

« une augmentation de la compacité.

CARACTERISTIQUES MODE D’EMPLOI

= Liquide brun clair Le Cimaxtard 101 s’ajoute a I'eau de

= Masse volumique a 20°C : 1,25 kg/dm® gachage, il est donc facilement utilisable
+0,03 par toutes les centrales a béton.
*pH:6,0+1,0

= Extrait sec : 45,0 % + 2 %

* Na,0,quizen - < 6 %

*Cl-:<01%

= Température de congélation : - 15°C
environ.

Bureau de commande Tél. : 01 30 98 36 37

Fax: 0134 77 1351
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CIMAXTARD 101 12/10/00 13:48 Page 2

ESSAIS DE NORMALISATION
Essais selon la norme EN 934-2, réalisés
sur un CPA CEM 42,5 CP2 :

d=0,15%

Résistances en MPa. Prise mortier

Dosage | Eau EIc
7 jours | 28 jours Début | Fin

Témoin  [183 | 278 346 |05 |4h33|8h09

(Cimaxtard 101

aosoe |L70| 323 39,7 |0,47 | 7h15 |12h 00

DOMAINE D’UTILISATION

Le Cimaxtard 101 est préconisé pour :
- les bétonnages de masse,

- les bétonnages par temps chaud,

- les longs transports,

- éviter les reprises de bétonnages.

- allonger le temps de maniabilité des
graves ciments.

Le Cimaxtard 101 est compatible avec
tous les ciments (a I’'exception des ciments
alumineux) mais les dosages seront
différents suivant les types utilisés.

DOSAGE

Selon I'effet retard désiré de 0,15 a 1,0 kg
par 100 kg de ciment.

Avant I'utilisation, il est préconisé
d’effectuer des essais de convenance

dans les conditions du chantier
(température et durée de trajet).

SEPTEMBRE 2000

.

PRECAUTIONS D’EMPLOI
Sans danger. Rincer a I'eau en cas
de projections.

CONDITIONNEMENT

= Vrac

= Cubitainer de 1 000 litres.
= Flts de 200 litres.

STOCKAGE - CONSERVATION

= Le Cimaxtard 101 supporte plusieurs
cycles gel-dégel sans dommage, mais doit
étre entierement décongelé et
réhomogénéisé avant son utilisation.

Il est recommandé de le stocker dans un
local mis hors gel, a I'abri du soleil et des
fortes chaleurs.

= Date de péremption : 1 an a compter
de sa date de fabrication.

Les renseignements, figurant sur nos fiches techniques, sont donnés & titre indicatif. Iis correspondent aux résultats des essais effectués sur nos produits, mais ne
sauraient avoir un caractére universel. Ces renseignements ne peuvent en aucun cas étre considérés comme une garantie pour I'utilisateur, ni engager notre

responsabilité. Seuls des essais préalables peuvent permettre de définir exactement, dans chaque cas, les conditions d'utilisation

——
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A.4 Fiches techniques des suspensions de nanosilice
(MBT ® et RHODIA ®) utilisées

RHOXMATCS 60 SL

O ctobre 1999 60SLX02 (1)
DESCRIPTDN :

Com positon chin fue : SD 3y H0

Fom e physiue : suspensbn aqueuse stabk de silice

précpite am omphe

Aspect : Iguide bhanc d aspect hirux
SPECFITATDNS :

PH 5 46,5

M asse volm fjue 1,14+ 0,03

Extaitsec (&) 22+15

Viscosig a20°C <100 mPas

EMBALLAGE -STOCKAGE :

* Condibnnem entstandar :viac, conteneurs phstijue de 1000 laes, ou fiits de 60 lines

* La suspensbn de silce reste stabk 3 moks au mhiinum ; ele ne nécessie aucune reagiaton
avantem pbi
* Le produitdoiéte stocké alabridu gel

¢ Pmwduinon soum i ar¥gkm entaton spécihlk en m atiére de transport

PRINCPALES PROPRIETES @pplications cin entaires) :

RHEOLOGE :
Grice a lextBme fnesse de partcuks et aux poprits hydmwphies de h silce prcpige, k
RHOXMAT CS 60 SL am élbre k com portem entdes pates cin entaies en tem es de:

. thixottopi, ¥Btenton d eau

.manbbilité, ¥sistance a4 ségrgatbn etau messuage

ETANCHETE :

En conffmant - griice & b ractivi® des nano-partcules de silce prEcpife - une tds gmande
hom ogénéig 4k m rrostucture du m atérau fnal,  RHOXMAT CS 60 SL contrbue aen réduire
fortem ent b pem éabilié :

quasidisparibn de toute macmo-pomwsie, accompagnée dune rducton sensbk de kb
connectivié des m tw-pores.

@odt’a

PPMC
40 me de h Hak-Cog. F-93306 Auberwillers Cedex.TéEphone : 33 1 53 56 50 00 Fax :331 53 56 55 55

DhAAR DIM A 0 AnER nah ~ann FEAA a1s mmInTAA AE A4 AN S D AG DalimerD €97 A7 A0 TN MM BB 47 £99 A7 A0S
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CNETRUE DE PRISE -ACTDN POUZZOLANDUE :

¢ LeRHOXMAT CS 60 SL accéEre sensblkment kb prise du cinent, en mison de kh ractivie
précoce des nano-partcuks de silce.

¢ En revanche, & I'nverse des fum ées de silice (ou 'm trosilces"), B RHOXMAT CS 60 SL n&
pas d acton pouzzokhnijue au-deBdes prem Bres heures du processus d hydmataton.

LEU DE FABRTATDN : USNE DE COLLONGES -F -69660.

AVERTBSEMENT AUX UTLISATEURS

Ce docum entcontentdes hifom atbns données de bonne Diet ondées surlBatactuelde nos connakssances.
EIes nbntquune vakur ndirative etn'm plguent, par conséquent, aucun engagem entde notre partnotam m ent
en cas d attehte aux dmwis appartenantades ters du fatde lutiisaton de nos produis.

La soc¥t& RHOD R PPM C gamntique son produitiespecte ses spécificatons de ventes.

Ces hformatbns ne doivent pas se substiuer aux essa® prlin haies hdispensabks pour sassurer de
ladéquatbn du produtachaque usage envisagé.

Tl appartent aux utilisateurs de shassurer du respectde h Légishton bcak et dbbtenir s hom obgatons et
autorsatons éventuelem entnécessaies.

Les utilisateurs sont hvigs avérfer qu'ls sonten possessin de b dem$re versbn du prEsent docum ent, b
SocEt RHOD A PPM C étantakurdispositon pour bumirtoute ifom aton com pEm entaie .

Tous ks nom s m entbnnés sontdes m arques de Rhodi, ses filaks ou assocEs.

@mdia

PPMC
40 me de B Hae-C

DhAAR DM A G,

F-93306 Aubervillers C edex. TéEphone : 33 1 53 56 50 00 Fax :331 53 56 55 55

AR A © i A HERAR A1y Amamdn AR AE A48 230 & D AG DAkimeD £99 A27 N02 T MUA TD 41 £97 A27 103
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MEYCO® MS 685

Silice précipitée en suspension

Description

Le MEYCO MS 685 est un adjuvant liquide, stable, a base de
silice précipitée amorphe en suspension.

Cette suspension ultrafine agit, dés son incorporation, sur la
texture de la pate cimentaire en créant un microréseau minéral
durable a I'état durci.

Cette texture garantit une meilleure cohésion, diminue la
porosité et augmente la compacité du mélange.

Domaines d'applications

BPE - Préfabrication
Aide au pompage.
Bétons devant résister aux agents agressifs ou au contact
fréquent de I'eau.
Bétons de parements fins, architectoniques.
Bétons & hautes performances.

Travaux souterrains - Génie Civil
Béton projeté.
Béton pompé.
Injection cable de précontrainte.

Propriétés

La silice précipitée amorphe réagit de maniére pouzzolanique
dés son incorporation dans le mélange cimentaire, ce qui a pour
conséquence de créer un réseau d’hydrates qui texture la pate.
Cette structure renforcée améliore la tenue de I'ensemble des
constituants du mélange de béton (ou mortier) et s’oppose a
une migration de I'eau, d’ou :

Cohésion élevée.

Diminue la pression de pompage.
Diminue le ressuage et la ségrégation.
Diminue la porosité.

Améliore la qualité du parement.
Corrige des carences d’éléments fins.

FT 1.40/3 - Edition 04/2002 - Page 1/2

degussa.

Caractéristiques

+ Aspect laiteux
« Couleur blanchéatre
« pH (MA003) 71
+ Masse volumigue (MA 002) 1,14 + 0,03

Surface spécifique
@ moyen d’une particule

1.800.000 cm?/g
14 nanometres

Mode d'emploi

A diluer de préférence dans I'eau de gachage.

Recommandations

En cas de gel, réchauffer le produit jusqu'a une température
proche de + 30°C et agiter mécaniquement.

Proscrire I'agitation par air comprimé.

Dosage

De 0,5 a5 % du poids de ciment. Le dosage varie en fonction
de la quantité d’éléments fins déja présents dans la formule
utilisée et de I'action souhaitée : rhéologique ou mécanique.
Des essais préalables permettront d’affiner ce dosage.

Conditionnement
Container de 1000 L, fit de 210 L, bidon de 10 L ou vrac.

Stockage
Conserver le MEYCO MS 685 dans des conditions de
températures supérieures a + 5°C.

1.40
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MEYCO® MS 685

MBT France a couvert sa ilité civile tant en ion qu'apres
livraison de ses produits par une police d’assurance souscrite auprés de la
Compagnie GERLING FRANCE. Les garanties de cette police sont complétées par
la police “parapluie” responsabilité civile du Groupe E.ON souscrite auprés de la
société suisse d'assurances GERLING KONZERN de Ziirich.

MBT France

Z.1. Petite Montagne Sud
10, rue des Cévennes
Lisses

91017 Evry Cedex

Tél. : 01 69 47 50 00
Fax : 01 60 86 06 32

Site Internet : http://www.mbt.fr

FT 1.40/3 - Edition 04/2002 - Page 2/2

degussa.

Nos fiches techniques ont pour objectif de vous conseiller d'aprés nos
connaissances les plus récentes, nous nous réservons donc le droit de
modifier & tout moment le contenu de celles-ci.

L'emploi des produits doit étre adapté aux conditions spécifiques &
chaque situation. Pour toute précision complémentaire, nous vous
conseillons de prendre contact avec I'une de nos agences MBT France.

Pour toute information complémentaire, consulter notre fiche de
données de sécurité sur :

- Minitel : 08 36 05 10 12

- ou sur notre site Internet

1SO 9002

AFAQN 1993/1647b

1.40
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A.5 Fiches techniques des produits CHRY SO ® uti-
lisés

GHRZS0

CHRYSOFLUD OPTMA 100

Superplastifiant k
a fonction secondaire retardateurde prise

Descriptf

Caractéristiques
CHRYSOFLUD OPTMA 100 est un superplhstifiant de
nouvele génémtibn a base de phosphonate m odifié.Sa
stucture moEcubie spécihlment mise au pont lui
confére des propriétes exceptonneles dans E
dom aine de Yadjuvantaton des bétons.

