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Abstract

Les procédés d’impression 3D de béton par extrusion se sont fortement développés dans
les derniéres décennies. Cependant, d’'un point de vue réglementaire on ne peut pas
construire avec le béton imprimé sans le renforcer, ce qui limite fortement le champ
d’application de cette technologie. Le laboratoire Navier a initié le développement et la
mise au point d’un procédé d’impression 3D de béton fibré, désormais breveté, appelé
Pultrusion interne ou Flow-Based Pultrusion, qui permettra de renforcer le matériau et
d’obtenir la ductilité nécessaire pour construire avec le béton imprimé. Cette thése s’ins-
crit dans ce développement et est focalisée sur la mise en ceuvre du procédé « échelle 1 ».
Cela implique plusieurs études pour mieux appréhender les mécanismes et phénoménes
en jeu dans la téte d’extrusion et proposer des améliorations du dispositif. Concernant
le matériau obtenu, une caractérisation mécanique a plusieurs échelles allant du boudin
imprimé jusqu’a une poutre-prototype démonstratrice, a permis de mieux quantifier les
effets et performances du renforcement. Enfin le développement d’une métrologie origi-
nale et adaptée pour la caractérisation du taux de structuration de la matrice cimentaire
imprimée & 1’état frais permet une meilleure maitrise et répétabilité du procédé. Cette
thése s’appuie sur la plate-forme technologique de recherche et développement régionale
Build’'In de I’Ecole des Ponts ParisTech qui développe des solutions robotisées pour la

construction.

Extrusion-based 3D concrete printing processes have seen significant development in the
last decades. However, from a regulatory perspective, it is not possible to build with prin-
ted concrete without reinforcement, which severely limits the scope of this technology.
The Navier laboratory has initiated the development and implementation of a printing
process for fiber-reinforced concrete, now patented and known as Flow-Based Pultrusion,
which will allow to reinforce the material and achieve the ductility necessary to build
with printed concrete. This thesis follows this development and focuses on the implemen-
tation of the process on a "1 :1 scale”. This requires several studies to better understand
the mechanisms and phenomena at work inside the extrusion head and to propose im-
provements. Concerning the material obtained, mechanical characterization at different
scales, from the printed lace to a demonstrative prototype beam, allowed to better quan-
tify the reinforcement effects and performance. Finally, the development of an original
metrology adapted to the characterization of the structuration rate of the freshly printed
cementitious matriz allows a better control and repeatability of the process. This thesis
builds on the work of the Navier laboratory and relies on the Build’In regional technologi-
cal research and development platform of the Ecole des Ponts ParisTech, which develops

robotic solutions for construction.
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Introduction générale

Abondants, bon marché et performants, les matériaux cimentaires sont aujourd’hui mas-
sivement utilisés pour construire ou rénover tout type d’édifices, allant de la simple
habitation jusqu’aux grandes infrastructures. Cependant, leur utilisation massive en-
traine des impacts environnementaux importants, notamment la fabrication du ciment
qui contribue & environ 5% des émissions de CO2 diies a I’activité humaine [1]. Selon une
estimation de 1994, ces émissions étaient de 307 millions de tonnes de CO2, dont 160
provenant de la chimie du processus et 147 de I’énergie utilisée [2]. En 2016, I'estimation
atteint 1450 millions de tonnes [3]. Il est donc crucial de réduire cette consommation
malgré la tendance croissante de la demande en ciment, ce qui est un défi majeur pour

l’industrie de la construction.

Le ciment s’apparente dans sa fonction & une colle minérale trés performante. Si il est
particuliérement rare a 1’état naturel, il peut étre synthétisé facilement par la cuisson
d’espéces minérales abondantes & de nombreux endroits du monde. En ’associant & de
I'eau et des granulats (sable, gravats), on forme un béton, matériau hétérogéne a la fois

dense et poreux, performant en compression et peu coiiteux.

Ces particularités font que le béton est en bonne place pour répondre & un besoin glo-
bal et croissant en matériaux de construction. En outre, c’est aussi sa mise en oeuvre
par coulage, la plus répandue, qui explique son utilisation massive. Le principe est de
remplir des volumes creux formés par des coffrages, ce qui est particuliérement commode
pour réaliser les formes simples. Par souci de simplicité, cela méne souvent & une utili-
sation excessive du béton par rapport aux besoins réels, ce qui est accentué par son prix

relativement bas et par la nature volumique des formes produites.

Afin d’en réduire la consommation et d’utiliser le béton de maniére efficace, il est donc
clair que le procédé représente une voie d’amélioration importante, sachant de plus que le
faible colit d’un béton conventionnel ne sera certainement plus d’actualité dés lors qu’il
reflétera son impact environnemental. Ici se trouve ’enjeu de notre étude, car depuis une
vingtaine d’années de nouvelles technologies, dites de fabrication additive, ont émergé

pour la construction en béton. Suite aux travaux fondateurs de Khoshnevis [4] et Pegna

1
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[5], qui portaient respectivement sur un procédé d’extrusion et un procédé dit a lit de
poudre, de nombreux démonstrateurs ont montré des alternatives potentiellement plus
efficaces a la production d’éléments de structures en béton coulés. Ces technologies ont en
commun un principe de déposition sélective de matiére, et ce avec une plus grande finesse
que les moyens traditionnels, et & I'aide de machines plus élaborées que celles employées
pour le coulage. Il devient possible d’obtenir facilement des formes personnalisées comme
pour les procédés d’impression "3D" polymeéres ou métalliques, d’oti le terme d’impression

3D béton.

Notre travail porte sur 'une de ces technologies, celle initialement développée par Kho-
shnevis |4] et appelée fabrication additive par extrusion robotisée. Le "béton" utilisé ici
est plutot de 'ordre du mortier, c’est & dire & fine granulométrie de 'ordre de Imm. Ré-
cemment, de premiers mélanges & granulats centimétriques qui caractérisent ’appelation

"béton" ont été adaptés a ce procédé [6].

Le principe consiste & mettre en forme le matériau par extrusion, et de le déposer en
couches successives & ’aide d’un robot. Grace & cette technologie, le matériau peut étre
utilisé de maniére plus ciblée, en déposant le bon matériau au bon endroit. De plus il
supporte son propre poids et celui des couches successives durant la mise en forme,
il n’est donc plus nécessaire d’utiliser de cotiteux coffrages, qui sont d’ailleurs souvent
réalisés sur mesure en raison de la grande variabilité des formes baties, générant ainsi

d’importants volumes de déchets [7] [8].

En termes plus généraux, il est remarquable que ce principe d’impression 3D par extrusion
soit celui d'un tracé, souvent continu, qui se déploie dans ’espace et permet ainsi de
décrire des surfaces. Il y a donc une nature surfacique des objets produits qui va de
pair avec le procédé d’impression, a 'opposé du volumique induit par le coulage. En
incluant au procédé d’impression des étapes d’assemblage de supports ou en imprimant
dans un substrat pateux, il est méme possible de former des résilles tridimensionnelles
[9]. Les formes imprimables constituent ainsi un vaste domaine d’étude qui réveéle le
potentiel de cette technique pour concevoir des structures efficaces telles que des coques,
des vottes ou des tubes. Les surfaces peuvent aussi étre remplies par des résilles ce qui
donne un type d’objet plus intermédiaire, similaire au panneau sandwich par exemple,
ol deux membrures planes sont reliées par un motif de remplissage qui améliore 'inertie

de l'objet a la flexion sans trop l'alourdir.

Néanmoins, beaucoup de ces possibilités ne peuvent étre appliquées a 1’échelle de la
construction que si le matériau est renforcé. Hormis dans les cas ol une compression
dominante est assurée, telles que les formes de structures magonnées traditionnelles [5]
[10] ou précontraintes [11], la majorité des applications (telles que les poutres ou plan-

chers) imposent des efforts de traction auxquels les bétons sont trés peu résistants. De
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plus, leur comportement fragile est disqualifiant, la structure devant pouvoir garantir
une certaine tolérance au dommage en cas de chargement accidentel. Pour les procédés
de coulage, ce probléme est généralement résolu en utilisant la technique du béton armé,
qui consiste & placer des armatures métalliques dans le coffrage ol le béton sera coulé.
Celles-ci agissent comme un renfort qui améliore a la fois la résistance en traction et le

comportement & rupture grace a la ductilité de ’acier.

Pour I'impression 3D béton par extrusion, cette derniére solution a été I'objet de plu-
sieurs études. Les premiéres applications portaient souvent sur I'impression de contours
d’éléments structurels verticaux [12], qui servent ensuite de coffrage intégré dans lesquels
on placera des armatures. L’assemblage étape par étape de renforts métalliques préfabri-
qués [4] durant le déroulement d’une I'impression a également été suggéré. D’un point de
vue plus général, ces propositions consistent a renforcer le matériau avec des renforts de

grande dimension, c’est & dire a 1’échelle structurelle, ce qui a plusieurs inconvénients :

— Le renforcement & 1’échelle structurelle se fait au prix d’une complexité impor-
tante. En effet, un mécanisme de positionnement secondaire sera nécessaire pour
effectuer les opérations d’assemblage des renforts durant ou aprés 'impression. En
outre ces renforts devront étre manufacturés séparément de la structure imprimée
a un degré de précision et de productivité compatible avec 'impression.

— Les grands éléments de renfort en acier nécessitent une épaisseur d’enrobage im-
portante pour éviter la corrosion, un phénoméne qui représente un risque impor-
tant pour la durabilité des structures en béton armé. Cela limite I’économie de

matériau permise par l'impression.

Une solution alternative est I'utilisation de fibres courtes qui renforcent le matériau a
I’échelle microscopique. Ces matériaux appelés Bétons de Fibres Métalliques (BFM) ou
Ultra-High Performance Fibre Reinforced Concrete (UHPFRC) ont été développés dans
les années 60 et s’imposent aujourd’hui 1a ot des obstacles technologiques rendent 1’em-
ploi du béton armé incertain ou trop coliteux, comme par exemple lors de la réalisation
d’éléments fins ou de formes complexes. La ductilité est ici obtenue en empéchant la
propagation des fissures qui sont « recousues » par des fibres réparties dans le béton.
Cependant les propriétés peuvent varier considérablement en fonction du type de fibre,
de leur quantité, de la qualité du béton et du mode de mise en oeuvre [13]. Dans le
cas d'une extrusion, le matériau peut présenter une anisotropie en raison des fibres qui
s’orientent préférentiellement dans la direction de I'extrusion [14]. Les taux de renfort
atteignables sont aujourd’hui limités & quelques pourcents [15], car le matériau doit étre
suffisamment fluide pour étre pompé dans tout le systéme d’impression. En effet, I’ajout
de fibres courtes a un impact important sur la rhéologie du matériau qui doit tout d’abord

étre pompable, puis extrudable et enfin constructible (les couches doivent se supporter
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les unes les autres). Nous reviendrons sur ce cahier des charges qui est d’une importance

critique pour le bon déroulement du procédé.

Bras robot positionneur
Téte d’impression

Pompage —> | Extrusion | ——— | Construction

Malaxeur & béton et pompe primaire Empilement couche-par-couche

FIGURE 1 — Schéma illustrant les étapes générales et les objets associés & chaque étape
d’un procédé d’impression 3D de béton par extrusion.

Il est donc clair que pour renforcer le béton imprimé, ce type d’approche qui part du ma-
tériau semble prometteuse mais difficile & mettre en oeuvre. La technologie d’impression
par extrusion nous donne néanmoins 1’occasion d’imaginer beaucoup d’autres maniéres
de renforcer : au lieu d’ajouter le renfort dans le mélange, on peut par exemple 'ajouter
a une autre étape du procédé (Figure 1), comme au niveau de la téte d’impression afin
de ne pas avoir a gérer de problémes de pompage. C’est pourquoi de nombreuses proposi-
tions d’ordre technologique, ot des renforts sont ajoutés a I'instant de I’extrusion, ont vu
le jour. Une idée intéressante consiste & entrainer & I’aide d’un moteur un cable de renfort
dans le boudin imprimé durant I'impression [16]. Cette méthode donne des résultants en-
courageants, méme si les propriétés d’interface entre le renfort et son béton doivent étre
améliorées et éviter des phénomeénes de glissement limitant la ductilité [17]. De maniére
similaire, des méthodes inspirées des matériaux composites telles que I’entrainement mo-
torisé d’un stratifil (aussi appelé roving) de fibre carbone imprégné en ligne [18] ont été
proposées. Ces méthodes restent limitées, car elles ne permettent d’entrainer aujourd’hui
qu’un seul élément de renfort. Si I’on veut aller plus loin, une motorisation et un contréle
dédié sera certainement nécessaire pour entrainer chaque renfort de maniére homogéne,
en tenant compte des changements d’orientation et de courbure du tracé imprimé. Cela

représente un gain de complexité non négligeable.