Nature :lguide

Densi® :1,06% 0,01

Coulkur :bhanc fpune Bgérem enthirux
PH :4%05

Poitde congéhton :
Teneuren bnsC1 :<
Na,0 équivalkent:£03 %
Extratsec :30% £15%

CHRYSOFLUD OPTMA 100 pemet de t#&s bngs
mahtens d'ouvabili® & tous niveaux de consistance,
parmpportaux adjuvants chssigues.

R AR

CHRYSOFLUD OPTHMA 100 est ahsiparfulirement CoONRditonnem ent

adapté aux pom pages surde bngues distances.
Vmac

Flits plhstiques de 215 L

CHRYSOFLUD OPTMA 100 offe une gmande
Tonnektsde 60 L

com patbilié avec kh plipartdes cin ents. Ilestdans =
mapriEé des cas k soltbn aux probEmes

d’hcoTQanﬂié cinent/adjivant. De par ses Confom &
camctéristigues, CHRYSOFLUD OPTMA 100 appami
comme un superphstfiant tds appwpré pour ks CHRYSOFLUD OPTMA 100 estun superphstfanta

chantiers de géni cirflet Mndustri du BPE . foncton secondaie retarateurde prise confome a4

nomeNF P-18333.

Tous ks constiuants du CHRYSOFLUD OPTMA 100
sont autorisés par h r¥Egkmentaton francaise en
viueur pour éte utlisés dans k fabricaton des
bétons etm orters au contactavec leau potabk.
Un cerdficat de confom i aux Iistes posiies
autorisées estdisponibl sursin plk dem ande.

Sebn ks applications prévues, ilestpossile d‘utiliser

Applications X )

CHRYSOFLUD OPTMA 100 en synemgye avec dautres
X . X adjivants CHRYSO . Leffcaci® de CHRYSOFLUD

Dom alnes d'application OPTMA 100 dotéte détem hée apr®s des essais de
convenance, prenanten compte ks camctérstijues

B Tous types de cin ents théobgijues et ks perbmances mécanijues

B Bétons hautes perfomances et t@s hautes souhaiges pourk béton.

perform ances

B Bétons & bng m antien de m aniabilig Précautions

B Bétons pom pés

B Béns prEcontants En cas de gel, i est inporant de réhom ogénéiser

B Bétons d'ouviage fortem entfernailEs avantem pbi.

Mode d’em pbi Durée de vie :9mois.

Phge de dosage :de 0,3 & 5 kg pour100 kg de cin ent.

Il est courant de doser ce produt a envion 1 $ du
poidds de cinent. CHRYSOFLUD OPTMA 100 est
totalkement miscbke & leau et sem htodui de
préffrence dans leau de gachage afin de profier au
m Eux du m antien d'ouviabilié du béton. C ependant, il
est égalkement possblk dempbyer k produt en
adjwantaton differée.

CHRYSO : 19, place de la Résistance - 92446 Issy les Moulineaux cadex France - T&l 0141 17 1819 - Fax - 01 41 17 18 80
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GHR/S0

CHRYSOFLUD OPTMA 100
Superplastifianta fonction secondaire retardateurde prise

Application
Essai
M ahtien de Rhéobgk

CEM IM32,5 CHRYSOFLUD OPTMA 100 CEM I52,5CHRYSOFLUD OPTMA 100
doséalss doséa 08 %

Slmp (m)

15 30 60 90 120 15 30 60 90 120
Temps i hutes) Temps fn hutes)

CEM 1325 CHRYSOFLUD OPTMA 100 dosé
a06%

15 0 120

30 60 9
Temps fn nutes)

Réffrences

B Béton désactivé
B Tunnelde M arseile record du M onde de pom page sur bngues distances = 2719,65m .
B Pamismoukes

SECURTE

Lamanjpulton du CHRYSOFLUD OPTMA 100 estsans danger.
Pourplis d'hfom atbons consulerh fiche de sécurig surM hielau 08.36.05.10.12 Code CHRYSO .

Les inform ations contenues dans la présente notice sont l'expression de nos connaissances et de résultats d’essais effectués dans un souci
constant d’objectivité. Elles ne peuvent cependant, en aucun cas, éte considérées comm e apportant une garantie ni comme engageant
notre responsabilité en cas d’application défectueuse.D es essais préalables & chaque utilisation permettrontde vérifier que les modes
d’emploietles conditions d’application du produit sont satisfaisants. Nos spécialistes sonta la disposition des utilisateurs pour les aider a
résoudre au m deux Jeurs problEmes.

« Se mnsegnersurh demie m ke & pur> Demie m Be & Pf

CHRYSO : 19, place de |a Résistance - 92446 Issy les Moulineaux cexlex France - Tél, 2 0141 17 1819 - Fax - 01 4117 18 80
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GHR/S0

CHRYSOFLUD OPTMA 175

Superplastifiant -Hautr@ducteurd ‘eau ®‘

Descriptf S

Caractéristiques
CHRYSOFLUD OPTMA 175 estun supemplhstfiant de
nouvelke génématbn a base de polcarmoxyhte et de
phosphonate m odifés.

Aspect :produiquide

Coukur :blnc hune

Densié apparente :1,055+ 0,010
PH :6%1

Na0 égs1%

Teneuren bnsCL:<0,1%
Extaisec:30% +15%

Ilpem et d'obtenir des bétons a ouviabilitd in portante,
touten ayantune din huton du mpporteau/tin ent.

R R R R

I pemet égakment de garder dans E temps

Touvabilié du béton firais sans retard de prse .
Conditonnem ent

prejidiciabke.

CHRYSOFLUD OPTMA 175 estpartcul&rem entadapté Vac

pour ks bétons préts & l'em pbietpourk m ise au pont Fltsde 215 L
des bétons flides dem andantdes ®sistances éevées Tonnektsde 60 L

a courtetbng teme.
Conform i

CHRYSOFLUD OPTMA 175 estun supemphstfanthaut
réducteurd’eau conforme & knome NF-EN 934-2.

Applications
Dom aies d‘application Précautions
Stockera labridu gel

Bétons phstiques, tés phstiques, fuiles chakeuss.

Bétons pourouviages tes fermaiEs
Dalhges, sol hdustrels

B Tous type de cinents . L

B Béons avecm anten douvmb s En. ca? de’gel E pm’du’n:‘c’onserve. sels proprétés une
"B fois dége E ethom ogénéisé paragiaton.

B Bétnsbhncs ouchis L _ .

B BHD etBTHP Evier Yexpositon probngée du prmodui & de fores
n

u

[ ]

Duréede vEe :9mois.

Mode d'em pbi

Plge de dosage :de 0,3 Kg & 3 Kg pour 100 Kg de
cinent.

La dose génémkment utlisée se siue vers 1% du
poils de cin ent.

CHRYSOFLUD OPTMA 175 estde prEffrence em pbyé
dans leau de géchage. Ilest néanm ons possbk de
Tem pbyeren différé sursie comm e fudifant.

Dans tus ks cas, on mékhngerm jusqu‘a obtenton
d'un béton hom ogéne .

CHRYSO : 19, place de la Résistance - 92446 1ssy les Moulineaux ceclix

 4Fal)
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GHR/S
CHRYSOFLUD OPTMA 175
Superplastifiant -Hautréducteurd‘eau

Application

Essais

Ces rEsulats ontété obtenus sebn ks modaliés définies parlh nome 80 4012 (essak de ¥sitance, graphiqjue
A)ethnomeEN 12358 (essais de consistance, gmaphigue B).

Gumphijue A GuphiueB B
P Brénon Témon
A consBance égak A mpportE £ constant
. Béton & base de cinentCEM 1425 Béton & base de cin entCEM 142 5
40 £
. H
& 5
s R g @ rémon+
3 2 Témon+ H CHRYSOFLUD|
g S;i;sfl?;m o OPTMA175
n 10 s = dossa16% dy
8 dos6a13% du s o]
& 0 poids du cinent P cinent
24h 28§

Lamanipukton de CHRYSOFLUD OPTMA 175 estsans danger.

Pourplis d‘hfom atons, consulerk fiche de sécurtg surM hielau :08 36 05 10 12 code CHRYSO .

Les hfom atbns contenues dans b prsente notice sont lexpressibn de nos connaissances etde @sulats d'essais effectués
dans un souciconstantdobfctivié . E les ne peuventcependant, en aucun cas, éte consilérées comm e apportantune gamnte ni
comm e engageantnote esponsabilié en cas d'applratbn défctueuse. Des essais préahbks a chaque utiisatbn pem ethont
de vérifer que ks modes d’em pbiet ks conditbns d’applcatbn du pmdut sont satsfakants. Nos spéchlistes sont & h
dispositon des utilisateurs pour ks aidera rEsoudre au m ux kurs probEmes.

Dem#me m Be & Py

“Se rensepnerpourh demBe m e & pur”

CHRYSO : 19, place de la Résistance - 92446 1ssy les Moulineaux ceclex 7 Tl 0141 1718 19 - Fax | 0741 17 18:80
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GHRZS0

CHRYSOFLUD OPTMA 200

Superplastifiant -Hautr@ducteurd ‘eau ®

Descriptf S

Caractéristiques
CHRYSOFLUD OPTMA 200 est un supemplhstifiant -
haut réducteurd’eau de nouvele génématbn, a base de
polcamoxyhte m odifE.

Aspect :produilquide
Coukur :grs hirux
Densig :1,05+ 0,01

PH :65+15

Teneuren onsCI:<0,1%
Na),0 équivakent:=15%
Extratsec:195+15

CHRYSOFLUD OPTMA 200 est partculifrement
recom m andé pour ke béton préta Yem pbi

R R R R

CHRYSOFLUD OPTMA 200 pemet kh confecton de
bétons devant gamer louviabilié et ayant des
Esitances ékvées & courtteme. Conditonnem ent
CHRYSOFLUD OPTMA 200 pem et h rdalisaton des Vac

bétons autophgants. Cubiaher
Flitplastigue de 215 L

Tonnektde 60 L
Conform i
CHRYSOFLUD OPTMA 200 est un superwplhstifiant -

hautréducteurd’eau conforme & r nome NF-EN 934-
2.

Applications

. o Précautions
Dom ahes d'application
Stockera Yabridu gel

B Tous types de cin ents

B BPE. En cas de gel, k produitconsewe ses proprétés. Apres

B BHP-BTHP dégel, une agiaton estnécessaie.

B Bétons phstigues ou fuides

B Bétons auto-phcants Conditonnem ent et stockage en m atéraux phstiues,
hors PVC .

Mode d'em pbi

Duréede vEe :9mois.

Plge de dosage :0,3 & 3 kg pour100 kg de cin ent.

CHRYSOFLUD OPTMA 200 peutétre utlisé dans leau
de gachage ou en difffré surk béton.

Utlisé en temps que fuidifant, il est nécessaie de
makxera grande viesse 1 m i parm *de béton @vec
unm hinum totalde 6 m ).

CHRYSO : 19, place de Ia Résistance - 92446 Issy les Moulineaux cadex France - T&l 2 0141 17 1819 - Fax - 01 4117 18 80
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GHR/S0

Loshia

CHRYSOFLUD OPTMA 200
Superplastifiant -Hautréducteurd‘eau

SECURTIE
Lamanpubtion du CHRYSOFLUD OPTMA 200 estsans danger.

Pour plus d'nfom atns, consuler Il fiche de sécuri® sur M nielau : 08 36 05 10 12 code CHRYSO ou sur|
www chryso-onlne com

Les hfom atbons contenues dans kb présente notice sont I bn de nos connassances etde ¥sulats d'essaks eflectués
dans un souciconstantdobpctivis . EIbs ne peuvent cependant, en aucun cas, 8te consiérées comm e apporantune gamnte ni
comm e engageantnote msponsabili® en cas dapplcaton défectueuse.Des essaks préakbks a chaque utlisaton pem ethont
de vérifer que ks modes dempbi et ks condibns d'applcaton du produi sont satsfabants. Nos spéchalistes sont a h
disposion des utiisateurs pour s addera soudre au m £ux kurs probEm es.

“Se mnsefnerpour b dem#m m e & pur” Demime m Be & Pur: 031

CHRYSO : 19, place de |a Résistance - 92446 Issy les Moulineaux cexlex France - Tél, 2 0141 17 1819 - Fax - 01 4117 18 80
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A.6 Fiches techniques des produits FOSROC ® uti-

lisés

Rési Flow N4O

:

Rési Flow N40

04/02

<D

Norme EN 934-2
cf.reglement NF 085

4

b,

[

Superplastifiant/haut réducteur d’eau

RESI FLOW N40 est un polymére de
synthése de la famille des polynaphtalénes.

Propriétés

RESI FLOW N40 permet, apres incorporation a un béton
ferme, de faire passer ce béton a I'état plastique ou fluide
sans ajout d’eau, sans ségrégation tout en permettant
d’obtenir de trés hautes performances mécaniques.

A plasticité égale, RESI FLOW N40 permet de réduire de
fagon trés importante la quantité d’eau de gachage et
d’augmenter considérablement les résistances mécaniques
a tous ages a partir de 24 heures.

A teneur en eau égale, RESI FLOW N40 permet d’améliorer
la maniabilité sans ségrégation et de faciliter la mise en
place du béton dans les coffrages difficiles.

Domaines d'utilisation

RESI FLOW N40 est compatible avec tous les ciments
répondant aux normes ASTM et CEN. La diversité de ces
types de ciments implique une épreuve de convenance
pour vérifier le degré d'efficacité.

Pour tout autre liant, des essais préalables sont
nécessaires.

RESI FLOW N40 est destiné a étre utilisé dans les
domaines suivants :

Béton armé.

Béton prét a I'emploi.

Béton précontraint.

Tous bétons en général nécessitant une constance fluide.
Mortiers, coulis.

Compatibilité alimentaire

Ce produit peut étre utilisé comme composant des bétons
en contact avec I'eau destinée a la consommation humaine
suivant la Iégislation francaise en vigueur.

Caractéristiques physico-chimiques

Etat du produit liquide
Couleur brun sombre
Masse volumique a 20° C 1,200 kg/l
pH 7,5

Teneur en chlorures <01 %
Extrait sec 40 %
Teneur en Na,O équivalent <55 %
Craint le gel.

Réversible en cas de gel aprés forte agitation.
(Les tolérances des valeurs de pH, de MV et d’ES
respectent les exigences de la norme EN 934-2).

Mode d’emploi

RESI FLOW N40 doit étre ajouté avant la mise en oeuvre du
béton.

En centrale a béton, I'incorporation de I'adjuvant peut se

faire :

s dés la fin de Iintroduction de I'eau de gachage : le
malaxage sera prolongé de 2 minutes.

= dans le cas du béton prét a I'emploi, le rajout peut se
faire dans le malaxeur du camion & son arrivée sur le
chantier : le malaxage sera prolongé de 5 minutes a
vitesse rapide.

RESI FLOW N40 peut étre également mélangé a I'eau de

gachage du béton : dans ce cas, la quantité d'eau est

déterminée en fonction de la plasticité souhaitée.

Dosage

Plage de dosage :
m de 0,5 a4 kg pour 100 kg de ciment.

Le dosage exact a l'intérieur de cette plage sera déterminé
lors des essais de convenance.

Composition des bétons

La composition des bétons devant étre traités avec RESI
FLOW N40 devra étre établie avec soin.

La granulométrie doit comporter une proportion d’éléments
fins plus importante que celle des bétons courants et, qui
est comparable a celle des bétons pompés.

Maintien de la fluidité

Le temps durant lequel le béton reste fluide est variable selon
la température, la consistance du béton avant ajout de
I'adjuvant, la nature du ciment et son dosage.

Cette durée devra étre déterminée par un essai préalable.

Précautions de manipulation

Produit a caractére légérement alcalin. En cas de contact
avec la peau, laver abondamment a I'eau.

Consulter la fiche de données de sécurité.
Conditionnement et conservation
Voir tarif en vigueur.

Le RESI FLOW N 40 se conserve pendant 24 mois dans son
emballage d’origine.
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Structuro® 132

pid Ail &°=NPO=
MIMN

T2

i
Norme EN 934-2
cf.réglement NF 085

AN

Superplastifiant / Haut réducteur d’eau

STRUCTURO® 132 est un adjuvant de
nouvelle génération a trés fort pouvoir
réducteur d’eau associant, pour les bétons

traités, maintien d’ouvrabilité et hautes
performances.
Propriétés

STRUCTURO® 132 incorporé dans un béton ferme ou
plastique permet en fonction du dosage d'obtenir la fluidité
souhaitée.

Utilisé & plasticité égale par rapport & un témoin, il permet
de réduire de fagon notable la quantité d'eau de géchage et
d'augmenter les résistances mécaniques.

STRUCTURO® 132 a la particularité d'améliorer le temps
d'ouvrabilité des bétons sensibles aux phénomeénes de
raidissement rapide non souhaités. Le résultat dépendra du
type, de la classe du ciment ufilisé et de la plasticité du
béton.

Domaines d'utilisation

STRUCTURO® 132 peut étre utilisé avec tous les ciments
répondant aux normes ASTM et CEN.

Le STUCTURO® 132 est destiné & étre utilisé dans les
domaines suivants :

= béton prét & l'emploi

= béton préfabriqué

= béton précontraint

= tous bétons nécessitant un temps de maniabilité de longue
durée et/ou de hautes performances.

Caractéristiques physico-chimiques

Etat du produit Liquide turbide

Couleur Incolore & léger jaune turbide
Masse volumique & 20° C 1,08 kg/I

pH 6,5

Teneur en chlorures <0,1%

Exirait sec 26 %

Teneur Na,O équivalent < 2,5%

Point de congélation Craint le gel

En cas de gel, réhomogénéiser avant emploi aprés retour &
l'état liquide.

(Les tolérances des valeurs de pH, de MV et d’ES respectent
les exigences de la norme EN 934-2).

Mode d'emploi

En centrale, il sera incorporé dans l'eau de géchage.

Dans le cas de béton prét & l'emploi, le rajout peut se faire
dans le malaxeur du camion avant déversement du béton :
le malaxage sera alors prolongé de 5 mn & vitesse maximum
de rotation du malaxeur.

Dosage

Plage de dosage :
= 0,15a3 kg pour 100 kg de ciment.

Le dosage exact & lintérieur de cette plage devra étre
déterminé précisément par des essais préalables.

Possibilité de retard de prise au dosage maximal.

Précautions de manipulation

Produit sans danger. En cas de projection, rincer & l'eau
savonneuse.

Consulter la fiche de données de sécurité.

Conditionnement et conservation

Voir tarif en vigueur

Le STRUCTURO® 132 se conserve pendant 24 mois dans
son emballage d’origine
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Structuro® 146

Structuro” 146

m 09/01
\. J 9/

A Norme EN 934-2

cf.réglement NF 085

Superplastifiant / Haut réducteur d’eau

STRUCTURO® 146 est un adjuvant de
nouvelle génération a trés fort pouvoir
réducteur d’eau associant, pour les bétons
traités, maintien d’ouvrabilité et hautes
performances.

Propriétés

STRUCTURO® 146 incorporé dans un béton ferme ou
plastique permet en fonction du dosage d'obtenir la fluidité
souhaitée.

Utilisé & plasticité égale par rapport & un témoin, il permet
de réduire de fagon notable la quantité d'eau de géchage et
d'augmenter les résistances mécaniques.

STRUCTURO® 146 a la particularité d'améliorer le temps
d'ouvrabilité des bétons sensibles aux phénomeénes de
raidissement rapide non souhaités. Le résultat dépendra du
type, de la classe du ciment utilisé et de la plasticité du
béton.

Domaines d'utilisation

STRUCTURO® 146 peut étre utilisé avec tous les ciments
répondant aux normes ASTM et CEN.

STRUCTURO® 146 est destiné & étre utilisé dans les
domaines suivants :

=  béton prét & l'emploi

= béton préfabriqué

= béton précontraint

* tous bétons nécessitant un temps de maniabilité de
longue durée et/ou de hautes performances.

Compatibilité alimentaire
Ce produit peut étre utilisé comme composant des bétons en
contact avec |'eau destinée & la consommation humaine

suivant la législation frangaise en vigueur.

Caractéristiques physico-chimiques

Etat du produit Liquide

Couleur Léger rosé turbide
Masse volumique & 20° C 1,120 kg/!

pH 7

Teneur en chlorures <0,1%

Extrait sec 36 %

Teneur Na,O équivalent <35%

Point de congélation Craint le gel

En cas de gel, réhomogénéiser avant emploi aprés retour &
l'état liquide.

(Les tolérances des valeurs de pH, de MV et d'ES respectent
les exigences de la norme EN 934-2).

Mode d'emploi

En centrale, il sera incorporé dans I'eau de géchage.

Dans le cas de béton prét & l'emploi, le rajout peut se faire
dans le malaxeur du camion avant déversement du béton :
le malaxage sera alors prolongé de 5 mn & vitesse maximum
de rotation du malaxeur.

Dosage

Plage de dosage :

= 0,15a3 kg pour 100 kg de ciment.

Le dosage exact & lintérieur de cette plage devra étre
déterminé précisément par des essais préalables.

Possibilité de retard de prise au dosage maximal.

Précautions de manipulation

Produit sans danger. En cas de projection, rincer & l'eau
savonneuse.

Consulter la fiche de données de sécurité.

Conditionnement et conservation
Voir tarif en vigueur

STRUCTURO® 146 se conserve pendant 24 mois dans son
emballage d’origine
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Structuro® 311

:

Structuro® 311
02/02

D

Norme EN 934-2
cf.réglement NF 085

3

Superplastifiant/haut réducteur d’eau

STRUCTURO® 311 est un superplastifiant a
hautes performances destiné aux

i ions né itant un long maintien
d’ouvrabilité et une grande stabilité des
bétons trés fluides pour des ouvrages a
haute qualité de parement.

Propriétés

STRUCTURO® 311 incorporé dans un béton ferme ou
plastique permet en fonction du dosage d'obtenir la fluidité
souhaitée.

Utilisé a plasticité égale par rapport a un témoin, il permet de
réduire de facon notable la quantité d'eau de gachage et
d'augmenter les résistances mécaniques.

STRUCTURO® 311 allie les fonctions de réduction d’eau et
de maintien d’ouvrabilité. Il permet la confection de bétons
dont le temps de mise en ceuvre est prolongé.