Ces considérations, qui couvrent & la fois le matériau et le procédé, ont amené le la-
boratoire Navier & mettre au point une méthode de renforcement adaptée a ’extrusion
robotisée, baptisée Flow-Based Pultrusion [19]. Sans motorisation, elle fonctionne de
maniére passive et permet ainsi d’entrainer plusieurs éléments. Elle permet ainsi d’at-
teindre un taux de renfort potentiellement trés élevé (10%) et une grande anisotropie. Le
principe, inspiré du procédé de pultrusion bien connu de I'industrie des composites, est
d’imprégner et de tirer des fibres de renfort continues a I'aide de 1’écoulement du mortier

dans la téte d’impression.



Contents 5

Les premiers résultats ont fourni une démonstration du concept, et un premier cahier
des charges du procédé. Ce cahier impose des propriétés rhéologiques adéquates pour
Iimprégnation et le routage des fibres. Un essai rhéométrique in-situ baptisé slugs-test
[20] a été développé pour y répondre, en controlant les propriétés rhéologiques du béton en
sortie de la téte d’impression. L’efficacité du renforcement a d’abord été vérifiée a I’échelle
micromécanique sur des matériaux-modéles : Grace & un phénomeéne de multifissuration,
le matériau durci a un comportement ductile, et les paramétres-clefs (seuil de cisaillement
du mortier et géométrie du renfort unidirectionnel) qui influencent le comportement
mécanique d’interface et la ductilité du béton anisotrope [21] ont été identifiés. Cette
nouvelle thése s’inscrit dans la continuité de ces recherches. La motivation est d’ouvrir
la voie vers la normalisation et I'industrialisation du procédé Flow-Based Pultrusion par
I’amélioration du matériau, du procédé et de sa métrologie. Ces trois thémes forment un
tout ; par exemple, pour améliorer la qualité du matériau, le procédé peut étre optimisé
et permettre d’intégrer des renforts supplémentaires. La métrologie permet d’adapter les
paramétres du procédé selon les variations de facteurs externes, comme la réactivité du

mortier utilisé, qui peuvent avoir un impact sur la qualité finale du matériau.

Dans un premier Chapitre bibliographique, nous reviendrons tout d’abord sur les aspects
techniques du procédé d’impression 3D par extrusion de béton sans renforcement. Les
différents types de technologies, le cahier des charges et les paramétres rhéologiques du
matériau & maitriser lors de I'impression seront abordés. Nous 'avons déja évoqué, le
renforcement est indispensable et les méthodes appropriées seront ensuite abordées dans
une bibliographie mise & jour. Nous ferons un focus sur les méthodes de renforcement par
fibrage, en expliquant le fonctionnement mécanique du matériau durci et renforcé avec
ce type de méthode. Nous concluerons ensuite sur le procédé Flow-Based Pultrusion qui
nous intéresse, en détaillant ses particularités par rapport aux autres méthodes, a la fois

du point de vue du procédé et du matériau obtenu.

Les chapitres suivants présenteront nos contributions. Le deuxiéme Chapitre portera sur
la mise au point du procédé Flow-Based Pultrusion. Nous discuterons les améliorations
successives apportées au dispositif de fibrage en détaillant plusieurs expériences qui visent
a mieux comprendre les phénoménes a 'oeuvre dans la buse d’impression. Cela nous

permettra d’étoffer le cahier des charges procédé initial.

Dans un troisiéme Chapitre nous présentons les impressions réalisées et nos expérimen-
tations, en couvrant plusieurs échelles d’observation du matériau durci allant du boudin
jusqu’a la structure imprimée. Nous vérifierons ainsi expérimentalement les critéres qui

garantissent une bonne performance.

Toujours dans 'optique de maitriser le procédé et en particulier les propriétés de la ma-

trice cimentaire a ’état frais, nous présenterons dans le chapitre 4 une méthode originale
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de mesure en ligne du taux de structuration d’un boudin imprimé au trés jeune age.
Cette méthode est particuliérement adaptée aux procédés d’impression 3D par extrusion
a technologie dite 2K ou bicomposant, mettant en oeuvre des mortiers qui se structurent
trés vite et pour lesquels il n’existe pas de méthodes de mesures vraiment efficaces. Ce
type de technologie correspond & notre procédé de renforcement Flow-Based Pultrusion

mais peut également étre appliquée a des matériaux non renforcés.

Enfin nous conclurons sur le travail réalisé et sur ce qu’il reste a faire pour intégrer ce
procédé dans un cadre industriel et réglementaire, travail qui est déja en cours et fait

I'objet d’une autre thése en collaboration avec la société XtreeE.



Chapitre 1

Procédés de renforcement pour

I’'impression 3D béton par extrusion

FIGURE 1.1 — Exemples d’objets réalisés en impression 3D béton par extrusion
au Build'In Lab de I’Ecole des Ponts ParisTech, dont un déme et une arche imprimées
sans support [10].

L’impression 3D de béton désigne un ensemble de technologies permettant de fabriquer
des objets en déposant sélectivement un matériau cimentaire dans une zone de travail, de
maniére robotisée. La différence essentielle avec les procédés traditionnels est la grande
flexibilité offerte dans le positionnement du matériau déposé, grace a la robotisation. De
maniére générale, cette flexibilité permet de produire une grande diversité de formes, qui
seront définies plus précisément en fonction des propriétés du matériau et des contraintes
qui lui seront appliquées. De plus, le systéme d’impression peut étre reprogrammé facile-
ment pour réaliser des piéces sur-mesure. Ces deux particularités font que ’'on peut donc
produire des formes variées et/ou complexes pour un coiit peu supérieur a celui d’une
série de piéces standard, ce qui est trés différent d’une piéce coulée dont la forme est
déterminée par celle de son coffrage, qui est réalisé séparément, qui n’est pas toujours

réutilisable et dont le prix augmente avec la complexité de la forme.

7
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Cette déposition sélective implique des procédés de mise en forme dits additifs, en oppo-
sition aux procédés soustractifs comme le fraisage ou formatifs comme le pliage de toles.
La solidification sélective et couche par couche d’une poudre de mortier séche a l'aide
d’un agent réactif dit procédé a lit de poutre [5], ainsi que le béton projeté [22], sont des

exemples de procédés additifs utilisés dans 'impression 3D de béton.

Ici, nous nous intéressons a la mise en forme par extrusion, qui consiste a forcer le
matériau dans une filiére de forme spécifique & l'aide d’'une pompe, d’un piston, d’une
presse ou de tout autre moyen. En raison de sa plasticité a I’état frais, le béton se
liquéfie lors de son passage dans la conduite et retrouve ensuite un état solide en sortie,
il peut ainsi conserver la forme de la filiére dans laquelle il a été forcé, voire étre remis
en forme par pressage au moment de 'extrusion. Cette capacité du béton & plastifier
dépend d’une contrainte seuil appelée seuil de cisaillement du béton frais, une propriété
rhéologique critique pour adapter le matériau aux contraintes du procédé. Lorsque la
rhéologie est satisfaisante, I’extrusion de béton en général permet de réaliser facilement
des objets évidés et ainsi d’utiliser le matériau de maniére efficace. Les parpaings, voire
a plus grande échelle des dalles alvéolées que 'on assemble pour former un plancher

préfabriqué, sont des exemples d’éléments mis en forme par extrusion.

L’apparition de 'impression 3D béton par extrusion, ou Contour Crafting proposée par
Khoshnevis [4] remonte au début des années 2000. Le matériau est extrudé en un boudin
généralement cylindrique ou rectangulaire via un dispositif appelé téte d’impression,
porté par un robot qui assure son positionnement et la déposition sélective du matériau
qui caractérise le procédé. La description numérique de ’objet est traduite en un parcours
d’outil, c’est a dire une série d’instructions qui déterminera les mouvements et vitesses
adéquates du robot mais aussi les différents réglages de I’extrusion afin de mettre en forme
des boudins continus et réguliers, empilés couche par couche pour former un objet. Notons
que le matériau utilisé est aujourd’hui plutdt de Iordre d’un mortier & fine granulométrie
que du « béton » caractérisé par ses gros granulats, bien que de premiers matériaux
imprimables a granulats centimétriques aient été formulés récemment [6]. Cela est di
aux contraintes spécifiques du procédé (pompabilité, extrudabilité et constructibilité)
que nous détaillerons, et au faible diamétre des conduites dans lesquelles le matériau est

transporté et extrudé.

Quelques exemples d’objets obtenus par impression 3D de béton par extrusion sont illus-
trés sur la Figure 1.1, mettant en évidence ’aspect strié du matériau obtenu, ainsi que la
variété de formes réalisables, notamment grace a la possibilité d’imprimer des piéces en
porte-a-faux sans support [10] en suivant des méthodes inspirées des techniques de ma-
¢onnerie. L’application principale de I'impression 3D de béton par extrusion, qui permet

de réaliser des piéces de plusieurs métres, est en effet la construction. Néanmoins, dans



Procédés de renforcement pour limpression 3D béton par extrusion 9

ce cadre la majorité des applications requiérent un renforcement du matériau. Diverses
techniques ont émergé pour répondre & cette nécessité et parmi celles-ci, des techniques
de fibrage similaires a celles déja utilisées dans le champ des matériaux composites.
Elles ont un grand potentiel car elles permettent un renforcement a une échelle trés fine
et homogeéne qui, en respectant certains critéres (qualité d’imprégnation, rapport entre
résistance de la matrice et résistance des fibres...) permet de formuler des matériaux
composites & la fois plus ductiles et plus résistants, adaptés & un usage structurel. Le
procédé Flow-Based Pultrusion que nous mettons au point dans cette thése s’inscrit dans

cette thématique.

Dans ce Chapitre nous allons tout d’abord faire quelques rappels sur le procédé en décri-
vant les principes généraux de I'impression 3D de béton par extrusion, et les différentes
technologies (mono ou bicomposant). Nous reviendrons ensuite sur le comportement des
matériaux cimentaires non renforcés, en traction comme en compression. C’est la faiblesse
en traction de ces matériaux qui, selon I'application, peut rendre le renforcement néces-
saire. Nous examinerons comment ce renforcement est classiquement réalisé, et quels en

sont les mécanismes.

Par extension, nous examinerons alors les méthodes de renforcement proposées pour
I'impression 3D par extrusion. Celles-ci peuvent étre classées selon 1’échelle des éléments
de renfort : soit de dimension structurelle (armatures), & I’échelle du boudin (textiles,
mailles, micro-cables...) ou a I’échelle du matériau (fibres courtes et longues). Notre focus
portera sur les procédés de fibrage, en décrivant d’abord les propriétés mécaniques des

matériaux dits composites a matrice cimentaire que ’on obtient via ce type de procédé.

1.1 Impression 3D de béton par extrusion

Nous rappelons ici les aspects principaux du procédé d’impression 3D de béton par

extrusion.

1.1.1 Principes généraux et contraintes rhéologiques

L’impression 3D de béton par extrusion consiste & extruder et déposer des boudins a
I’aide d’une téte d’extrusion montée sur un bras robotisé. Tout d’abord le matériau doit
étre pompé jusqu’a la téte d’extrusion. On voit sur la Figure 1.2a le phénoméne de dépot
de couche qui illustre les deux types de contraintes qui s’exercent sur le matériau en
cours d’impression.

— Premiérement une contrainte diie au poids des couches supérieures : pour pou-

voir étre empilées, les couches doivent pouvoir soutenir leur propre poids, puis le
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- .= Global

Local

FIGURE 1.2 — Photographie du dépdt de boudin lors de l'impression et courbe de
chargement associée au dépot de plusieurs couches successives [19].

poids des couches successives. En admettant dans un premier temps que le temps
d’impression par couche reste identique, ’évolution du chargement d’une couche
en fonction du temps suit l'allure typique présentée en Figure 1.2b, c’est a dire
du point de vue global de la couche une évolution linéaire du chargement et du
point de vue plus local d'un élément de couche, une évolution en escalier liée a
I’apparition d’un élément de couche supplémentaire au-dessus.

— Deuxiémement une contrainte qui n’est pas systématique, et qui dépendra du
type de technologie, qu’on appelle effet de pressage. Cette contrainte varie selon
les paramétres de 'impression dont le seuil de cisaillement du matériau imprimé

et I’épaisseur de couche [23].

1.1.2 Technologies

Nous allons maintenant décrire les différents organes d’un systéme d’impression 3D bé-
ton par extrusion, puis les types de technologie. D’une maniére générale, les systémes
d’impression 3D béton peuvent se découper en deux organes, un ensemble d’alimentation

et un ensemble robot et téte d’impression.

L’ensemble d’alimentation est généralement formé d’une machine permettant de préparer
le béton (généralement un malaxeur rotatif traditionnel, ou un dispositif plus spécifique
de malaxage-pompage inline qui permet une production en continu) et d’une pompe
primaire permettant d’alimenter ’extrusion, reliée & la téte d’impression qui sera portée
et déplacée par le robot. Cet élément a une importance décisive sur les propriétés initiales
du matériau et sa pompabilité : Les temps de mélange et les dosages doivent étre bien
controlés et le systéme doit idéalement permettre de prélever facilement du matériau pour
effectuer des tests rhéologiques. Autrement, il est possible d’avoir un suivi de certaines
propriétés rhéologiques du matériau malaxé a 1’aide de sondes dynamiques intégrées au
mélangeur [24], ou de maniére plus qualitative en suivant I’évolution de 1’énergie de

malaxage, qui permet par exemple d’identifier le temps nécessaire pour atteindre un état
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de malaxage homogene [25]. Il est en effet important que le matériau soit suffisamment

fluide & cet instant pour étre pompé jusqu’a la téte d’impression.

L’ensemble robot et téte d’impression est un systéme a commande numérique constitué
d’un sous-systéme de positionnement, le robot, et d’un sous-systéme d’extrusion appelé
téte d’impression, fonctionnant de maniére synchronisée afin de former des boudins de
matériau en suivant une trajectoire appelée parcours d’outil, programmée a partir de la
géométrie de la piéce a fabriquer. Pour I'impression 3D béton, on en trouve générale-
ment deux types de systémes de positionnement : les robots 3 axes cartésiens ou 6 axes

articulés.

y

FIGURE 1.3 — Schéma illustrant la nécessité d’orienter le boudin imprimé dans le plan
8’1l est rectangulaire afin d’éviter toute torsion [26].

Les robots 3 axes dits « cartésiens » s’apparentent & des ponts roulants et ont une cinéma-
tique analogue & un repére cartésien 3D (le robot dispose d’un axe linéaire de déplacement
pour chaque dimension x, y, et z). IIs ne permettent donc pas de controler 1'orientation
du boudin imprimé. Les bras robots articulés 6 axes offrent une flexibilité supplémen-
taire pour I'impression en porte-a-faux [10] [27], leur cinématique enrichie permettant de
positionner et d’orienter la buse d’impression dans ’espace grace aux trois derniers axes
rotatifs concourants (le poignet) qui forment une rotule. Cette capacité est néanmoins
contrainte par la cinématique particuliére de ce type de robot. En effet le positionnement
et Porientation sont limités d’une part par les points de singularités que le robot ne peut
atteindre de maniére controlée, mais aussi par I’encombrement de la téte d’impression
qui limite la plage de rotation réelle du poignet du robot. A cette unité mécanique de
base peut s’ajouter un ou plusieurs axes additionnels pour agrandir I'espace de travail
(par exemple en plagant le robot sur un axe linéaire appelé track) ou rendre la buse du

robot orientable (en ajoutant un axe rotatif au bout d’un robot 3 axes). On notera que
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la capacité d’orienter la buse dans le plan est indispensable si 'on imprime des boudins

rectangulaires, pour éviter toute torsion du filament comme on le voit sur la Figure 1.3.

La téte d’impression qui est alimentée et portée par le robot peut étre plus ou moins
sophistiquée. Elle peut étre un simple tuyau d’extrusion ou un systéme plus complexe,
comportant par exemple une pompe secondaire volumétrique qui permettra un controéle
plus fin du volume de béton extrudé, voire un systéme de dosage et de mélange d’additif

en ligne qui sera caractéristique des procédés dits 2K ou bicomposant.

Maintenant que nous avons abordé de maniére générale les organes technologiques d’un
systéme d’impression 3D, décrivons deux exemples caractéristiques de deux archétypes
technologiques : I'impression dite mono et bicomposant.

Unité de
fabrication et
pompage

Armoire de contrdle

FIGURE 1.4 — Photographie du systéme d’impression monocomposant de I'université
technique d’Eindhoven et détail de la buse d’impression.

La Figure 1.4 illustre l'installation monocomposant de la TU Eindhoven. Le robot est
de type cartésien avec un axe supplémentaire permettant d’orienter la téte d’impression
dans le plan, la téte d’impression est simple, il s’agit d’une buse rectangulaire reliée a un
tuyau flexible par lequel le mortier est directement acheminé. La consistance du matériau
extrudé est relativement ferme et il n’y a pas d’ajout d’additif en ligne, c’est donc un

systéme monocomposant ot la stabilité des couches repose sur la consistance initialement
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élevée du matériau. Pour ce type de technologie le boudin n’est généralement pas pressé
mais mis en forme par la buse rectangulaire et déposé en cordon continu. L’absence
de pressage a 'avantage de limiter la fissuration du boudin, phénoméne auquel il sera

sensible lors du pressage en raison de sa forte consistance.

Bras Robot

Armoire de controle Téte d'extrusion

Tuyau flexible
béton

Tuyau flexible
additif

Stockage et
pompe

Malaxeur a , Mélangeur
béton =

FIGURE 1.5 — Dessin général du systéme d’impression bicomposant du Build’In Lab
(Ecole des Ponts ParisTech) fourni par la société XtreeE.

Abordons maintenant la technologie bicomposant. La Figure 1.5 illustre I'installation
du Build’In Lab de I'’Ecole des Ponts ParisTech équipée avec un systéme bicomposant
XtreeE. Le systéme est équipé d’une téte d’extrusion trés différente qui permet ’ajout et
la dispersion d’un additif accélérant en ligne, lors du dépot, qui modifie la structuration
du matériau. Au contraire du monocomposant le matériau est ici pompé et extrudé avec
une consistance suffisamment faible pour pouvoir étre pressé facilement ce qui limite
Peffort de pressage exercé sur les couches inférieures [23| et contribue donc a la stabilité
de la structure, mais aussi facilite cette mise en forme par pressage sans fissuration du
boudin qui pourra se déformer de maniére plastique. La mise en forme par pressage a
également ’avantage d’une meilleure précision. En effet, une légére perte de hauteur
de la structure, par exemple & cause d’un affaissement dii au chargement couche par
couche, sera compensé dans I’épaisseur de la prochaine couche déposée qui sera donc
moins pressée. Un autre avantage majeur est que le batch de matériau préparé en amont
puis pompé vers la téte & une durée en pot (pot-life) plus importante puisqu’il est accéléré

seulement lors du dépot.

Revenons vers quelques rappels concernant le comportement du matériau cimentaire

durci.
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1.2 Comportement mécanique des matériaux cimentaires

non renforcés et renforcés

Dans cette Section nous décrivons le comportement mécanique des matériaux cimentaires
non renforcés et renforcés. Ce sont des matériaux dits quasi-fragiles, dont le comporte-
ment macroscopique est fortement influencé par 'apparition, la propagation et ’ouver-
ture de fissures. La structure interne, en particulier la présence de défauts, joue un role
important dans le cours de cette dynamique complexe et fortement non linéaire qui méne
a la rupture. Elle est aussi influencée par des paramétres extrinséques au matériau, que
sont les conditions aux limites [28|, le type de chargement et la taille de ’échantillon
testé [29].

Nous allons décrire dans une premiére Sous-Section 'origine des défauts dans la struc-
ture interne. Nous aborderons ensuite le processus de fissuration et le comportement
mécanique associé en prenant comme exemple les essais de traction et la compression
uniaxiale qui donnent des résultats trés contrastés, la résistance obtenue a la traction
étant généralement égale a environ 1/10éme de la résistance en compression. Enfin nous

évoquerons les mécanismes liés au renforcement par des fibres.

1.2.1 Origine des défauts

Les défauts préexistants dans le matériau cimentaire vont donc avoir une importance cri-
tique dans la fissuration. Ils sont & priori répartis de maniére homogéne et lors du charge-
ment, ces défauts occasionnent des concentrations de contrainte localisées qui favorisent
la nucléation des fissures et en définitive la formation d’une macrofissure traversante qui

aboutira a la ruine.

Ces défauts peuvent étre des pores, c’est a dire des vides qui peuvent étre remplis d’air ou
d’eau. La compacité du squelette granulaire du matériau et le dosage en eau (ou rapport
eau/solide) sont des paramétres importants vis a vis de la porosité, en effet un squelette
plus dense et/ou une plus faible quantité d’eau réduisent la porosité et augmentent la
résistance finale du matériau en traction comme en compression. Il peut également y
avoir des fissures préexistantes qui ont pour origine principale un retrait, c’est & dire une
perte de volume du matériau. Ce retrait a lieu au cours de la cure du ciment, c’est & dire
durant un cycle d’événements (hydratation, séchage, réactions exothermiques) ayant lieu

lors de son passage a 1’état durci. Détaillons les origines de ce retrait :

— Une origine chimique causée par une perte de volume diie aux réactions d’hydra-
tation, c’est & dire & la formation d’hydrates de ciment et d’eau plus denses que

les réactifs (I'eau et le ciment "sec") ayant servi a la précipitation de ces hydrates.
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— Une origine thermique due & ces réactions, qui peut causer une différence de
température entre le coeur de la masse de 'ouvrage et les bords refroidis par
I’atmosphére extérieure, induisant un retrait. On notera que l'ajout d’additifs
accélérants peut également influer le cours des réactions d’hydratation et ainsi
jouer sur le retrait thermique. Ce type de retrait devrait étre peu significatif pour
notre application en raison du caractére peu massif des éléments imprimés, qui
ont donc une faible inertie thermique.

— L’interaction avec une atmosphére séche qui peut causer un retrait de séchage,
en particulier pour les éléments imprimés qui sont généralement peu massifs :
leur surface spécifique est élevée et cette caractéristique favorise les échanges avec

environnement.

Le matériau se rétracte donc, mais la rétractation des différentes phases (ciment, grains,
granulats...) est hétérogéne, ce qui méne a des incompatibilités mécaniques générant
des déformations et donc des contraintes dans le matériau. De plus, les conditions au
limites de 'ouvrage créent également ici des incompatibilités mécaniques, par exemple
pour notre application ’adhérence au plateau sur lequel la structure a été imprimée.
Tous ces facteurs conduisent alors & 'apparition de microfissures dans le milieu, voire
de macrofissures débouchantes et localisées en fonction de I'intensité des contraintes. La
présence de granulats et de fibres limitera la déformation de retrait global puisque la
contribution de I'hydratation (par le retrait chimique et les réactions exothermiques) et

du séchage ne concernera principalement que la phase cimentaire du mélange.

1.2.2 Processus de fissuration

Comme nous 'avons donc vu dans la Sous-Section précédente, les matériaux cimentaires
sont des milieux ou des défauts sont répartis de maniére homogéne a priori. Ces défauts
vont étre & d’abord a Iorigine de la formation de microfissures. Celles-ci se caractérisent
par leur petite taille par rapport a I’éprouvette examinée, et leur impact limité sur le
comportement de cette derniére. Cependant, lorsqu’il y a un nombre important de micro-
fissures, leur effet se cumule et a un impact visible sur le comportement macroscopique.
Ensuite, une ou plusieurs macrofissures se formeront, et méneront & la rupture finale.
Ces fissures de grande dimension ont une influence considérable sur le comportement en

raison de leur taille.

Quel que soit le mode de chargement, le comportement d’'un matériau cimentaire peut,
comme pour de nombreux matériaux quasi-fragiles (glaces, roches...) étre divisé en 4
phases générales [30] : une phase réversible de chargement linéaire élastique, une phase

de microfissuration, de macrofissuration et enfin une phase finale de propagation de la
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macrofissure. Si rien n’empéche cette propagation, celle ci peut étre trés rapide et mener a
une rupture brutale de type fragile. De nombreux mécanismes microstructuraux peuvent
néanmoins la ralentir par dissipation et rendre la rupture plus progressive [31] [32] : le
pontage de la fissure par un granulat permettant le transfert des contraintes de part et
d’autres de la fissure limitant ainsi son ouverture, le frottement entre lévres de la fissure,
Iactivation de microfissures voisines, la déviation de la trajectoire de la fissure autour

d’un granulat ou encore un changement de milieu lorsque la fissure passe & travers.