STRUCTURO® 311 est un superplastifiant particulierement
robuste permettant de réaliser des bétons stables et
homogénes.

Il permet de fabriquer des bétons a fluidité extréme sans
dégradation ni ressuage, destinés a la mise en place sans
vibration.

Domaines d'utilisation

STRUCTURO® 311 peut étre utilisé avec tous les ciments
répondant aux normes ASTM et CEN.

Le STRUCTURO® 311 est destiné a étre utilisé dans les
domaines suivants :

Béton et mortier autoplagants /autonivellants.
Béton prét a I'emploi, mortiers, coulis.

Béton pompé.

Béton désactivé.

Béton architectonique.

La confection de bétons autoplagants nécessite de porter
une attention particuliére a I'élaboration de la composition
du béton. Notre service technique se tient a la disposition
des producteurs pour aider a I'optimisation de leur formule.

Caractéristiques physico-chimiques

Etat du produit liquide

Couleur léger jaune turbide
Masse volumique a 20° C 1,05 kg/L

pl 5,5

Teneur en chlorures <0,1%

Extrait sec 25 %

Teneur en Na,O équivalent <2%

Point de congélation Craint le gel

En cas de gel, réhomogénéiser avant emploi aprés retour a
I'état liquide.

(Les tolérances des valeurs de pH, de MV et d’ES
respectent les exigences de la norme EN 934-2).

Mode d'emploi

En centrale, il sera incorporé dans I'eau de gachage ou en
différé selon le cas.

Dans le cas de béton prét a I'emploi, le rajout peut se faire
dans le malaxeur du camion avant déversement du béton :
le malaxage sera alors prolongé de 5 minutes a vitesse
maximum de rotation du malaxeur.

Dosage
Plages de dosage :
= 0,2a5kg pour 100 kg de ciment.

= Dosage moyen pour béton autoplagant :
100 Kg de ciment.

1 kg pour
Le dosage exact a l'intérieur de ces plages devra étre
déterminé précisément par des essais préalables.
Possibilité de retard de prise au dosage maximal.
Précautions de manipulation

Produit sans danger. En cas de projection, rincer a I'eau
savonneuse.

Consulter la fiche de données de sécurité.

Stocker a I'abri du gel.

Conditionnement et conservation

Voir tarif en vigueur.

Le STRUCTURO® 311 se conserve pendant 24 mois dans
son emballage d’origine.
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Structuro® 333

Structuro® 333
09/01=

Superplastifiant / Haut réducteur d’eau

Comme son nom l’indique,STRUCTURO® 333
est issu de la technologie STRUCTURO® .
STRUCTURO® 333 est un superplastifiant a
hautes performances destiné aux
applications nécessitant un long maintien
d’ouvrabilité.

Propriétés

STRUCTURO® 333 incorporé dans un béton ferme ou
plastique permet en fonction du dosage d'obtenir la fluidité
souhaitée.

Utilisé & plasticité égale par rapport & un témoin, il permet
de réduire la quantité d'eau de gachage et d'augmenter les
résistances mécaniques.

STRUCTURO® 333 allie les fonctions de réduction d’eau et
de maintien d’ouvrabilité. Il permet la confection de bétons &
hautes performances et/ou de bétons dont le temps de
transport et de mise en ceuvre sont fortement prolongés.

Slump en cm

254

Temps en h

Domaines d'utilisation

STRUCTURO® 333 peut étre utilisé avec tous les ciments
répondant aux normes ASTM et CEN.

Le STUCTURO® 333 est destiné & étre utilisé dans les
domaines suivants :

= béton prét & I'emploi, mortiers, coulis

= béton pompé

= béton autoplagant

= tous bétons nécessitant un temps de maniabilité de longue
durée et/ou de hautes performances.

Caractéristiques physico-chimiques

Etat du produit liquide turbide

Couleur Incolore & léger jaune
Masse volumique & 20° C 1,05 kg/L

pH 6

Teneur en chlorures <0,1%

Exirait sec 23 %

Teneur en Na,O équivalent <15%

Point de congélation Craint le gel

En cas de gel, réhomogénéiser avant emploi aprés retour &
l'état liquide.

(Les tolérances des valeurs de pH, de MV et d’ES respectent
les exigences de la norme EN 934-2).

Mode d'emploi

En centrale, il sera incorporé dans l'eau de géchage.

Dans le cas de béton prét & l'emploi, le rajout peut aussi se
faire dans le malaxeur du camion avant déversement du
béton : le malaxage sera alors prolongé de 5 mn & vitesse
maximum de rotation du malaxeur.

Dosage

Plage de dosage :
= 0,2a5kg pour 100 kg de ciment.

Le dosage exact & lintérieur de cette plage devra étre
déterminé précisément par des essais préalables.

Précautions de manipulation

Produit sans danger. En cas de projection, rincer & l'eau
savonneuse.

Consulter la fiche de données de sécurité.

Stocker & I"abri du gel.

Conditionnement et conservation

Voir tarif en vigueur

Le STRUCTURO® 333 se conserve pendant 24 mois dans
son emballage d’origine



Annexe B

Principes de I'imagerie par
résonance magnétique

P armi de nombreuses techniques de vélocimétrie, 'imagerie par réso-
nance magnétique est un bon moyen d’étudier la dynamique des fluides
dans différentes configurations |2, 18, 19, 30, 53, 54, 55, 80, 100|. Cette tech-
nique s’appuie sur la résonance magnétique nucléaire (RMN) du proton pour
obtenir des informations spatiales, tant du point de vue physico-chimiques
que dynamiques, sur un grand nombre de matériaux. Les protons font, en
effet, souvent partie du fluide étudié lui-méme (’eau est présente dans de
nombreuses suspensions). C’est pourquoi, cette technique ne nécessite pas
I’adjonction de traceurs pour réaliser les expériences.

Nous posons, dans cette partie, les bases de la RMN et de la vélocimétrie
par IRM. Pour de plus amples informations, nous renvoyons le lecteur vers
des ouvrages plus spécialisés [74]. Le dispositif expérimental du LMSGC est
ensuite détaillé.

B.1 Vélocimétrie par IRM

D’un point de vue physique, les protons ont des moments magnétiques di-
polaires sensibles aux champs magnétiques extérieurs. Quand ces moments
sont placés a lintérieur d’un fort champ magnétique 170), ils montrent un
comportement spécifique qui peut étre qualifié de triple. Tout d’abord, les
moments tendent naturellement vers une position d’équilibre alignée suivant
E; . De plus, si ces moments sont basculés en dehors de cette position, ils ne
reviennent pas, de fagon simple, & 1’équilibre. Au contraire, ils commencent
A précesser ensemble autour de Fa a une fréquence particuliére appelée fré-
quence de Larmor :

wo = vBo (B.1)
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ou 7y est le rapport gyromagnétique des protons.

Ce mouvement de précession perd finalement son amplitude et les mo-
ments retourne progressivement dans leur état d’équilibre suivant E;. La
cinétique de ce dernier processus est caractérisé par un temps de relaxation
du signal RMN, dépendant du matériau étudié.

D’un point de vue pratique, un aimant (dans notre cas un supra conduc-
teur) crée un fort champ magnétique homogeéne a 'intérieur de 1’échantillon.
Une antenne radio-fréquence, capable de basculer les protons en dehors de
leur état d’équilibre, permet de réaliser les mesures d’amplitudes et de phases
du mouvement de précession ainsi généré. Pour obtenir des informations sur
les vitesses d’écoulement, on doit appliquer des gradients de champ, générés
par des bobines spécifiques entourant I’échantillon. Quand 'application de
ces gradients intervient, la fréquence de Larmor devient une fonction linéaire
de 'espace :

w(T)=~(By+ G.7) (B.2)

Considérons un élément de fluide sous "précession magnétique", se trou-

vant initialement & la position 7, mu par une petite variation de vitesse T

soumis & un gradient (_;)(t) durant un court intervalle de temps [0,7]. On

peut calculer, aprés le temps T', le mouvement de précession & l'intérieur de

I’élément de fluide. Il ne sera affecté (comparé a la précession résultante du
champ homogéne Eé) que par un changement de phase :

—

Ap =k T + ks T (B.3)

ot ki =[] G(t)dt et ky = [i G (t)dt

A¢ est donc en mesure de donner des informations indirectes sur la po-
sition spatiale de la vitesse du fluide. Au cours d’évolutions lentes d’écou-
lements, des mesures successives de ce changement de phase pendant des
périodes successives de précession des protons, nous permet, a travers une
analyse spécifique des données, d’avoir accés au champs de vitesse au sein
de I’échantillon.

B.2 Dispositif expérimental

Les expériences sont réalisées avec un IRM Bruker Biospec 24/80 DBX
(Fig. B.1) situé¢ au LMSGC. Il est équipé d’un aimant vertical produisant
un champ magnétique de 0,5 T' (fréquence du proton : 20 M H z, diamétre :
40 e¢m), avec des bobines de gradient délivrant un gradient de 50 mT'/m,
et avec une bobine radio-fréquence linéaire de 24 c¢m de long et 20 cm de
diametre (Fig. B.2).

Pour les besoins des expériences, une géométrie de Couette a été congue
de fagon a répondre aux contraintes imposées par I'IRM. La taille relati-
vement large des échantillons qu’elle peut accepter la rend trés utile pour
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Fic. B.1 — Vue de 'IRM. La cuve du rhéométre est insérée dans le tube de
gradient par ouverture située en dessous.

I’étude des matériaux du génie civil contenant des particules grossiéres (pates
de ciment, boues, pates granulaires...). Toutes les parties de 'appareillage
insérées a l'intérieur de 'aimant sont construites avec des matériaux ama-
gnétiques. Le moteur électrique, quant a lui, est placé aussi loin que pos-
sible de l'entrée de l'aimant. Nous utilisons une géométrie & cylindres co-
axiaux pourvu d’'un cylindre intérieur (de rayon r; = 4,07 cm et de hauteur
h = 11,35 e¢m) pouvant étre mis en rotation et d’une cuve fixe (de rayon
re = 5,93 em) (Fig. B.3). Les surfaces du mobile et de la cuve en contact
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Fi1G. B.2 — Représentation schématique du rhéomeétre inséré dans I’IRM.

avec le fluide sont recouvertes de papier de verre, pour éviter le phénoméne
de glissement. En comparaison avec les précédents travaux réalisés dans ce
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domaine [53], ce rhéomeétre est en position verticale comme le sont les rhéo-
metres de laboratoire.

FiG. B.3 — Géométrie utilisée dans 'IRM.

L’axe de rotation repose sur deux paliers situés a ses deux extrémités.
L’ensemble est monté sur vérin pneumatique : sa position basse se situe en
dehors de l'aimant, de sorte que la géométrie et I’échantillon puissent étre
installés facilement, tandis que sa position haute place la géométrie de ci-
saillement au centre de ’aimant. L’échantillon peut étre mis en place pendant
la rotation du cylindre intérieur, ainsi le temps entre la fin du malaxage et
le précisaillement est court. La vitesse de rotation imposée peut varier dans
une gamme trés large de valeur (de 0,002 a 1000 trs/min) en ajoutant un
réducteur au moteur.

Ce rhéométre est controlé par 'intermédiaire d’un ordinateur et la vitesse
peut étre imposée, soit palier par palier, soit par rampe continue. La tem-
pérature du matériau dans la cellule de Couette ne peut pas étre controlée
mais la piéce dans laquelle se trouve 'TRM est maintenue entre 20° et 24°.

Les mesures de vélocimétrie par IRM a lintérieur d’une géométrie de
Couette sont obtenues a partir de la méthode développée en premier par Han-
lon et al. [58] et modifiée par la suite par Raynaud et al.. La séquence RMN
est représentée sur la Fig. B.4. Deux émissions successives de radio-fréquence,
couplées avec des gradients de champ notés (a) et (b), sélectionnent respec-
tivement, dans les directions y et z, un barreau virtuel le long d’un diamétre
de la cellule de Couette (Fig. B.5). La paire de gradients (en noirs), dans
la direction y, introduit, dans le signal RMN local, un fort changement de
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phase proportionnel a la vitesse ortho-radiale (ou tangentielle) a I'intérieur de
I’écoulement. Les champs de gradients, appliqués dans la direction z (¢), per-
mettent de récupérer des informations spatiales précises sur le signal RMN
a U'intérieur du barreau au temps de mesure du signal (d).

e h® e @

Gx |—|(C) Cl—y)
& A

Gy . ; i >
(a) (b)

GZJ;LI >

Fic. B.4 — Séquence RMN.

La comparaison de deux mesures, obtenues pour deux gradients, enco-
dant la vitesse, d’intensités différentes, permet de se débarrasser des faux
changements de phase dans le signal RMN, et finalement obtenir le change-
ment de phase "pur" relatif a la vitesse suivant la direction z. Un traitement
numérique simple nous donne le champ de vitesse de I’écoulement.

Une des principales difficultés rencontrées sur les pates de ciment provient
de la trés faible valeur du temps de relaxation 75 de ’eau (environ 4 ms).
Bien que quelques millisecondes soient nécessaires pour réaliser une séquence
RMN;, une si faible valeur conduit & un faible rapport signal sur bruit du-
rant le temps d’acquisition du signal. Cependant, cette difficulté peut étre
contournée par un réglage spécifique de la séquence et un traitement appro-
prié des données [100]. Ainsi, des mesures correctes de profils de vitesse sont
obtenues pour des temps aussi courts que 5 ms.
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7 |
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F1G. B.5 — Volume utilisé pour les mesures de profils de vitesse. Les mesures
sont moyennées sur ’ensemble du barreau (longueur : 17 em, hauteur : 5 cm
et épaisseur : 1 cm).






Annexe C

Dispositif expérimental du plan
incliné

|-\ | ous présentons dans cette annexe le dispositif expérimental du plan
incliné. Ce dispositif a été élaboré par Da Cruz [38] et Rognon [101]
pour I’étude des écoulements granulaires secs.

caméra numérique

inclinometre  rugosité (papier de verre)

vérin électrique laser grille laser

Fic. C.1 — a) Vue de coté du plan incliné. b) Vue de face du plan incliné.

Le plan incliné est constitué d’une toéle en aluminium recouverte d’une
feuille de papier de verre imperméable. Le tout est maintenu par un berceau
en profilé ®Norcan et soutenu par un vérin électrique qui permet le contréle
de l'inclinaison. Le dispositif est présenté sur la figure C.1.



208 Dispositif expérimental du plan incliné

Caractéristiques du plan incliné :

Longueur : 2 m
Largeur : 0,7 m
Plage d’angle possible : de 0° a 35" modifiable selon les besoins

L’accés & la vitesse et & la hauteur de ’écoulement a nécessité la mise
au point d’outils de mesures spécifiques. Une caméra numérique fournit un
film de dix secondes & 24 images par seconde codées sur 256 niveaux de gris.
Les images sont de haute résolution (1024x1280 pixels). Deux programmes
en langage C (basés sur le traitement de ces images) ont été élaborés pour
répondre aux besoins de chaque expérience (97, 101].

C.1 Mesure de vitesse

La méthode employée est une méthode analogue a la méthode PIV (par-
ticule image velocimetry). Le matériau possédant des traceurs a la surface
(des graines de colza), on mesure le déplacement de ceux-ci entre deux images
par une fonction d’autocorrélation.

y(t) R x(t+dt)
x(t)
y(t+dt)
Ecouilement Ecoulement
Image au temps Image au
y v t temps t+dt

Fi1G. C.2 — Fenétre de corrélation.

La démarche est de sélectionner une fenétre de corrélation dans I'image
seuillée au temps t et de trouver sa position au temps t 4+ dt (Fig. C.2).
Un léger déplacement de la fenétre est possible selon y si la caméra n’est
pas parfaitement alignée avec I’écoulement. Ce déplacement est faible (dy <
0,05 x dz). Pour économiser le temps de calcul, le programme recherchera
uniquement la position x(¢ + dt). La vitesse est alors calculée de la maniére
suivante : V' = dx/dt, avec dv = z(t + dt) — z(t) et dy = y(t + dt) — y(t)

On translate cette fenétre systématiquement sur I’ensemble des positions
possibles en la comparant avec la nouvelle image. L’ensemble des positions
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possibles doit étre le plus petit pour limiter le temps de calcul et le plus grand
possible pour étre str d’y retrouver la fenétre de corrélation. La ressemblance
entre les deux fenétres est évaluée avec une fonction de corrélation discréte :

F(dx) = [I(xi,yj,t) x I(x; + dx,y;,t + dt)] (C.1)

Avec I(z;,y;,t) I'intensité lumineuse vue par la caméra au point (z;,y;) sur
I'image correspondante au temps ¢.

Le déplacement de la fenétre de corrélation est alors la valeur de dz
pour laquelle la fonction F' est maximum. La détermination de ce maximum
se fait par une interpolation par la méthode des moindres carrés (pivot de
Gauss). L’interpolation va chercher & définir une abscisse plus précise du pic
de corrélation. Pour cela, nous avons choisi un nombre de points autour du
maximum de corrélation, puis nous avons fait passer un polynéme par ces
points. Cette méthode repousse nos limites de mesure et nous fait gagner en
précision en diminuant le bruit de maniére conséquente.

C.2 Mesure de la hauteur

Pour mesurer la hauteur de la couche en écoulement, nous mesurons la
position de l'intersection d'un faisceau laser (He/Ne 10mW) en incidence
rasante avec la surface de la couche du matériau a étudier.

A Caméra
. A Faisceau LASER
Faisceau incid
LASER //
réfléchi \ o
H :
Xo X(H)

FiGc. C.3 — Principe de la mesure de hauteur

Apres avoir seuillé I'image, on commence par repérer la coordonnée Xy
de l'intersection du faisceau laser avec la surface du plan. Puis, lorsqu’une
couche de matériau s’écoule on mesure la coordonnée X de l'intersection
du faisceau laser avec la surface du matériau. La connaissance de l'angle
d’incidence « nous donne la hauteur H correspondante selon la relation :

H = (X — Xp) tan(c) (C.2)
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Notons que plus I'angle d’incidence est petit (incidence rasante) plus
I'incertitude sur la mesure est faible.

C.3 Incertitudes sur les mesures

La mesure de l'inclinaison est donnée par un inclinométre électronique
(précision de 0,1°).

Nous calculons la vitesse en mesurant le déplacement de traceurs entre
deux images espacées d’un pas de temps dt variant de 1/24 a 1/4 seconde se-
lon la gamme de vitesse explorée. Notre précision spatiale est de 1 pixel
(environ 1 mm). L’incertitude sur la mesure de vitesse est donc AV =
1/dt mm.s~1. Quant & A(H), il est surestimé a 0,5 mm.
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Caractérisation des écoulements de pate dans une
géométrie Couette

S. Jarny et P. Coussot

Laboratoire des Matériaux et des Structures du Génie Civil (UMR113 LCPC-ENPC-
CNRS), Institut Navier, 2 Allée Kepler, Champs sur Marne
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Résumé : La géométrie Couette (a cylindres coaxiaux) est fréquemment utilisée pour les matériaux pateux. Son
inconvénient majeur est que le champ de contrainte est hétérogeéne. On compare ici 1’allure des profils de vitesse
tangentielle dans une telle géométrie pour différents types de lois de comportement en cisaillement simple utilisées pour
représenter le comportement des pates, i.e. le modele d’Ostwald, le modéle de Herschel-Bulkley et un modéle en « loi
de puissance tronquée ». Ces calculs simples permettent notamment d’estimer 1’importance de I’hétérogénéité du
gradient de vitesse dans I’entrefer selon les caractéristiques de la géométrie utilisée. On montre ensuite que la loi de
puissance tronquée est le modele le plus adapté pour représenter les profils de vitesse déterminés par des mesures
directes par IRM avec divers types de matériaux pateux. Enfin on étudie dans quelles conditions les techniques de
rhéométrie classiques, fondées sur 1’analyse de mesures macroscopiques, permettent de retrouver le comportement de
ces matériaux.

Mots-clés : cylindres coaxiaux, fluide rhéofluidifiant, fluide a seuil, gradient critique

Abstract : The Couette geometry (with coaxial cylinders) is often used for characterizing pasty materials. Its major
disadvantage a priori lies in the heterogeneity of the shear stress. Here we compare the shape of the tangential velocity
profiles in such a geometry for different constitutive equations in simple shear, used for representing the behaviour of
pastes, i.e. the Ostwald model, the Herschel-Bulkley model and a truncated power-law model. These simples
calculations make it possible to estimate the heterogeneity of the shear rate in the gap as a function of the geometrical
characteristics of the rheometer. We then show that the truncated power-law model is the most suited one for
representing velocity profiles directly obtained from MRI measurements with different pasty materials. At last we
examine under which conditions the usual rheometrical techniques, based on the analysis of macroscopic data, are
capable to find out the effective behaviour of these materials.

1. Introduction I’hétérogénéité du champ de contraintes. On
considere habituellement que son effet est mineur
tant que le rapport entre 'entrefer et le rayon d’un
des cylindres est trés petit devant un. Cependant
cette condition ne peut pas facilement étre respectée
en méme temps que celle relative au rapport
suffisamment grand entre ’entrefer et la taille des
éléments constitutifs du matériau. Par ailleurs quelle
que soit la valeur du rapport entrefer/rayon le
cisaillement devient fortement hétérogéne lorsque la
vitesse relative des outils est faible au point que la

La géométrie Couette, ou a cylindres coaxiaux, est
couramment employée pour déterminer la loi de
comportement des suspensions ou des pates. Elle
possede en effet divers avantages : les effets de bord
sont  négligeables (en  I’absence  d’effet
Weissenberg), la distance entre les outils peut étre
grande devant la taille des éléments constitutifs du
matériau, assurant ainsi la validité d’une description
dans le cadre de la mécanique des milieux continus,

et enfin il est possible de diminuer considérablement
le risque de glissement le long du cylindre intérieur
en utilisant un outil constitué d’un certain nombre de
pales qui induit un cisaillement en premiére
approximation analogue a celui provoqué par la
rotation d’un cylindre qui envelopperait ce jeu de
pales. L’inconvénient majeur de cette géométrie est

contrainte seuil est atteinte au sein de I’entrefer.
Enfin diverses observations directes de 1’écoulement
de pates ont montré que le cisaillement avait
tendance a se localiser au sein des échantillons,
induisant un champ de gradients de vitesse
hétérogene, i.e. constitué d’une région a fort gradient
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de vitesse au contact d’une région a gradient de
vitesse nul ou négligeable [1-6]. L’objectif de cet
article est donc de décrire en détail et de comparer
I’allure des profils de vitesse tangentielle dans une
géométrie Couette pour des matériaux dont le
comportement peut étre représenté par les modéles
classiquement utilisés pour les pates ou les
suspensions, ou bien par un modele dit de loi de
puissance tronquée (issu des observations directes
cités ci-dessus). Dans un second temps nous
comparons |’aptitude de ces modeles a représenter
des résultats expérimentaux typiquement obtenus par
IRM. Enfin nous discutons la validité des techniques
de rhéométrie classique prenant ou non en compte
I’hétérogénéité du champ de contrainte, qui
consistent a interpréter les courbes couple-vitesse,
pour en déduire la loi de comportement effective des
pates.