Nous allons voir que ces mémes phénoménes microstructuraux peuvent expliquer les
différences de comportement que ’on observe entre traction et compression, que nous

allons maintenant décrire.

Compression uniaxiale Traction uniaxiale
stress ¢ stress ¢
f+

growth of

main crack
el - complete rupture of
inal rupture, N crack face bridges
friction =

deformation & deformation &

(a) (b)

FIGURE 1.6 — Courbe contrainte-déformation typique lors d’essais de compression (a)
ou de traction (b) uniaxiale et phases de fissuration associées. Figures reproduites
d’aprés [30].

Le comportement typique d’un béton en compression uniaxiale lors d’un essai controlé
en déplacement est illustré sur la Figure 1.6a. On retrouve les 4 phases générales que
l'on a déja évoqué : premiérement, une phase de chargement (quasi) élastique, éventuel-
lement précédée d’une courte phase de raidissement diie & la fermeture de microfissures
existantes perpendiculaires a la direction du chargement [28|. De nouvelles microfissures
se forment également dans la direction paralléle au chargement durant cette premiére
phase. Leur propagation reste limitée du fait de leur orientation paralléle qui perturbe
peu le cheminement des contraintes, et aussi parce que des mécanismes microstructuraux,
comme le frottement entre les lévres de la fissure permettent de continuer la transmission
des charges malgré leur ouverture. Ce type de phénoméne contribue a ce que les perfor-
mances du béton en compression soient beaucoup plus élevées qu’en traction. Ensuite, la
perte de linéarité correspond a une activation plus généralisée des microfissures, et elle
coincide avec le début de déformations irréversibles. Elle est suivie de la localisation des
déformations avec la formation d’une macrofissure & partir des microfissures existantes :

on atteint un pic de résistance, qui va ensuite baisser jusqu’a la rupture.



Procédés de renforcement pour limpression 3D béton par extrusion 17

En traction (Figure 1.6b), dés la premiére phase, les microfissures se forment dans le
plan perpendiculaire au chargement. Cela favorise leur propagation car le chargement
s’applique dans le sens d’ouverture de la fissure. Le développement de la macrofissure
arrive donc plus t6t qu’en compression, il est généralement unique et brutal : la macro-
fissure se propage trés rapidement et le matériau rompt de maniére fragile. En effet, en
traction il y a moins de mécanismes de frottement possibles entre grains ou entre fissures
qui permettent de reprendre les charges et ainsi limiter la formation et la propagation

d’une macrofissure.

1.2.3 Meécanismes de renforcement des matériaux cimentaires

La résistance a la traction constitue donc le point faible des matériaux cimentaires. Il est
possible de renforcer a 1’échelle structurelle & ’aide d’armatures, & I’échelle du boudin a
I'aide de micro-cables ou de textiles, et & ’échelle du matériau & ’aide de fibres ayant de

faibles diamétres, couramment de quelques dizaines de microns.

Dans cette étude, nous nous intéresserons particuliérement & ce dernier type de renfort.
Comme pour les composites polyméres, on cherchera généralement & renforcer la ma-
trice (le matériau cimentaire) a ’aide d’un renfort ayant une plus grande résistance a la
traction et éventuellement une plus grande raideur. Le procédé d’extrusion pourra orien-
ter préférentiellement les fibres (qu’elles soient courtes ou longues) dans la direction de
I’extrusion, et le comportement mécanique résultant du composite sera bien souvent ani-
sotrope, c’est & dire qu’il ne sera pas le méme dans toutes les directions. L’amélioration
du comportement mécanique en traction sera ainsi maximal dans la direction du renfort
et plus faible dans les autres directions. Cette particularité doit étre prise en compte
dans la conception, nous y reviendrons. Dans cette Section nous nous concentrerons sur

le comportement du matériau sollicité dans la direction du renfort.

D’une maniére générale, dans le domaine élastique et dans la direction des renforts, la
rigidification en traction c’est & dire 'augmentation moyenne de la raideur en traction
peut étre analysée au premier ordre d’aprés une loi des mélanges, c’est & dire qu’elle
peut étre estimée en proportion des raideurs du renfort et de sa fraction volumique ou
taux de renfort V; [33]. C’est moins évident en résistance car on I'a vu, la résistance a la
traction de la matrice cimentaire fragile, est par nature trés variable car influencée par

la présence de défauts.

Les renforts peuvent cependant "coudre" par pontage une fissure naissante, permettant
ainsi la circulation des contraintes de part et d’autre de la fissure. Ce phénomene est illus-
tré sur la Figure 1.7. La concentration de contraintes en bout de fissure est donc limitée

et la propagation ainsi controlée. La résistance apparente du composite a la traction
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FIGURE 1.7 — Schéma de la distribution des contraintes lors d’une ouverture de fis-
sure en traction (& gauche) et phénoméne de pontage qui permet la transmission des
contraintes et de limiter leur concentration a l’aide d’un renfort (a droite).

en régime élastique sera augmentée par rapport a la matrice seule et 'apparition d’une

macrofissure traversante catastrophique se fera pour une contrainte plus importante.

Plusieurs fissures pourront ainsi s’initier puis se stabiliser, simultanément et progressive-
ment. Ce phénoméne d’endommagement appelé multifissuration est illustré sur la Figure
1.8. Il est non seulement & l'origine d’une pseudo-ductilité du matériau due a la défor-
mation des fibres qui pontent les fissures, contribuant ainsi & la déformation apparente
de I’échantillon, mais est aussi généralement accompagné d’une augmentation du char-
gement (Figure 1.8 droite) ce qui résulte en un comportement mécanique dit durcissant,

jusqu’a la localisation de I'une des fissures qui aboutira & la ruine du matériau.
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FIGURE 1.8 — Gauche : Multifissuration d’une pate de ciment renforcée a ’aide de fibres

de carbone (Figure reproduite d’aprés [13]), droite : Courbe contrainte-déformation d’un

béton fibré multifissurant de type ECC et d’un béton non renforcé. La largeur de fissure
est également indiquée pour le béton fibré (Figure reproduite d’aprés [34]).

L’apparition ou non de ce type de phénomeéne, trés favorable du point de vue macrosco-
pique dépendra & la fois des propriétés mécaniques du matériau cimentaire, du renfort, et

de l'interface entre le renfort et le matériau cimentaire, qui pilotera a la fois sa capacité
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d’ancrage et I’éventuelle résistance résiduelle une fois cette interface endommagée. En
effet, un matériau cimentaire peu résistant sera plus facile a fissurer, néanmoins le taux
de renfort, c’est a dire la quantité d’éléments de renforts devra étre suffisant et ceux-ci
devront avoir une résistance a la traction suffisante pour reprendre le chargement addi-
tionnel généré par la multifissuration. Dans le cas d’'une matrice trés raide et résistante
par rapport & des renforts trés bien ancrés, une propagation de fissure matricielle trés
énergétique ne pourra peut-étre pas étre stoppée par les fibres et on observera une rup-
ture du type fragile. L’interface joue un réle important, car selon sa qualité elle pourra
ou non étre endommagée, permettre de bons transferts de contrainte localement, ou a
contrario, apporter de la ductilité en permettant de dissiper de I’énergie, et favoriser ainsi
la multifissuration.

Ces rappels matériaux étant faits, voyons les conséquences sur la technologie d’impres-

sion.

1.3 Echelles de renforcement pour l'impression 3D béton

par extrusion

Dans cette Section nous allons passer en revue les procédés de renforcement existants
pour 'impression 3D de béton par extrusion. Ils consistent on I’aura compris & ajouter des
renforts pour augmenter la résistance en traction et la ductilité des éléments imprimés.
En effet comme nous 'avons déja évoqué, beaucoup d’applications structurales du béton
rendent cela nécessaire. Beaucoup de méthodes ont été développées et de nombreuses
revues de P’état de l'art ont aujourd’hui été faites [35] donnant un apergu de la grande
variété de techniques existantes. Ces derniéres se différencient sur beaucoup d’aspects :
le moment ou le renfort est ajouté dans le processus, la complexité de la mise en oeuvre,
I'adaptation au processus d’impression, et la taille caractéristique qui, a taux de renfort

égal, a un impact sur la performance.

O O O O 2000000 | s
00000000 o:o:o:o:o:o:o:o:
n=1 n=4 n =16
p=1 6=1/2 b=1/4 ¢:1/8
S=mnL S =2nL S =drL S =8nrL

FI1GURE 1.9 — Vues en coupe de boudins avec le méme taux de renfort, mais avec des

éléments de renfort de diamétre ¢ différents. La surface spécifique du renfort, c’est a dire

Iaire de contact S entre le renfort et le mortier augmente avec la baisse du diamétre.
Tiré de [36]
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En effet, 'efficacité de ’ensemble des renforts inclus dans le boudin est reliée & 'adhérence
entre ses éléments et la matrice, et cette adhérence est inversement corrélée avec le
diameétre du renfort. Pour illustrer cette relation considérons un boudin de diameétre D
et d’une longueur L contenant n renforts de diamétre ¢ et de la méme longueur L & taux
de renfort (ou volume de renfort) Vy constant, et faisons varier le diamétre ¢ des renforts.
Si on ne considére pas les effets de bords et d’ancrage mais qu’on suppose que toute la
surface de la fibre participe & 'ancrage, on peut estimer que la force nécessaire pour
extraire I’ensemble des renforts sera intimement liée & sa surface spécifique, c’est a dire
la surface de contact S entre tous les renforts et la matrice. A taux de renfort constant,

cette surface de contact est inversement proportionnelle au diamétre ¢ du renfort :

S =nn¢pL (1.1)

Ainsi la différence entre une armature de renfort typique de diamétre ¢ ~ lem et un
renfort de plus fine échelle ot ¢ ~ 0.1mm est non négligeable, car la surface de contact
entre les renforts et le boudin est multipliée par 100 pour un méme taux de renfort, ce qui
devrait améliorer significativement ’adhérence entre le renfort et la matrice, & une échelle
matériau. Cela reste vrai si on considére une répartition des contraintes plus réaliste et
non-uniforme le long de la fibre due & des effets de bords et d’ancrage aux extrémités :
la surface ainsi réduite restera pour les mémes raisons globalement plus importante pour
de nombreuses petites fibres que pour une seule de fort diamétre. L’adhérence dépendra
aussi d’autres phénomeénes tels que 'hétérogénéité du mortier, les propriétés de surface
et la nature du renfort, mais cette premiére approximation nous permet de comprendre
I'influence de la taille des éléments de renfort sur la qualité mécanique du renforcement,

dont ’adhérence est un paramétre clef.

1.3.1 Renforcement par armatures

/|

;/ ’

F1GURE 1.10 — Plancher en béton allégé grace a I'impression de coffrages permanents

en béton. Gauche : Vue de la face supérieure du plancher avant le coulage, mettant

en évidence les armatures de renfort, Droite : vue de la sous-face du plancher et des
évidements. [37]
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Les méthodes de renforcement par armature constituent ’échelle ot les éléments de ren-
fort sont les plus grands. Une méthode pionniére [12]| est de se servir de la structure
imprimée comme une peau de coffrage pour couler des éléments en béton armé tradition-
nel [37] [38]. Le béton imprimé n’est donc pas directement renforcé mais on tire parti
de la liberté géométrique offerte par I'impression, qui permet de réaliser facilement un
coffrage de forme complexe qui pourra correspondre & des besoins architecturaux spéci-
fiques et/ou & une utilisation efficiente du matériau. La Figure 1.10 illustre par exemple
un plancher en béton armé a la géométrie optimisée selon le cheminement des contraintes,
similaire aux dalles nervurées congues par Pier Luigi Nervi dans les années 1950. Dans

la méme logique, il est possible de réaliser des poutres allégées et viables du point de vue

des codes de calcul en vigueur pour les structures en béton armé (Eurocode) [38] (Figure
1.11).

FIGURE 1.11 — Prototype de poutre de 3m de long a coffrages imprimés en béton [38].

Ces besoins d’allégement, qui répondent a une utilisation plus efficace du matériau, nous
améneront généralement a réaliser des éléments fins et évidés par rapport a leurs équiva-
lents traditionnels, et comme a pu le montrer Maitenaz [38] la rhéologie du béton coulé
doit ici étre adaptée a la taille des cavités et des espacements : 'utilisation d’un béton
& consistance autoplacante, trés fluide, sera préférable pour remplir ces coffrages fins de

maniére homogéne.