2. Profils de vitesse théoriques
2.1 Généralités

Les hypothéses de base du traitement de
I’écoulement laminaire d’un fluide incompressible
dans une géométrie Couette sont les suivantes :

- onsuppose que la surface libre reste horizontale
(une hypothése essentielle dont il convient de
vérifier la validité expérimentalement), les
effets perturbateurs liés aux contraintes
normales sont donc négligeables, ceci implique
a priori que la composante verticale de la
vitesse est nulle ;

- on néglige les effets de I’écoulement au fond,
en supposant par exemple que le fluide glisse
parfaitement le long de la surface horizontale
du cylindre, ou que le rapport entre la hauteur
du cylindre et I’entrefer est trés grand ;

- le fluide reste homogene ;
- les effets inertiels sont négligeables.

Dans ces conditions, puisque I’écoulement est
symétrique par rotation autour de I’axe central, la
seule composante de vitesse non-nulle est la vitesse
tangentielle, v,, qui ne dépend que de la distance r
entre le point considéré et I’axe de rotation. On en
déduit que les seules composantes non-nulles du
tenseur des taux de déformation sont les termes
(r,0) qui s’écrivent 7/2 ou:

. a(vo /r )

yEr—— @
or

est le gradient de vitesse. L’équation (1) ne nous

donne aucune information macroscopique mais elle

est valide localement et permet de déduire des
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principes généraux des lois de comportement (cf.
[7]) que le tenseur des contraintes a la forme
simplifiée suivante :

G, 04 0

X=\o,, 04 O 2
0 0 o..

dans laquelle les différentes composantes ne
dépendent que de r. Les équations du mouvement
nous donnent alors en particulier :

1 a(rza,g) ov, 3
Tl 0

ror ot
ou p est la masse volumique du fluide. En
I’absence d’effets d’inertie le terme de droite de (3)
peut étre négligé pour obtenir finalement
I’expression générale de la contrainte en fonction du
couple :

C

27hr? @

T=0,9=
ou h est la hauteur des cylindres. Moyennant nos
hypotheses de départ la contrainte tangentielle en
chaque point du fluide (7(r)) est donc connue et
contrdlée a partir du couple imposé C' . Dans toute la
suite nous supposerons pour simplifier que seul le
cylindre intérieur est mobile par rapport au
référentiel terrestre. Lorsque I’on connait la loi de
comportement du matériau en cisaillement simple et
en régime permanent, ¢’est-a-dire :
t=f() ouy=x(7) (©)
on peut donc en déduire le profil des vitesses. Par
exemple, pour un fluide newtonien, on a(dans la
suite 7 et y seront toujours les amplitudes de
contrainte et de gradient de vitesse) :
d(v,/r)

dr

T=py = pr 6)

duquel on déduit aprés égalisation de (6) avec (4) et
insertion dans (1) puis intégration :

C T
Ve(r)*m{j ; } )

e

ou 7, est le rayon du cylindre extérieur. Notons que
la connaissance du
vy(r) permet de

réciproquement profil des

vitesses locales déterminer

directement la loi de comportement en cisaillement
simple du matériau (dans une certaine gamme de
gradient de vitesse). Pour cela il suffit en effet
d’éliminer » entre (1) et (4). Bien que relativement
simple cette remarque est fondamentale car elle
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justifie D'utilisation de I'IRM en rhéologie. Cette
procédure va cependant a I’encontre des habitudes
en rhéométrie qui se fondent sur des approches
macroscopiques « aveugles ».

2.2 Mod¢le d’Ostwald de Waele (ou loi de
puissance simple)

La loi de comportement s’écrit dans ce cas:

T=ky" ®)

ou k et n sont des paramétres du matériau, souvent
appelés respectivement consistance et indice de
viscosité. A partir de (1), (4) et (8) on obtient apres
intégration :

n( C tn 2/ ~2/n
v(,(r)—z(2”hk] r(r r, )

En prenant pour référence la vitesse maximale du
fluide, V. c’est a dire la vitesse de la paroi du

max *

©)

cylindre intérieur, il vient :

-2/n

Vy(r) r e

AU

max i\l

VR = 75(1(2"_1

7’{2/” _A A
(10)

avec R=r/r, et A=r,/r,, ot r, est le rayon du
cylindre intérieur.

La formule (10) nous montre que pour une valeur de
n donnée le profil des vitesses adimensionnel
V(R) ne dépend que de la distance a 1’axe et des
dimensions relatives de 1’entrefer, et non de la
vitesse de rotation du cylindre intérieur. De fagon a
avoir une idée de I’allure des profils des vitesses
pour différents comportements et différentes
dimensions relatives nous avons tracé ces profils
pour n compris entre 0.1 et 5, au sein de deux
géométries  (Figs.l et 2): r/r,=2/3 et
r,/r, =9/10, qui correspondent respectivement &

des situations typiques de large et petit entrefer. Les
valeurs de 7 inférieures a 1 correspondent a des
fluides rhéofluidifiants, celles supérieures a 1 a des
fluides rhéoépaississants, le cas newtonien étant
obtenu pour #n=1. Nous avons représenté ces
profils en échelle linéaire car c’est 1’échelle
d’observation naturelle a partir des mesures, et en
échelle logarithmique car c’est une échelle qui
permet, a condition d’avoir obtenu des mesures
valables sur plusieurs décades, de discerner de
maniére plus pertinente la validité des différents
modeles pour représenter le comportement réel des
matériaux.

)
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De fagon a quantifier plus précisément
I'hétérogénéité du gradient de vitesse dans I'entrefer
il est intéressant de comparer le gradient de vitesse
local et le gradient de vitesse apparent. Pour un
fluide en loi de puissance on déduit de (1) et (9) le
gradient de vitesse local :

A c\" L
7(”7[2;;;,1{] "

et le gradient de vitesse apparent, supposant un
cisaillement homogéne :

()

) _ﬁ[ c jl/ur (}’172/” 7}/_072 ”)(12)
oy, —r 227k "o

n croissant

Figure 1 : Profils de vitesse tangentielle adimensionnelle
dans Dentrefer d’une géométrie Couette large
(r;/r.=2/3) pour différentes valeurs de n dans le cas
d’un fluide ayant un comportement du type loi de
puissance simple : échelle linéaire (a), échelle
logarithmique (b).

54



215

Jarny et Coussot, Rfiéologie, Vol.2, 52-63 (2002)

On en déduit le rapport entre la gradient de vitesse
réel le long de la paroi du cylindre intérieur, qui
conditionne directement la mesure de couple, et le
gradient de vitesse apparent :
(7, 2 1-r/r,
af)_ 2 (-rjr) 03
Vg nA=0fr)™™)

On peut d'abord remarquer que ce rapport est
indépendant des conditions d'écoulement. Pour un
rapport de rayons de 9/10 on peut également en
déduire les valeurs de A pour différentes valeurs de
n(2;1;0,5;02;0,1) : 1,11; 1,16; 1,29; 1,71; 2,53.
On constate que pour des fluides fortement
rhéofluidifiants on commet une erreur importante
sur le gradient de vitesse calculé en ne prenant pas
en compte I'hétérogénéité du gradient de vitesse
méme au sein d'entrefers petits devant le diametre
des cylindres.

v \ n:

n croissant 05

@)

o1 f

n croissant

001 |

(b) t/R,

Figure 2 : Profils de vitesse tangentielle adimensionnelle
dans Dentrefer d’une géométrie Couette large
(r;/r, =9/10) pour différentes valeurs de n dans le cas
d’un fluide ayant un comportement du type loi de
puissance simple: échelle linéaire (a), échelle
logarithmique (b).
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2.3 Loi de puissance tronquée

Ce modéle dérive des observations récentes selon
lesquelles les fluides pateux (suspensions ou
émulsions concentrées), que l’on représente
habituellement par un modele de fluide a seuil
simple, ont un comportement particulier : ils ne
peuvent s’écouler de maniere stable ou homogene a
un gradient de vitesse inférieur a une valeur critique
(7.) [3, 8-9]. Ce phénomene a été confirmé par des
mesures directes du profil des vitesses par IRM : une
rupture de pente du profil a I'interface entre la zone
cisaillée et la  zone  non-cisaillée  est
systématiquement observée [4-5]. Le modéle qui
semble bien représenter ces données en régime
permanent est une loi de puissance tronquée, qui
s’écrit ainsi :

<7, >y=0;727, >r=ky" (14)

En fait on peut réécrire la seconde relation sous la
forme :

i:[?] (15)
7. Ve

oll 7, et y, sont respectivement la contrainte et le

gradient de vitesse a l’interface entre la région
cisaillée et la région non-cisaillée. La différence
essentielle par rapport a I’écoulement induit dans le
cas du modele précédent réside dans le fait qu’il peut
maintenant y avoir une région non cisaillée au sein
du fluide. II faut cependant noter qu’en pratique le
gradient de vitesse critique peut, méme en régime
permanent, dépendre de [I’histoire préalable du
matériau [4]. Par exemple, la contrainte critique
augmente avec le temps de repos préalable, ce qui
implique que, pour un méme couple imposé,
I’épaisseur cisaillée en régime permanent diminue
avec ce temps de repos. Nous laisserons de coté
cette difficulté en considérant que, quelle que soit la
vitesse de rotation ou le couple imposés, I’histoire
préalable du matériau est fixée et les évolutions
ultérieures de la contrainte critique sont
négligeables. Dans ces conditions (14) représente
I’essentiel du comportement du fluide.

La distance (7,) a laquelle la contrainte critique est
atteinte s'écrit :

C
= |— 16
"=\ (16)

S P
Lorsque r, 2r, il n'y a pas de zone non-cisaillée.

La condition a la limite est donc v,(r,) =0 et le
profil des vitesses est analogue a celui obtenu dans
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le cas du modele d'Ostwald simple. Lorsque r, <7,
il y a une région non-cisaillée entre les deux
cylindres et r, est la position de I’interface entre la

zone en écoulement et la zone rigide. Dans ce cas
I’intégration du profil des vitesses en prenant en
compte la condition a la limite v,(r,) =0 nous

donne :

n.<1*£42v9(r):0;
P 2/n

r, SrSrﬂ:va(r):gyv (—Lj -1r 17
r

La vitesse adimensionnelle s’exprime maintenant :

1% 2/n _ . 2n 2 _
V(R)= H(r):Ler rtfz/y :i* szy 1
om M or T A AT -
(18)
avec R=r/r, et A =r/r,. Ces profils

adimensionnels sont tout a fait analogues a ceux
obtenus pour un modele d’Ostwald ordinaire a la
différence pres que la position de 1’équivalent du
rayon extérieur est maintenant imposée par le
comportement du matériau. Il n’est donc pas
nécessaire de représenter 1’allure de ces profils, qui
est évidemment analogue a celle trouvée au
paragraphe précédent. Pour illustrer la différence
essentielle entre ces profils et les précédents
(apparition d’une région non cisaillée) nous
proposons seulement (Fig.3) un faisceau de profils
danslecas r,/r, =2/3 et r;[r, =4/5.

n croissant

1E-3 L L
08 09 10 L

R=r/r_ 12

Figure 3 : Profils de vitesse tangentielle adimensionnelle
dans Dentrefer d’une géométrie Couette large
(r:/r, =2/3) pour différentes valeurs de n dans le cas
d’un fluide ayant un comportement du type loi de
puissance tronquée.
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Naturellement avec ce modéle la zone cisaillée voit
son épaisseur se réduire et tendre vers zéro lorsque
la vitesse de rotation du cylindre intérieur
(Q=v,(r)/r,) tend vers zéro. On a en
effet d’apres (17) :

ZQ -n/2
A = [1+—})
ny.

qui montre que A” —> 1 lorsque Q — 0.

19)

2.4 Modele d’Herschel-Bulkley

Ce modele est actuellement 'un des plus utilisés
pour représenter le comportement en cisaillement
simple des fluides a seuil tel qu’il apparait a partir
des  expériences de rhéométrie  classique
(macroscopique). Il a notamment ’avantage de
pouvoir représenter de manicre assez satisfaisante
les résultats obtenus dans une tres large gamme de
gradient de vitesse. En cisaillement simple il
s’exprime ainsi :

y — . — sn
<, =>y=0;r27, =>c=1_+ky

La différence essentielle entre ce modele et la loi de
puissance tronquée réside dans le fait qu’il n’y a plus
de discontinuit¢ de gradient de vitesse au
franchissement de I’interface entre la zone cisaillée
et la zone non-cisaillée. Comme pour le modéle
d'Ostwald tronqué il y a deux cas selon les valeurs

relatives de 7, (toujours défini par (16)) et r, .
Lorsque 7. <7, il y a une région non-cisaillée entre
les deux cylindres. Aprés intégration on a ici :

VL.<rSrL,:>vH(r):O; (20)

r<r<r,

1/n

c " [ 11 1
:>v9(r):(%j 7 I;F—r—z dr

Il n’existe pas d’expression analytique développée
générale de cette vitesse mais nous pouvons
I’exprimer de maniére adimensionnelle :

11 "
vﬁ(r):R JR;(xz_l)' dx
Ve N [ L2

[

V(R)= @

K
Les profils correspondants, simplement calculés a
partir de sommes de Riemann, pour différentes

valeur de 7, et pour deux types d’entrefer, sont
représentés Figures 4 et 5.
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Figure 4 : Profils de vitesse tangentielle adimensionnelle
dans Dentrefer d’une géométrie Couette large
(r:/r, =2/3) pour différentes valeurs de n dans le cas

d’un fluide ayant un comportement du type Herschel-
Bulkley : échelle linéaire (a), échelle logarithmique (b).

Il est possible de calculer 'expression analytique
développée de (21) pour des valeurs entieres de
’exposant 1/n. En particulier, pour 7=1 (modéle
de Bingham):

L®221)+mr

N E

2
Les expressions analytiques correspondant a d'autres
valeurs entiéres de 1/n sont données en Annexe 1.
La comparaison de ces résultats a ceux obtenus plus
haut par les sommes de Riemann montre que l'erreur
maximum est de 1% lorsque (r, —r,)/r, 21/8, ce
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qui valide notre technique d'obtention des profils
dans le cas général (1/n quelconque).

10

v n:
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Figure 5 : Profils de vitesse tangentielle adimensionnelle
dans D’entrefer d’une géométrie Couette large
(r:/r, =9/10) pour différentes valeurs de n dans le cas
d’un fluide ayant un comportement du type Herschel-
Bulkley : échelle linéaire (a), échelle logarithmique (b).

S s
Lorsque 7, 2, il n'y a pas de zone non-cisaillée. La

condition 4 la limite est donc v, (7,) =0 et le profil
des vitesses est :

C 1/n
vy (r)= (Tzrhkj r
(23)

w11 1)
—| - dr
L 2 nz

2.5 Analyse des profils

On a une bonne idée de la distribution de gradient de
vitesse a partir de la distribution de pente de la
vitesse, méme si, comme le montre 1’équation (1),
ces deux variables ne sont pas absolument
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identiques. Les résultats présentés dans les Figures 1
et 2 nous montrent que la distribution de gradient de
vitesse pour un fluide suivant une loi de puissance
est tres hétérogene lorsque I’entrefer est grand
(relativement au rayon) et ce, d’autant plus que n est
petit. Cet effet est moins sensible lorsque 1’entrefer
diminue  (Fig.2): les  hétérogénéités  sont
pratiquement gommées pour des valeurs de n
supérieures a 0.2.

Ostwald

rrrrrrr Herschel Bulkley

Puissance tronquée
n=0.1

0.14

0014

1E-3

! R

Figure 6 : Profils de vitesse tangentielle adimensionnelle
des 3 modeles pour n=0,1. Ici, pour le fluide suivant un
modele d'Ostwald R représente le rapport r/rc .

Les profils correspondant a une loi de puissance
tronquée et a un modeéle de Herschel-Bulkley sont
assez similaires au premier abord en échelle linéaire
(Figs. 3 a 5). Ils sont généralement convexes et
tendent vers zéro a l'approche de l'interface entre la
zone cisaillée et la zone rigide, d’autant plus
lentement que 7 est petit. Ici encore I’hétérogénéité
du gradient de vitesse est importante. Cependant en
échelle logarithmique on pergoit mieux la différence
essentielle entre ces deux types de profils : la pente
des profils du modele de Herschel-Bulkley tend tres
progressivement vers zéro a l'approche de la zone
rigide, ce qui donne en échelle logarithmique une
vitesse qui tend lentement vers zéro, contrairement
aux profils du modele d'Ostwald tronqué qui tendent
assez abruptement vers zéro, puisque le gradient de
vitesse a I'interface est égal a 7, . Du coup les profils

de la loi de puissance tronquée se rapprochent tres
vite de la verticale (en 2 ou 3 décades de vitesse)
alors que pour le modéle de Herschel-Bulkley ce
rapprochement s’étale sur une dizaine de décades
pour les valeurs de # inférieures a 1. Par conséquent
les profils obtenus par les deux modeéles pour des
valeurs identiques de » sont tres différents (cf.
Fig.6). Cet effet est d'autant plus marqué que n est
petit. Il est finalement possible de représenter 1'un
des deux par l'autre en utilisant des valeurs

Jarny et Coussot, Rfiéologie, Vol.2, 52-63 (2002)

différentes de », mais la superposition n'est bonne
que dans une gamme particuliére de vitesses (en
général au maximum sur une décade de vitesse).

Enfin on peut noter que I’effet de I'utilisation d’un
entrefer étroit dans le cas d’un fluide de Herschel-
Bulkley est trés faible : les profils obtenus avec les
deux géométries différentes se superposent presque.
Ceci ne semble pourtant pas facilement prévisible a
partir de la formule (18).

3. Capacité des modéles a prédire les profils
de vitesse obtenus pas IRM

Des expériences de rhéométrie couplée a I'IRM ont
été réalisées avec divers matériaux pateux [4-5, 10],
a l’aide d’un rhéomeétre a cylindres coaxiaux de
rayon intérieur 4cm et de rayon extérieur 6¢cm. Nous
ne rappellerons ici aucun élément concernant les
procédures expérimentales qui ont été décrites
ailleurs. Du fait de la technique utilisée le bruit lié au
systtme de mesure écrante les mesures de vitesse
lorsque celles-ci sont de deux ou trois (dans certains
cas) ordres de grandeur plus faibles que la vitesse
maximum. Les données qui doivent donc étre
retenues sont celles correspondant a la gamme de
vitesses supérieures a ce bruit, qui peut étre assez
facilement identifiée en pratique, puisque, lorsque le
bruit devient prédominant, la vitesse fluctue entre
des valeurs extrémes négatives et positives de
I’ordre de grandeur du bruit. Dans les résultats
étudiés ici nous avons extrait les valeurs écrantées
par le bruit et représenté sur les données les barres
d’erreur, dont les dimensions correspondent en fait a
I’amplitude du bruit mesuré.

On se propose ici d’examiner dans quelles
conditions il est possible d’utiliser I'un des modéeles
ci-dessus pour représenter le comportement de ces
pates mesuré par IRM. Pour valider la technique
nous avons commencé par caler un modéle
newtonien sur des mesures obtenues avec un miel
liquide, a priori newtonien. La correspondance entre
le modele et les résultats expérimentaux est correcte
sur les deux décades de vitesses (cf. Fig.7). Notons
cependant que I’incertitude de mesure est plus forte
(0.017) que pour les autres matériaux (0.004V")
Pour les pates nous utilisons des mesures obtenues
sur trois matériaux, une suspension de bentonite [5]
(Fig.8), une suspension de laponite [10] (Fig.9) et
une suspension de silice [5] (Fig.10). Nous avons
calé un modéle en loi de puissance au mieux sur
chacune de ces séries de données, puis un modele de
Herschel-Bulkley, en ajustant les paramétres d’abord
au mieux sur la partie initiale du profil, puis sur la
partie finale. Pour les deux premiers matériaux il est
possible de caler un modéle de Herschel-Bulkley de
maniére correcte sur une partie seulement des
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données. L’écart entre ce modele et les résultats
expérimentaux est alors assez important sur le reste
de la gamme de vitesses. En revanche pour la
suspension de laponite il est possible caler un
modele de Herschel-Bulkley sur I’ensemble de la
gamme de vitesses de maniere relativement correcte,
méme si un écart systématique de 15 a 20% subsiste
par rapport a une série de points expérimentaux au
centre de la courbe. Ceci conduit & un écart en
échelle linéaire qui ne peut pas étre expliqué par
I’incertitude de mesures. Il est aussi intéressant
d’examiner la valeur des paramétres des modeles de
Herschel-Bulkley calés sur ces données: le
coefficient de puissance prend des valeurs proches
de 1, voire supérieures. Ceci est contraire aux
résultats de rhéométrie classique qui conduisent a
des valeurs nettement inférieures a 1 pour la plupart
de ces fluides rhéofluidifiants. Ainsi, si I’hypothése
d’un comportement du type Herschel-Bulkley peut
étre retenue en premiére approximation par rapport a
un profil des vitesses déterminé par IRM elle
entrerait certainement en plus forte contradiction
avec un ensemble de profils correspondant a
différents niveaux de vitesses imposées pour un
méme matériau. Au contraire la loi de puissance
tronquée s’avére cohérente avec un tel jeu de
données et avec des mesures de rthéométrie classique
par exemple pour une suspension de bentonite [4].