D’un point de vue structurel, la peau de coffrage imprimée en béton est permanente,
elle pourra donc protéger le coeur de la structure et méme reprendre une partie des
charges, en particulier pour les poteaux comprimés. Cela ne sera cependant pas forcément
pris en compte par les réglementations, en raison de ’absence de renfort dans la peau.
De plus, la bonne collaboration du coeur coulé et de la peau imprimée dépendra des
propriétés d’interface entre les deux. Le retrait autogéne du béton coulé aprés 'impression
pourra limiter cette adhésion. Une étude récente montre que pour ce type d’application,
Iutilisation d’un béton autoplagant formulé avec un agent expansif compensant le retrait

maximise I’adhérence et est donc préférable [39].

Il est également envisageable de renforcer par 'extérieur les éléments imprimés, comme
cela est illustré sur la Figure 1.12 : ils sont ici assemblés et renforcés a ’aide de barres
métalliques afin de former une poutre allégée. Enfin, et de maniére plus prospective,

les technologies robotiques permettent d’imaginer des procédés plus complexes tels que
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FIGURE 1.12 — Poutre renforcée extérieurement par des barres métalliques [40].

Passemblage et la soudure d’armatures au fil de I'impression [41]. A la différence des
propositions précédentes, ici le renforcement est bien intégré a la structure imprimée. Il
tire également parti des bénéfices de la robotisation et peut potentiellement étre réalisé
avec la méme précision que 'impression, et de maniére facilement personnalisable. Mais
pour assurer la performance mécanique et la durabilité, un bon enrobage est nécessaire
et ’épaisseur des boudins devra étre a 1’échelle de ces armatures épaisses, ce qui limitera

les économies de matiére réalisables par rapport & un béton armé traditionnel.

1.3.2 Renforcement a I’échelle du boudin (textiles, mailles de renfort,

micro-cables, clous, vis)

——Ref = = =Crossed 2cm - Smooth Crossed 2cm - Rusty

——————

Deflection (mm)

FIGURE 1.13 — Schéma de la stratégie de renforcement par ajout de vis entre les couches
et courbes force-déplacement en essai de flexion multicouche mettant en évidence une
amélioration de la ductilité par le renforcement.

Apreés avoir passé en revue le renforcement par armatures, examinons les méthodes de
renforcement & 1’échelle du boudin imprimé. Les éléments de renfort seront donc ici de
l'ordre du centimétre ou de quelques millimétres : étant plus petits que les armatures
traditionnelles, ils auront ’avantage de ne pas nécessiter d’enrobage épais et la structure
imprimée pourra étre affinée. Ce type de renforcement peut étre réalisé a deux étapes
du procédé, soit I'étape de l'extrusion ou a ’étape de la construction, c’est & dire de

I’empilement couche par couche.
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FIGURE 1.14 — Stratégies de renforcement par ajout de clous ou de vis entre les couches.
[42]

Abordons d’abord les procédés ayant lieu durant ou peu aprés ’empilement couche par
couche. Une idée intéressante illustrée sur la Figure 1.13 consiste & a injecter des clous
aprés I'impression de quelques couches. Cela peut bien renforcer la structure imprimée :
dans le cas d’un essai de flexion simple ou les renforts sont insérés dans la direction
transversale, la résistance limite est plus élevée et la rupture plus ductile que sans renfort.
Comme pour les armatures en acier ici l'interface est meilleure lorsque le renfort est

rouillé, ce qui améliore la ductilité.

Le gain de performance observé lors de I'essai de flexion est certainement di a I’améliora-
tion du comportement au cisaillement, vu I’orientation des renforts qui est ici transversale
par rapport a la direction du boudin et de I'essai de flexion. Les clous peuvent également
étre insérés en diagonale et ainsi améliorer la résistance & la traction, voire certaine-
ment de maniére longitudinale au boudin en modifiant la technologie. On peut donc

personnaliser ’orientation du renfort.

On peut également visser de longues vis, a I’état frais [43| (condition indispensable pour
ne pas dégrader la structure). Ce type de renfort peut également s’inscrire dans une vi-
sion plus large incluant le systéme constructif et servir d’assemblages pour des éléments
extérieurs, par exemple des plaques isolantes. Cette méthode est également efficace du
point de vue structurel et elle offre aussi un degré de liberté en ce qui concerne ’orien-
tation du renfort, ce qui est 1a encore intéressant du point de vue de la personnalisation

et de I'optimisation du renforcement.
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En résumé, cette échelle est intéressante car elle permet de renforcer le matériau imprimé
dans plusieurs directions, éventuellement dans la direction transverse du boudin comme
avec les systémes de clouage et de vissage. Comme on I’a vu cela permet de renforcer au

cisaillement une poutre par exemple.

Néanmoins ce type de renfort ajoute de la complexité au procédé car les opérations
doivent pouvoir étre menées en paralléle de 'impression, elles doivent aussi étre compa-
tibles avec les propriétés rhéologiques du matériau lors de sa construction afin de ne pas
I’endommager et d’assurer une bonne adhérence entre le renfort et le matériau imprimé.
Selon le type de technologie (mono ou bicomposant), le nombre de couches traversées
par le renfort et le temps par couche, le renforcement devra étre réalisé assez rapidement
pendant ou aprés l'impression, avant que le matériau ait atteint une consistance trop

élevée sensible aux fissures.

D’autres types de procédé dits en ligne (ou in-line) qui consistent a renforcer a 1’étape
de I'extrusion ont été proposés. Ce type de méthode a I'intérét d’étre plus simple et plus

rapide, en éliminant le besoin de réaliser le renfort comme une téche additionnelle.

Print direction Stepper motor
of nozzle
Mesh
Roller/Spool

FIGURE 1.15 — Impression sur textile 2D (gauche), Esquisse d’un procédé de renfor-
cement par dépot d’un textile 3D entre les couches [44] (centre) et dépdt d’un grillage
dans la direction transverse [45] (droite).

Course of the textile
in the extruder

(@ (b)

FIGURE 1.16 — Schéma du procédé LabMorTex.
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Plusieurs propositions considérent par exemple ’entrainement de renforts surfaciques
dans le plan des boudins a 'aide d’un effecteur secondaire attaché a la téte d’extrusion,
ou directement a ’aide du flux de mortier extrudé [46] [47] (Figure 1.16). Ces renforts,
tels que des textiles entre les couches imprimées (Figure 1.15), posent un défi pratique qui
est d’accomoder le textile & la courbure du boudin, car la flexibilité dans son plan d’une
bande textile ne lui permet pas de prendre un virage sans sortir du plan, en particulier
si elle est faite avec un matériau de renfort (verre,carbone,acier...) qui sera généralement
beaucoup plus raide que le boudin de mortier frais. A ce titre le déroulement d’un textile
ou d’un grillage en ligne dans le plan perpendiculaire au boudin, comme proposé par [45]

(Figure 1.15 droite), semble plus commode.

umllllh

il b W, S o ) et T i
|‘ Hﬁhlﬁlul, '"""“ "J 17 IR 'irlélmr Lﬂﬁi{nimnmmm,l

FIGURE 1.17 — Systéme d’entrainement de renfort motorisé développé a TU Eindhoven
[16]

D’autres systémes de co-extrusion en ligne consistent & dérouler des éléments de renfort
linéiques, tels qu’un micro-cable ou une chainette, en méme temps que le boudin extrudé
(Figure 1.17). L’avantage est que la raideur en flexion latérale sera bien moindre que
le textile et la trajectoire d’impression moins contrainte. Le céble est déroulé mécani-
quement & l'aide d’un moteur, donc & la méme vitesse que l’extrusion. Néanmoins, si
I’on veut ajouter plusieurs renforts, le déroulement de chaque cable doit idéalement étre
réalisé de maniére autonome pour accomoder les changements de courbure du cordon
imprimé. En effet, pour des trajectoires d’impression courbes, la vitesse d’extrusion du
matériau n’est pas homogéne dans toute la section du boudin. Si 'on multiplie les élé-
ments de renfort, on peut répondre & ce besoin de maniére technologique avec plusieurs
moteurs controlés de maniére précise et indépendante. Cela sera néanmoins impactant

du point de vue du cotit du procédé et aussi de sa fiabilité, c’est pourquoi il nous semble
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plus judicieux de se tourner vers une solution « matériau » qui consiste a entrainer le

renfort de maniére passive par le flux de mortier.

1.3.3 Renforcement par fibrage a I’échelle du matériau

FIGURE 1.18 — Coulage de béton fibré dans un moule imprimé en 3D [48].

Nous allons maintenant aborder les procédés de renfort & I’échelle du matériau, en com-
mencant par le fibrage du mortier & ’aide de fibres courtes. Bien siir comme pour les
armatures ce principe peut étre mis en oeuvre de maniére externe au procédé d’impres-
sion, en coulant un béton fibré dans une peau en béton imprimé qui sert de coffrage [48]
(Figure 1.18), le renforcement a ’aide de fibres courtes étant déja largement utilisé pour

la formulation de bétons haute performance coulés.

FIGURE 1.19 — Schéma de principe de ’extrusion d’un matériau renforcé avec des fibres
courtes, mettant en évidence 'orientation préférentielle des fibres et photographie d’une
impression d’un matériau fibré. [15]

Un défi important est de réussir & obtenir un matériau fibré de maniére homogéne et
dont la consistance reste adaptée au pompage (phénoméne de bouchons/pelotes), en
particulier lorsque 'on vise un taux de renfort élevé. Pour le coulage, celui-ci se limite
généralement a quelques pourcents en volume mais peut atteindre 11% de manicre ex-

ceptionnelle [49]. Dans le cadre de I'impression 3D de béton, les taux de renforts sont de
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1 a4 2%, en raison des contraintes d’écoulement additionnelles dties au procédé (pompage

et extrusion, tailles de conduite réduites illustrés sur la Figure 1.19).

(3]

Stress [MPa]
(8]

—

=

Strain [%]

FI1GURE 1.20 — Courbe contrainte-déformation lors d’un essai en traction directe de

boudin imprimé renforcé a 1’étape du batch de mortier a ’aide de fibres courtes [50] et

photographie du dispositif d’essai, taux de renfort entre 1 et 1.5%, matériau renforcé
avec des fibres polyméres.

D’un point de vue des performances, il a été aujourd’hui montré qu'un composite a fibre
courtes de ce type imprimé pouvait montrer une ductilité importante en traction directe
a ’age de 7 ou 28 jours c’est & dire que la matrice ait atteint sa résistance finale ou
non [50] [51](Figure 1.20). Selon la formulation et le type de fibre utilis¢, notamment PE
(Polyéthyléne), des niveaux de ductilité exceptionnels peuvent étre atteints, allant selon le
contenu en fibre jusqu’a 12% d’élongation [51] et en utilisant des mortiers conventionnels
(classe environ 50 MPa). La résistance finale en traction reste & peu prés constante selon

le contenu en fibre et la résistance & la flexion est améliorée.

1.4 Procédés de renforcement par fibrage continu

FIGURE 1.21 — Rouleau de stratifil de fibres de basalte (a) et image au microscope
électronique des monofilaments (b, ¢) qui le composent. Figure reproduite d’apreés [52].
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Dans cette Section, nous allons aborder les procédés de renforcement par fibrage continu.
Le renforcement est ici réalisé a ’aide de fils multibrins, composés d’un ensemble de fibres
microscopiques paralléles (aussi appelés stratifils ou rovings, voir Figure 1.21) ou torsa-
dées. Comme pour l'impression plastique [53] il existe aujourd’hui un certain nombre de
technologies qui permettent d’intégrer ce type de renfort continu au matériau imprimé.
Elles difféerent premiérement sur le mode d’imprégnation qui, nous ’avons vu, pourra
beaucoup jouer sur le comportement d’interface du renfort et donc son efficacité. Pour
certaines technologies le fil est préimprégné dans un bain, pour d’autres cette imprégna-
tion est assurée lors du passage du matériau dans la buse et son contact avec le matériau
imprimé. Ensuite, ces technologies différent sur la maniére dont le renfort est routé. Pour
certaines cela est réalisé a ’aide d’'une motorisation externe tandis que pour d’autres, ce
peut étre le flux du béton ou une force extérieure qui s’exerce sur le boudin déja imprimé

qui entraine le fil.

1.4.1 Famille de procédés MCF (Mineral-impregnated Carbon Fiber)

a) b)

FIGURE 1.22 — Schéma du systéme de préimprégnation du procédé MCF (a) [18] et
photographie d’une version motorisée (b) du systéme.

Plusieurs procédés basés sur l'utilisation de stratifils (ou rovings) de fibres de carbone
préimprégnés baptisés Mineral-Impregnated Carbon Fiber (MCF), ont été développés a
TU Dresden [54]|. Comme on le voit sur la Figure 1.22 le fil est préimprégné dans un bain
de microciment dont la trés faible granulométrie permet une imprégnation maximale du

fil multibrin en pénétrant dans les interstices entre fibres unitaires.

Une fois préimprégnés ces fils sont conduits dans une filiére de routage mécanisée qui
insére le renfort a U'interface entre les couches juste devant le boudin imprimé (Figure
1.23).

Le procédé peut également étre mis en oeuvre plus simplement en reconditionnant les
fils préimprégnés en bobines qui seront ensuite installées au niveau de 'effecteur, puis
intégrés et entrainés directement par le flux d’un mortier monocomposant (Figure 1.24).

Cette méthode baptisée ProfiCarb [56] permet d’obtenir un matériau multifissurant en
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FIGURE 1.23 — Vue générale (a) et détaillée (gauche) de la buse MCF avec routage
motorisé du renfort sous le boudin extrudé.

FIGURE 1.24 — Vue détaillée de la variante du procédé MCF baptisée ProfiCarb avec
intégration du renfort dans la buse sans motorisation (gauche) et vue de la buse utilisée

(droite) [55] [56]

traction et d’entrainer facilement plusieurs renforts, ici 6 yarns de fibres de carbone
torsadées. Néanmoins la mise en oeuvre par préimprégnation est ici contraignante car
les bobines ont un temps de stockage trés limité, quatre heures maximum selon les au-
teurs. Ce procédé est proche du procédé Flow-Based Pultrusion que nous utilisons et

détaillerons largement dans le paragraphe 1.5.

1.4.2 Procédé Injection 3D Printing (I3DCP)

Enfin, le procédé Injection 3D Concrete Printing (I3DCP) [57] illustré sur la Figure 1.25
permet également I'injection d’un ou plusieurs stratifils de renfort continu. A la différence
de I'impression 3D béton par extrusion classique, ici le matériau n’est pas extrudé couche
par couche mais dans un bain de fluide & seuil qui sert de support, et qui doit avoir une
densité similaire au matériau extrudé afin de pouvoir le porter sans que celui-ci ne coule

ou ne flotte. Le matériau n’a donc pas besoin de supporter son propre poids, il n’est
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FIGURE 1.25 — Schéma du procédé I3DCP et systéme d’insertion de renfort

donc pas nécessaire d’avoir un taux de structuration élevé (stratégie bicomposant) ou
une consistance importante en sortie (stratégie monocomposant). Des preuves de concept
d’injection de renfort continu ont ainsi été présentées. La grande liberté cinématique
offerte par le bras robot 6 axes utilisé permet d’orienter I’extrusion du cordon dans la
direction normale de la trajectoire. Cela facilite le tirage des fibres, et ici on note qu’en
plus de I'ancrage exercé sur le fluide a seuil sur le renfort, une pression hydrostatique et
un frottement dis au fluide interstitiel présent dans la suspension peut s’exercer sur le
boudin et contribuer a I'ancrage des fibres. Cette contribution extérieure au tirage est
analogue au procédé de pultrusion ou 1’élément renforcé est tiré par l'extérieur (mais de

maniére motorisée).

1.4.3 Conclusion

Dans cette Section nous avons passé en revue les procédés existants de fibrage continu
pour 'impression 3D béton par extrusion. Les procédés de la famille MCF reposent sur
un principe d’imprégnation préalable des rovings qui peuvent ensuite étre coextrudés
avant le boudin & l'interface entre les couches, ou directement injectés et entrainés par
le flux d’un mortier imprimable monocomposant. Le procédé I3DCP, tire certainement
. . . : : , .
parti du flux de mortier pour entrainer le renfort mais aussi de 'ancrage du matériau

extrudé causé par la pression hydrostatique exercé par le fluide support.

Le procédé Flow-Based Pultrusion que nous allons présenter maintenant appartient a
cette classe de procédés de renforcement par fibrage en continu, et utilise un matériau
bicomposant, ce qui nous le verrons permet une bonne imprégnation, car les fibres sont
introduites dans un mortier fluide. Nous consacrons la section suivante & la description

de ce procédé qui est au coeur de nos travaux.
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1.5 Flow-Based Pultrusion

Mortier accéléré

Insertion

des fibres

Imprégnation

Tirage des fibres

FIGURE 1.26 — A gauche : Schéma illustrant le procédé d’impression 3D par extrusion

renforcée Flow-Based Pultrusion dans son ensemble. En gris clair : le mortier fluide

pompé jusqu’a la téte d’impression, en bleu : 'additif accélérant ajouté en sortie de

buse, et en rouge les fils de renfort. A droite : Illustration du principe du procédé avec
les phases d’imprégnation et de tirage & U'intérieur de la téte d’impression.

e
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FIGURE 1.27 — Schéma des empilements de boudins du matériau isotrope transverse
(béton anisotrope) obtenu.

Dans cette Section nous décrivons le procédé de pultrusion interne ou Flow-Based Pul-
trusion développé dans cette thése et illustré sur la Figure 1.26. Il consiste a insérer de
nombreux fils de renfort de faible diamétre dans la conduite d’extrusion d’un systéme
d’impression bicomposant, qui seront imprégnés puis entrainés par le mortier imprimable
a lintérieur de la buse. La capacité du mortier & imprégner puis entrainer les fils est diie
a ’évolution rapide de son seuil de cisaillement & l'intérieur de la buse, qui passe d’un

état tres fluide (adapté a 'imprégnation) a un état trés seuillé (adapté a entrainement)
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dia a la réaction du mortier avec I'additif accélérant ajouté dans la buse. Cela permet
de renforcer le matériau & une échelle trés fine, et on obtient ainsi un matériau com-
posite & matrice cimentaire dont les renforts sont orientés dans la direction du boudin,
illustré sur la Figure 1.27. Nous appelons le matériau obtenu béton anisotrope. Le pro-
cédé a été proposé et détaillé au départ dans la thése de Nicolas Ducoulombier (Bétons
anisotropes : Composites a matrices cimentaires renforcées par fibres continues pour la
fabrication additive & grande échelle, procédé de fabrication, caractérisations et modéli-

sations mécaniques) qui démontre la faisabilité du principe.

Nous allons maintenant détailler le principe du procédé en décrivant ses deux principales

phases, 'imprégnation et le tirage, ainsi que les contraintes qui en découlent.

1.5.1 Phase d’imprégnation

Dans cette Sous-Section nous décrivons plus en détail la premiére étape du procédé, la
phase d’imprégnation. Cette étape est primordiale car elle aura une grande influence
sur les propriétés d’interface entre le renfort et la matrice, qui joueront beaucoup sur la
résistance et la ductilité du matériau composite obtenu (voir Section 1.2). Elle a lieu au
moment de 'insertion des fibres dans la conduite, juste aprés I’addition et la dispersion
de ladditif accélérant. Le point d’insertion des fibres dans la buse se situe donc & un
endroit ot le mortier qui s’y écoule est encore & un état relativement fluide, c’est a dire
que le seuil de cisaillement est encore faible (quelques dizaines de Pa). Nous allons voir
que cela permet d’améliorer 'imprégnation des renforts dits stratifils qui ont été retenus

lors la mise au point du procédé.

En effet beaucoup de types de fils de renfort existent et la recherche d’un type de renfort
pouvant étre bien imprégné via notre procédé a été un théme important, abordé dans la
thése de Nicolas Ducoulombier. Plusieurs ont été testés, dont des monofilaments métal-
liques type corde & piano, et des stratifils en fibre de verre ou de basalte (tels que vus

dans la Section 1.4).

Pour les monofilaments métalliques, des essais dits de pullout et de tension stiffening,
destinés & mesurer la résistance de 'interface, ont montré que celle-ci était plutdt faible

et s’accompagnait d’'un mode de rupture de type décohésion [21].

Les mémes essais réalisés avec des stratifils ont donné de meilleurs résultats, et une
caractéristique intéressante est que le mode de rupture (et donc la qualité) de l'interface
varie selon le seuil de cisaillement de la matrice lors de la phase d’imprégnation. Lorsque
ce dernier est élevé, c’est & dire que le mortier est peu fluide, le mode de rupture favorise

des phénomeénes locaux de décohésion fibre-matrice ot le microfil glisse sans rompre. Au
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contraire lorsque le seuil est faible (mortier fluide), on observe plutdt des phénomeénes
de multifissuration ayant lieu dans la matrice autour du stratifil voire au coeur de celui
ci [19], témoignant d’une interface forte entre la matrice et le renfort. Ce lien entre la
qualité de 'interface et le seuil de cisaillement de la matrice est expliqué par la qualité
d’imprégnation, qui est donc meilleure lorsque le seuil est faible et qui peut étre observée

visuellement au microscope électronique ou au tomographe.

FIGURE 1.28 — Vue au microscope électronique a balayage d’un stratifil imprégné avec
une matrice cimentaire, Figure reproduite d’aprés [58|.

En effet comme on peut le constater sur la Figure 1.28 qui représente une vue au micro-
scope électronique a balayage (MEB) d’un stratifil imprégné avec une matrice cimentaire,
les stratifils (ou méches, ou yarns) sont composés de plusieurs fibres élémentaires, de
Pordre d’un millier, et dont la taille individuelle est de 'ordre d’une dizaine de microns.
Et en pratique I'imprégnation de ce type de renfort par une pate cimentaire est rarement
uniforme. Sur cet exemple, on constate qu’il y a des vides (zones noires) au coeur du stra-
tifil, qu’on ne voit pas en périphérie ou les micro fibres sont plus facilement imprégnées, le
mortier n’ayant pas a circuler entre celles-ci. Comme cela a été démontré pour un milieu
poreux de type empilement de sphére [59], un mortier au seuil plus faible pénétrera plus
facilement au coeur d’un milieu poreux comme le stratifil, ce qui donnera une meilleure
imprégnation. Enfin, en plus des propriétés d’interface, il est notable que l'efficacité du
renfort que constitue I’ensemble du stratifil est aussi gouverné par 'imprégnation, car
celle-ci est d’abord déterminée par la sollicitation des micro fibres périphériques bien im-
prégnées 58], qui reprendront une grande partie du chargement transmis par la matrice
jusqu’a la rupture des premiéres fibres. Les micro fibres non imprégnées, n’étant pas en
contact direct avec la matrice, limiteront l'efficacité du renfort : elles ne reprennent pas

de chargement au départ et ne peuvent qu’étre sollicitées par frottement.
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En prenant en compte ces facteurs, il semble donc préférable d’imprégner un maximum
les stratifils avec un mortier le plus fluide possible, car cela donne la meilleure qualité
d’interface permettant on ’a vu d’enclencher une multifissuration locale de la matrice
voire du stratifil, et du point de vue de la résistance, ’efficacité du composite est maximale
car un maximum de microfils sont en contact direct avec la matrice et utilisés lors du
chargement. En faisant ’hypothése que le seuil d’imprégnation est similaire au seuil
d’entrée du mortier non accéléré (ce qui dépendra, en pratique, du choix de l'additif
accélérant, du mortier, et d’éventuels adjuvants limitant leur vitesse de réaction), cela est
réalisable avec le procédé bicomposant que nous utilisons, car le mortier transitant dans la

buse a un seuil d’entrée faible de 'ordre de 100 Pa, contre 1000 pour le monocomposant.

D’autres expériences de tension stiffening menées sur des couples stratifil-matrice présen-
tées dans la thése de Nicolas Ducoulombier suggérent néanmoins qu’une interface trop
résistante peut résulter en une rupture prématurée des fibres de renfort, en localisant
trop les contraintes et en retardant les phénoménes de fissuration qui seront alors trop
énergétiques pour étre stoppés. Ceci provoque une baisse de la ductilité. Selon les qua-
lités de résistance et de sensibilité & la rupture individuelles du renfort et du mortier,
on pourra donc éventuellement préférer une interface moins parfaite, pour favoriser la
ductilité par multifissuration. Il est notable que cela peut étre dans une certaine mesure
controlé en jouant sur le seuil d’entrée du mortier lors de sa formulation en ajustant les

dosages en eau ou en superplastifiant.

1.5.2 Phase de tirage et de dépot

Intéressons nous maintenant a I’entrainement de ces fibres. De premiéres expériences ont
permis de constater que ’écoulement du mortier dans la conduite d’extrusion, alimenté
par la pompe de la téte d’impression, permet de tirer les fils sans glissement relatif, ¢’est
a dire que les stratifils sont entrainés a la méme vitesse que ’extrusion du mortier. Une

contrainte de cisaillement s’exerce donc le long des stratifils et permet leur entrainement.