B Mesures IRM
— Modéle newtonien

001 L L L
40 45 50

r (cm)

Figure 7 : Profil des vitesses pour un miel liquide pour
une vitesse de rotation Q=20 tour/min. et calage du
profil théorique issu d’un modéle newtonien.
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® Mesures IRM
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oi de puissance tronquée
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Figure 8 : Profil des vitesses en régime permanent pour
une suspension de bentonite (précisaillement + repos 10
min.) (¢ =3.2%) pour une vitesse de rotation (=40
tour/min. et calage des profils théoriques issu d’une loi de
puissance tronquée (1, =4.86cm;n=0.23) et dun
modele de Herschel-Bulkley soit sur les fortes vitesses (1)
(r, =5.5cm;n=0.555), soit sur les basses vitesses (2)

(r, =4.86cm;n=2.75).

\% ® Mesurcs IRM
Herschel-Bulkley
Loi de puissance tronquée

0.01

L L
4.00 425 450

r(cm)

Figure 9 : Profil des vitesses en régime permanent pour
une suspension de laponite (3.5% en masse)
(précisaillement + repos 3h) pour une vitesse de rotation
Q=18 tour/min. et calage des profils théoriques issu
d’une loi de puissance tronquée
(r, =4.465cm;n=0.14) et d’'un modéle de Herschel-
Bulkley sur I’ensemble de la gamme de vitesses
(r, =4.53cm;n=0.97).
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o1

B Mesures IRM 3
—— Loi de puissance tronquée
L Herschel-Bulkley (1)
Herschel-Bulkley (2)

r(cm)

Figure 10 : Profil des vitesses en régime permanent pour
une suspension de silice (Seahostar KE P30, Nihon-
Shokubai, Japan, ¢=50%) pour une vitesse de rotation
Q=20 tour/min. et calage des profils théoriques issu
d’une loi de puissance tronquée (7. =5.84cm;n=0.39)
et d’'un modele de Herschel-Bulkley soit sur les fortes
vitesses (1) (r, =6cm;n=12), soit sur les basses
vitesses (2) (r, =5.86cm;n=2.2).

4. Détermination du comportement des pites
par les techniques de rhéométrie
""macroscopiques"

On se propose ici d'examiner la capacité des
techniques usuelles basées sur l'analyse des données
en termes de couple et de vitesse de rotation a
déterminer la loi de comportement effectivement
observée par IRM (loi de puissance tronquée).

4.1 Méthode simple

La technique de base qui peut étre utilisée consiste a
considérer que le gradient de vitesse est homogene
dans  l'entrefer, ce qui implique  que
7 ~Qr,/(r, —1,) . Bien entendu cette approche est
a priori dautant plus valable que le rapport
entrefer/rayon est petit. Pour un comportement
effectif du type loi de puissance tronquée la vitesse
de rotation du cylindre intérieur lorsque r, <7, <7,

s'écrit (d'apres (17)):
2/n
<7, Q=0;7>7, Q:ﬁ;}( [r—‘] -1
27\ n
(24)

Compte tenu de l'expression de 7, en fonction du
couple donnée par (16) on déduit la relation suivante
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entre la contrainte a la paroi et le gradient de vitesse
moyen dans l'entrefer :

2, -r)\ 7 |
7, =) =7,[1+ [QJL @)

nr; Ve

valable pour 7, <7,<7, (rg /r, )2. On constate
donc que le comportement déduit par cette technique
est celui d'un fluide a seuil proche d'un fluide du
type Herschel-Bulkley : I’analyse classique simple
prévoit que le gradient de vitesse au sein du fluide
tend progressivement vers zéro lorsque la contrainte
tend vers la contrainte critique. Ainsi cette technique
ne permet pas de déterminer le comportement
effectif du fluide et en particulier de mettre en valeur
son incapacité a s'écouler a des gradients de vitesse
inférieura ..

Lorsque 7, > r, la vitesse de rotation du cylindre
intérieur s'écrit (d'apres (9)) :

il )

On en déduit :

20, -1) q"

T,=7, -
! {"n(l—(r,»/n)z )7,

qui est valable pour 7, >7, (rg/r, )2 et, lorsque

27

1, =1, équivaut a (15). L'analyse rhéométrique la
plus simple permet donc de retrouver la loi de
comportement  effective des pates a vitesse
suffisamment élevée, mais a vitesse faible elle donne
un comportement de type fluide a seuil ordinaire. La
figure 11 illustre, sur un exemple, la différence entre
les résultats obtenus par cette technique et la loi de
comportement effective du matériau. On constate
que la courbe d’écoulement apparente pour un fluide
en loi de puissance tronquée dans une géométrie
Couette a ’allure typique des courbes d’écoulement
obtenues couramment en pratique avec diverses
géométries pour des matériaux pateux. Notons au
passage que la rupture de pente dans cette courbe
théorique correspond a la rencontre de la zone
cisaillée et de la paroi et se déplace vers les forts
gradients de vitesse si on augmente |’entrefer.
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— Courbe d'écoulement apparente
Courbe d'écoulement réelle

Contrainte réduite
S,

Croissance de la zone cisaillée ./
b
- .

P S —

Pas d'écoulement homogéne

T T t T
1E-3 0.01 01 1 10 100 1000
Gradient de vitesse réduit

Figure 11 : Courbe d'écoulement obtenue dans le cas de
I'approche simple et courbe d'écoulement réelle pour un
fluide suivant une loi de puissance tronquée. On a
représenté ici la contrainte réduite (par le seuil) en
fonction du gradient de vitesse réduit (par le gradient de
vitesse critique).

4.2 Méthodes plus sophistiquées

Ces techniques ont pour but de tenir compte de
I'hétérogénéité du gradient de vitesse au sein de
l'entrefer. Diverses approches ont été développées
[11-13]. Elles ont toutes pour point de départ la
formule générale permettant de calculer la vitesse de
rotation du cylindre intérieur :

a=["Zar ()
o

qui, aprés un changement de variable utilisant la
relation entre la contrainte et la distance a l'axe (4),
conduit a une relation entre les variables
macroscopiques mesurées et la loi de comportement
du matériau:

o= [ 4Dq; 29)
T T

On peut remarquer que, pour un fluide suivant une
loi de comportement de type loi de puissance
tronquée, la fonction y(7) a une discontinuité en
7. Il n’est pas évident a priori que les techniques
d’analyse rhéométriques, qui s’appuient sur des
manipulations de dérivées de 1’expression (29),
soient capables de prendre en compte cette
discontinuité.

Considérons d'abord la méthode la plus générale,
celle de Coleman et al. (voir aussi [7]) qui consiste a
dériver I'équation (29) pour obtenir d'abord :

o . .
2055= 7(e)-7(z.) (30)
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puis & sommer sur une série de couples décroissants

2
B=r/r)
nécessairement un gradient de vitesse nul est associé
a un couple nul on a finalement :

y(r,):i(zca—gj 31

g

dans un rapport Comme,

Regardons maintenant ce que donne cette formule
pour un fluide suivant une loi de puissance tronquée.
Dans ce cas la vitesse de rotation est donnée par (26)

tant que fS7 “Ti >7,. Par ailleurs, lorsque

Bz, <7, elle peut se rééerire sous la forme
suivante (a partir de (24)):

1/n 1/n
7 7,
o=2%| -[& (32)
2|\ k k
La somme (31) se réduit a (‘z',./k)I ", ce qui est
lI'expression de la loi de comportement recherchée.
Cette méthode permet donc de retrouver la loi de

comportement effective (loi de puissance tronquée)
des pates.

Notons que Nguyen et Boger [13] ont proposé une
méthode simplifiée qui s'appuie sur le fait que,
lorsqu'une zone non-cisaillée existe dans l'entrefer,
I’une des bornes de I’intégrale (29) ne dépend pas du
couple si bien que I'équation (29) peut étre réécrite
sous la forme :

Q= I 208y, 33)
T
qui, aprés dérivation, donne :
j, =20 %y dnQ (34)
dc dinC

A partir de cette équation, en utilisant l'expression de
la vitesse de rotation avec une zone rigide (24), on
retrouve la loi de comportement recherchée. En
revanche, bien entendu, cette formule ne permet pas
de retrouver la loi de puissance lorsqu'il n'y a plus de
zone rigide.

5. Conclusion

Ces résultats montrent que les techniques de
rhéométrie classiques doivent étre utilisées avec
précaution lorsqu’on a affaire a des matériaux
pateux. En effet les observations par IRM montrent
que les profils de vitesse ne peuvent pas étre prédits
de maniere précise par le modéle de Herschel-
Bulkley, et qu’une loi de puissance tronquée est plus
adaptée. Ceci résulte en particulier du fait que ces
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profils de vitesse peuvent posséder une rupture de
pente a une certaine distance de ’axe des cylindres.
L’analyse simple des données de rhéométrie
classique en termes de couple et de vitesse en
supposant que le gradient de vitesse est homogéne
dans Dintervalle ne permet pas de déduire le
comportement effectif du matériau (en loi de
puissance tronquée), quelles que soient les
dimensions de I’entrefer. En revanche les techniques
d’analyse un peu plus sophistiquées permettent de
déterminer ce comportement. Ces considérations

s’appliquent au régime permanent. En régime
transitoire 1’analyse reste a faire.
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THIXOTROPIE DES PATES CIMENTAIRES
Résumeé :

Les nouveaux matériaux cimentaires fluides présentent des propriétés de
thixotropie, phénomeéne réversible de gélification (au repos) - liquéfaction (en
écoulement), qu'il est nécessaire de comprendre et de caractériser. Des essais
croisés de rhéomeétrie globale (rhéomeétre classique) et locale (vélocimétrie
IRM) permettent d’obtenir le comportement complet en régime permanent
et transitoire d’'une pate de ciment blanc. En particulier nous mettons en
évidence une bifurcation de viscosité, traduisant un changement brutal de
comportement en dessous d’une contrainte et d'un gradient de cisaillement
critique. Un modéle simple, basé sur ces observations, permet de retrouver
les propriétés observées. Son application a des essais d’écoulements sur plan
incliné montre que cette configuration peut s’avérer un moyen simple de ca-
ractérisation pratique de la thixotropie.

Mots clés : rhéologie, thixotropie, ciment, vélocimétrie IRM, plan in-
cliné, modéle.

THIXOTROPY OF CEMENT PASTES
Abstract :

The new cementitious fluid materials present properties of thixotropy,
reversible phenomenon of gelation (at rest) - liquefaction (in flow), which it
is necessary to understand and characterize. Cross tests of global rheometry
(traditional rheometer) and local rheometry (MRI velocimetry) make it pos-
sible to obtain the complete behavior in steady and transient state of a white
cement paste. In particular we highlight a viscosity bifurcation, representing
a brutal change of behavior below a critical shear stress and a critical shear
rate. A simple model, based on these observations, makes it possible to find
the properties observed. Its application to tests of flows on inclined plane
shows that this configuration can prove to be a simple means of practical
characterization of thixotropy.

Key words : rheology, thixotropy, cement, MRI velocimetry, inclined
plane, model.