TPf

Py =

< Npw— mmmm— N+ dN;
dx

FIGURE 1.29 — Equilibre d’un élément de renfort continu, Figure tirée de [19].

La Figure 1.29 illustre 'équilibre d’un élément de stratifil (ou autre renfort continu)

inséré dans le mortier, qui nous permet d’obtenir ’équation différentielle suivante :
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dNy = TPpdx (1.2)

ot Ny est la force motrice, 7 la contrainte de cisaillement exercée par le mortier et Py le

périmétre de I’élément de renfort.

Clisaillement dans la conduite Profil de vitesse de I’écoulement
—> T > Vv

Distance radiale

Seuil de cisaillement Contrainte de cisaillement
du mortier dtie & I’écoulement

FIGURE 1.30 — Illustration de la zone d’écoulement bouchon lors de I’écoulement en
conduite cylindrique fermée d’un mortier fluide. Figure modifiée d’apres [60]

Cette force motrice peut s’exercer sans mouvement relatif lorsqu’il y a un écoulement
bouchon dans la conduite : le mortier se déplace a I’état solide au coeur de la conduite, et
son écoulement est localisé au voisinage des bords du tube ot la contrainte de cisaillement
effective dépasse la contrainte seuil du fluide. Ce type de profil d’écoulement est typique
des fluides & seuil en général, et existe pour les bétons et mortiers, qu’ils soient trés
fluides (dits a consistance autoplagante) ou non [60, 61]. Cela est illustré sur la Figure
1.30, qui représente une coupe longitudinale de la conduite, sur laquelle sont schématisés
la distribution (supposée linéaire) du cisaillement en fonction de la distance par rapport
au centre de la conduite (distance radiale), ainsi que le profil de vitesse typique de
I’écoulement d’un mortier fluide dans la conduite. La zone d’écoulement bouchon est
délimitée par la région dans laquelle la contrainte de cisaillement die & I’écoulement
est inférieure au seuil de cisaillement du mortier. Dans cette zone le mortier se déplace
donc & I’état solide ce qui permet d’entrainer les fibres sans glissement. Cela constitue un
aspect-clef du procédé qui permet de controler en force le routage de multiples éléments de
renfort dans la conduite, de maniére passive. Notons que le seuil d’écoulement du mortier
est croissant le long de la conduite en raison de la réaction de ’additif accélérant. En
premiére hypothése cette augmentation est linéaire et bornée par le seuil d’entrée du
mortier dans le systéme 7.9 (identifié expérimentalement a partir d’un slump test [62]

lors de sa formulation) et le seuil de sortie 7, (identifié par un test de goutte ou slugs-test
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FIGURE 1.31 — Géométrie de la buse (brevetée) a) Coupe transversale et longitudinale
b) Photographie d’une premiére expérience. Figure reproduite d’aprés [19].

FIGURE 1.32 — Schéma de la buse de pultrusion interne (en bleu) et de ’écoulement

de mortier (orange) durant I'impression, ou l'aire en coupe du matériau extrudé dans

la buse A, est égale a celle du boudin déposé Ajqce en raison de 'inextensibilité

des fibres (en trait pointillé). Pour que cette condition soit garantie les vitesses V. et
Viiow doivent étre égales.

[63] en sortie de buse). Pour calculer la force de tirage maximale pouvant étre développée
par le fluide sur une fibre (Eq.1.5.2), on définit donc un seuil d’écoulement « moyen » a

partir de 74 et Tee.

De premiéres expériences, illustrées sur la Figure 1.31, ont démontré la faisabilité du
procédé avec des monofilaments métalliques et des stratifils de verre et de basalte. Comme
pour 'imprégnation vue dans la Sous-Section précédente, cette étape du procédé a aussi
amené & privilégier les renforts de type stratifil, qui ont une raideur en flexion négligeable
ce qui perturbe moins la mise en forme du boudin en couches fines et la réalisation de

tracés courbes.
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Ensuite, une fois le renforcement entrainé, il est déposé conjointement avec le boudin
ce qui ajoute une contrainte cinématique au procédé car contrairement au mortier, les
renforts sont relativement indéformables et on doit alors déposer le boudin a la méme
vitesse que celle de son extrusion. Pour expliquer cette contrainte, décrivons d’abord
le comportement du boudin dans le cas d’une impression sans renfort, sujet ayant été
étudié en détail par Carneau [64]. Lors du dépot, la grande déformabilité du mortier
rend possible d’imprimer le boudin en I’étirant si nécessaire, cela peut étre utile lorsque
I’on souhaite réduire la largeur des couches. Pour ce faire, on paramétrera une vitesse de
dépose du boudin (ou vitesse d’avance du robot) plus élevée que celle de son extrusion

(la vitesse de la pompe).

Or, lorsque 'on imprime avec un renfort, les fibres longues qui s’ajoutent au boudin
lors de son renforcement sont quasiment inextensibles. On ne doit donc pas étirer le
cordon imprimeé, car sinon les renforts se tendent et se séparent du mortier (décohésion).
Idéalement, comme illustré sur la Figure 1.32, le boudin ne doit donc pas étre déformé
(ce qui équivaut a ce que I'aire en coupe du matériau extrudé dans la buse Ajqee soit égale
a celle du boudin déposé Ajgee) : la vitesse d’avance de la buse V. doit étre égale a la
vitesse d’extrusion V. Cette derniére vitesse peut étre calculée a partir des parametres
procédé (débit massique de la pompe @, diamétre d’extrusion d et le taux de renfort ¢y)

comme suit :

4Q

(1 — ) (13)

Vflow =
En pratique on paramétrera une vitesse d’avance V. légeérement plus faible que Vo
pour garantir la robustesse du procédé, ce qui conduira & une légére ondulation des
fibres déposées a l'intérieur du boudin di & un excés de leur longueur par rapport au
boudin. Cette ondulation ne doit bien sir pas étre excessive, sous peine d’avoir un impact

sur le comportement mécanique du matériau durci.

1.5.3 Conclusion

Dans cette Section nous avons décrit I’état de l'art en ce qui concerne le procédé de
pultrusion interne ou Flow-Based Pultrusion. Aprés avoir introduit le principe ainsi que
le matériau obtenu, nous avons décrit les 2 étapes-clefs du procédé, a savoir la pre-
miére phase d’imprégnation, puis la seconde phase de tirage et de dépot. Les principales

conclusions sont les suivantes :
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— Lors des essais d’imprégnation, des renforts de type stratifils ont donné les meilleurs
résultats de performance mécanique, et leur niveau d’imprégnation peut étre mo-
dulé avec le seuil de cisaillement du mortier. Afin d’obtenir les meilleures per-
formances, nous avons expliqué qu’il était généralement préférable de maximiser
le niveau d’imprégnation avec un mortier dont le seuil de cisaillement est faible.
Les propriétés mécaniques du composite obtenu dépendront néanmoins aussi des
propriétés du renfort en lui-méme, de la matrice et de l'interface. Il peut étre
préférable de limiter la qualité de cette interface ou la raideur de la matrice dans
certains cas pour favoriser la multifissuration du composite. Cette contrainte est
compatible avec le procédé bicomposant sur lequel repose la pultrusion interne
car le seuil de cisaillement du mortier avant réaction est faible par principe (de
lordre de 100 Pa) et peut étre adapté avec la formulation.

— Lors des phases de tirage et de dépot, de méme les renforts stratifils ont donné
des résultats satisfaisants en raison de leur faible raideur en flexion qui facilite
leur mise en forme avec le boudin. La mécanique du tirage des fils & 'intérieur de
la buse, diie au comportement du fluide & seuil du mortier, a été décrite, ainsi que
la cinématique du dépo6t qui impose de paramétrer une vitesse d’avance du robot

inférieure ou égale a celle de 'extrusion en raison de 'inextensibilité des renforts.

Enfin, un probléme technique majeur observé durant les premiéres expériences était le
blocage occasionnel des fils dans leur conduite d’entrainement, mettant en défaut le
procédé et constituant donc un obstacle majeur & sa faisabilité. Ce probléme a nécessité
de fiabiliser une phase préalable & celles que nous avons évoquées, I’acheminement du fil
jusqu’a la buse. Cela passe par la mise au point d’un nouveau prototype présenté dans

le chapitre suivant de cette thése.

1.6 Conclusion

Dans ce Chapitre nous avons présenté les procédés de renforcement pour I'impression 3D
de béton par extrusion. Ce type de procédé permet de fabriquer des structures par dépots
successifs de boudins de béton, généralement couche par couche. Nous avons d’abord in-
troduit les principes généraux, les contraintes et les types de technologie d’impression
3D de béton par extrusion, puis décrit le comportement mécanique des matériaux ci-
mentaires et les mécanismes de son renforcement. Ces rappels étant faits, nous avons
passé en revue les technologies existantes de renforcement pour I'impression 3D de béton
par extrusion. Nous les avons classées selon 1’échelle du renforcement, un facteur majeur
de leur efficacité mécanique, et qui détermine aussi la finesse des éléments de structure

qui pourront étre produits. Nous avons donc abordé le renforcement par armatures, a
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I'échelle de la structure, le renforcement & 1’échelle du boudin imprimé (textiles, mailles
de renfort, micro-cables,...) puis le renforcement par fibrage qui s’opére a ’échelle la plus
fine, celle du matériau. Enfin, nous avons concentré notre attention sur les technologies
de renforcement par fibrage continu, caractérisées par l'utilisation de fibres longues. La
technologie Flow-Based Pultrusion, qui fait partie de cette catégorie, constitue le point
de départ de notre travail. Nous allons, dans le prochain Chapitre, présenter notre contri-

bution & la mise au point d’un appareil prototype de Flow-Based Pultrusion.






Chapitre 2

Renforcement en ligne du béton
imprimé en 3D par extrusion avec le
procédé de pultrusion interne

(Flow-Based Pultrusion)

Dans ce Chapitre je présente mes contributions a la mise au point du procédé de pultru-
sion interne ou Flow-Based Pultrusion. J’ai pu participer au développement du premier
appareil de pultrusion interne échelle 1 (thése Nicolas Ducoulombier), qui s’ajoute a la
téte d’impression 3D de béton par extrusion bicomposant équipant notre cellule robotique
et fournie par I'entreprise XtreeF. J’ai alors été en charge de faire évoluer le prototype qui
a aujourd’hui la capacité de produire jusqu’a 100m de béton anisotrope renforcé avec 10
bobines de fils multibrins de fibres continues. Il a servi de base au co-développement d’un
premier prototype industriel réalisé en collaboration avec XtreeF et Victor de Bono qui a
démarré sa thése en novembre 2021. Les versions académiques et industrielles ont permis
d’imprimer des objets structurels de grande échelle, tels que des plaques et des poutres,
sur lesquels nous reviendrons dans le prochain Chapitre en détaillant les performances

mécaniques obtenues.

La mise au point pas & pas de ce dispositif a permis de mettre en évidence les parameétres
qui gouvernent son bon fonctionnement. En effet, le procédé repose sur un phénoméne
trés particulier d’imprégnation et d’entrainement des fils de renfort par le mortier dont
la rhéologie, et en particulier le seuil d’écoulement 7., évolue a I'intérieur de la buse. Un
strict controle des propriétés rhéologiques du mortier est donc indispensable. De plus, le
fonctionnement du procédé est aussi influencé par la pression d’extrusion, qui augmente

en fonction de la quantité ou de I’épaisseur des renforts ajoutés. Cette pression joue sur

41



Renforcement en ligne du béton imprimé en 3D par extrusion avec le procédé de
pultrusion interne (Flow-Based Pultrusion) 42

leffort d’extrusion, elle est donc limitée par le systéme de pompage. Une hausse de la
pression peut aussi occasionner une consolidation du mortier extrudé dans la conduite,
c’est & dire sa compaction et 'expulsion de son eau interstitielle, ce qui a tendeance a le
solidifier. Ce phénomeéne s’ajoute a l'effet de I'additif accélérant et méne généralement
a un bouchage de la conduite qui met le systéme en défaut. La rhéologie mais aussi la

pression d’extrusion sont donc des paramétres importants.

Les éléments du cahier des charges que nous avons présentés dans le Chapitre précédent,
et plus largement décrits dans la thése de Nicolas Ducoulombier [19] ont été étoffés afin
de délimiter le régime de fonctionnement du procédé, d’une part par rapport a des para-
métres physiques intrinséques (densité maximale des renforts dans le boudin extrudé...),
et d’autre part par rapport aux limitations technologiques du prototype comme le nombre
de fils de renfort qu’on peut y installer. Cela permet au bout du compte d’identifier le
taux de renfort maximal théoriquement atteignable avec le procédé, et pratiquement at-
teignable avec notre prototype limité technologiquement. L’idée derriére ce cahier des
charges est aussi d’identifier les axes d’un futur développement technologique, pour at-
teindre des taux de renforts plus élevés et donc certainement de meilleures performances.
En effet le taux de renfort, c’est & dire le dosage en fibres, est un paramétre critique qui
a en général une grande influence sur la résistance et le comportement des matériaux
composites, dont ceux a matrice cimentaire qui nous intéressent. Nous verrons néan-
moins dans le prochain Chapitre que le prototype permet déja d’obtenir des matériaux

au comportement satisfaisant.

Afin de décrire tous ces aspects qui relévent de la mise au point du procédé, ce Chapitre
est divisé en trois Sections et s’articule autour du cahier des charges et d’un premier pro-
totype académique du dispositif de pultrusion interne, présentés dans un article rédigé en
langue anglaise nommé Flow-based pultrusion of continuous fibers for cement-based com-
posite material and additive manufacturing : rheological and technological requirements.

Cet article a été publié dans la revue Composite Structures.

La premiére partie du Chapitre résume en francais les contributions décrites dans ’article
en question, qui est ensuite présenté tel quel. La seconde partie présente des contribu-
tions additionnelles postérieures a la publication de I’article : des mesures indirectes de
I’évolution du seuil de cisaillement & l'intérieur de la conduite d’extrusion, des mesures
de la force de tirage qui s’exerce sur les fils et du comportement mécanique du cordon

extrudé.
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2.1 Premiéres contributions concernant le développement

du systéme Flow-based pultrusion

2.1.1 Reésumé

Dans cette Section nous résumons le contenu de ’article Flow-based pultrusion of conti-
nuous fibers for cement-based composite material and additive manufacturing : rheological
and technological requirements, qui sera présenté tel quel dans la prochaine Section. On y
trouve les principes fonctionnels du procédé, la présentation d’un premier prototype qui
fait office de preuve de concept, ainsi que l'investigation des paramétres-clefs (nombre et
type de renforts, diameétre d’extrusion) qui limitent le taux de renfort atteignable. On I’a
dit ce paramétre matériau est important car il joue beaucoup sur les propriétés méca-
niques obtenues. Ces paramétres-clefs sont mis en relation avec les paramétres procédé
afin d’identifier ses limitations techniques et donner de premiéres spécifications pour le

procédé Flow-Based Pultrusion.

L’article est organisé en 5 parties. L’introduction porte sur 'impression 3D de béton
en général, les stratégies de renforcement existantes que nous avons déja évoqué en si-
tuant la proposition Flow-Based Pultrusion par rapport a ces derniéres (Chapitre 1). Le
potentiel du procédé est illustré par des résultats d’essais mécaniques préliminaires en
traction ayant été menés sur un matériau modéle et montrant un comportement renforcé
et multifissurant, sur lesquels nous reviendrons en détail dans le prochain Chapitre de
cette thése. La deuxiéme partie décrit les principes du procédé, la troisiéme la techno-
logie, la quatriéme présente la preuve de concept, et la cinquiéme entre plus en détail
dans les spécifications du procédé Flow-Based Pultrusion, notamment le taux de renfort

atteignable du composite obtenu au vu des nécessités de la technologie et du process.

Pour simplifier ce résumé nous ne revenons pas sur l'introduction, qui est essentiellement
bibliographique et dont les aspects-clefs sont déja décrits dans le Chapitre 1 de cette
thése. Résumons briévement la deuxiéme partie de 'article. Comme nous ’avons déja
évoqué dans le Chapitre 1, notre procédé permet de renforcer le matériau avec des fibres
continues. Il repose sur la technologie d’impression 3D bicomposant qui se caractérise par
lajout d’'un additif accélérant a Uintérieur de la téte d’impression. Cet additif augmente
le seuil de cisaillement du mortier : cette propriété notée ici 7. (ou 7.) est le seuil de
contrainte au dela duquel le mortier passe d’un état solide & un état liquide. Aprés ’ajout
d’additif, le matériau change donc rapidement d’état durant son trajet & l'intérieur de
la téte d’impression, il passe d’un état fluide facilement pompable & un état plus pateux
adapté a I'extrusion et & la mise en forme couche par couche. Le procédé Flow-Based

Pultrusion tire parti de ce phénomeéne : les fibres sont injectées & 'intérieur de la téte
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d’impression ou le changement de seuil permet a la fois d’imprégner (lorsque le seuil est
encore faible, que le mortier est liquide) et de tirer (lorsque le seuil est devenu assez élevé
et que le mortier est pateux) les fibres. Selon I'épaisseur, la longueur de la buse et la force
de frottement qu’il est nécessaire de dépasser pour dérouler et entrainer la fibre, le seuil
minimum de la pate 7, nécessaire pour tirer les fibres varie. Par rapport & 'impression 3D
par extrusion bicomposant sans renfort, ’ajout de fibres impose de nouvelles contraintes.
En effet I'inextensibilité de ces renforts, qui sont entrainés par I’extrusion, impose que la
téte d’impression se déplace a la méme vitesse que les renforts, et donc & la méme vitesse

que I’écoulement d’extrusion du boudin renforcé.

Résumons maintenant la troisiéme partie qui décrit le prototype technologique. Celui-ci
s’ajoute au systéme d’impression bicomposant XtreeE utilisé dans la cellule robotique
Build’In de I’Ecole des Ponts ParisTech que nous avons décrit dans le Chapitre 1. 11 est
composé de trois éléments, des bobines de renfort réalisées sur-mesure, un systéme de
routage des fibres et une buse d’impression spécifique qui permet I'imprégnation et le
tirage des fibres. Les bobines, qui sont d’une petite dimension non standard, sont prépa-
rées a ’aide d’une bobineuse numérique que j’ai congue et construite au laboratoire. Le
systéme de routage des fibres se compose de deux plateformes fixées sur la téte d’impres-
sion, qui supportent les bobines de fibres qui sont déroulées et guidées avec une friction
minimale jusqu’a la buse sur laquelle des entrées disposées radialement permettent 1'in-
sertion des fibres. Nous décrivons ensuite le protocole et la mise en route du procédé.
Nous effectuons tout d’abord une série de mesures pour valider les exigences identifiées
dans la premiére partie. Premiérement, afin d’assurer le tirage des fibres sans mouvement
relatif, on vérifie la force nécessaire pour dérouler chaque fil, puis on contréle les seuils
d’entrée et de sortie du mortier dans le systéme d’impression, en ajustant éventuelle-
ment ce dernier avec le dosage d’accélérant. Enfin aprés avoir réglé le débit d’extrusion,
la vitesse d’avance du robot est réglée pour étre égale a la vitesse d’extrusion qui est
contrainte par le tirage des fibres et qui dépend du diamétre de la buse. La mise en route
du procédé est effectuée suite & ces mesures en montant la buse d’impression ou les fibres
sont insérées, puis ’extrusion du béton et ’ajout d’additif sont démarrés pour entrainer
les fibres. Ce protocole a permis d’obtenir de premiers résultats expérimentaux positifs,

ol le taux de renfort du matériau est de 0.2%.

Nous étudions ensuite les spécifications du procédé afin d’estimer le taux de renfort
maximal atteignable avec le procédé et notre prototype. Le taux de renfort, c’est a
dire la fraction volumique occupée par les fibres a I'intérieur du boudin imprimé, est le
quotient de I'aire cumulée des renforts par rapport & 'aire de la conduite d’extrusion. Cela
montre que le taux de renfort peut étre augmenté de plusieurs maniéres : premiérement
en utilisant des stratifils de plus grand volume, c’est a dire, pour un méme matériau, plus

épais et ayant un plus grand titrage ou Tex. Le tex est 'unité de mesure du titrage (masse
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linéique) des fils : un kilomeétre de fil titrant 1 tex pése 1 gramme. Deuxiémement, en
augmentant le nombre de bobines de renfort, et troisiémement en réduisant le diamétre
de sortie du nez, qui doit néanmoins rester & 1’échelle de I'impression d’éléments de
construction et sera donc typiquement comprise entre 10 et 18mm voire plus. Afin de
pouvoir adapter ces parameétres & un taux de renfort voulu, une abaque du taux de
renfort en fonction du nombre de bobines, et ce pour plusieurs types de stratifils plus ou
moins épais et différents diameétres de sortie allant de 10 & 18mm, est présentée (Figure
12). Nous étudions ensuite l'effet d’'une augmentation du taux de renfort sur le seuil
de cisaillement qui sera nécessaire pour tirer les fibres. Comme nous 'avons vu le taux
de renfort peut étre augmenté en utilisant des stratifils plus épais, en augmentant leur
nombre ou en réduisant la taille de la buse d’extrusion. Ces deux derniers moyens n’ont
pas d’effet sur le seuil de tirage requis car le critére en question s’applique, en premiére
hypotheése, sur un seul fil de renfort. En effet, pour calculer ce seuil minimum, on considére
que la force tangentielle résultante s’applique a la surface des stratifils que I’on modélise
individuellement comme des cylindres homogénes. Nous voyons ainsi qu’augmenter le
taux de renfort en utilisant de plus gros stratifils augmente 'aire de contact entre le
mortier et le stratifil, ce qui permet de développer une plus grande force tangentielle
et abaisse le seuil minimum nécessaire pour tirer les fibres. Nous présentons alors une
abaque (Figure 13) pour calculer ce seuil, en fonction du type de fibres utilisé et de la

friction du systéme.

Nous avons donc vu que 'augmentation du nombre de stratifils pour augmenter le taux
de renfort n’a pas d’impact sur le seuil de cisaillement nécessaire, au premier ordre,
car nous faisons I’hypothése que ces renforts sont présents en régime dit dilué dans
le mortier extrudé. Lorsque ceux ci atteignent une concentration critique, la rhéologie
peut en étre modifiée et le seuil apparent augmenté en raison de la présence des fibres.
Néanmoins chaque fibre doit étre entourée d’un volume de mortier suffisant pour lui
fournir I'imprégnation et le transferts d’effort qui est nécessaire au tirage. On doit aussi
limiter le rapprochement des fibres pour permettre aux plus larges grains qui composent le
mortier de passer a travers la section extrudée : Un critére d’espacement absolu peut donc
étre défini en fonction de la granulométrie maximale de la pate utilisée pour I’extrusion.
Nous illustrons ces différentes exigences en réalisant une étude géométrique. On considére
que les stratifils ont une aire parfaitement cylindrique et un diamétre de 0.46mm, qui est
une valeur typique correspondant aux stratifils de Basalt 400 tex que nous utilisons dans
cette étude et qui ont montré une bonne affinité avec le procédé. Avec un renforcement
a hauteur de 20%, la section renforcée approche un pic de densité au-dela duquel on ne
peut plus ajouter de stratifils. En effet on ne peut alors plus garantir un espacement
suffisant entre stratifils permettant le passage d’un nouveau stratifil ou d’un grain fin

typique de mortier imprimable (0.24mm).
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Enfin dans une derniére partie, nous étudions l'effet du taux de renfort et des autres
paramétres du systéme sur les pertes de charge, c’est a dire 'augmentation de 'effort
d’extrusion qui doit étre fourni par la pompe. On I’a dit, ce paramétre est d’une impor-
tance critique car on ne doit pas dépasser les capacités de la pompe sous peine de mettre
en défaut le procédé. En outre 'augmentation de la pression interne et la réduction de
diamétre rendue nécessaire par I'insertion des fibres peut favoriser la consolidation du
matériau dans la conduite et la formation d’un bouchon. Il existe trois contributions &
cette perte de charge, lors du procédé de fibrage : la pression, due a la mise en forme du
matériau dans le nez de la buse, aux frottements, et & la somme des forces de frottement
imposées par le tirage des fils (Eq.18). Ces contributions sont estimées via un modéle
de type Benbow-Bridgwater qui permet ainsi une estimation de la perte de charge en
fonction du débit. On voit ainsi qu’en reprenant des valeurs de paramétres typiques d’un
mortier imprimable issues de la littérature, le modéle permet par exemple d’estimer une
augmentation drastique de la pression (jusqu’a 1 bar) lorsque le diamétre de la conduite
est trés petit (10mm) et que le débit massique @ de la pompe d’extrusion est élevé (50
g/s). Cette influence du débit n’est donc certainement pas négligeable et doit étre gardée
a esprit pour de futurs développements technologiques. Le développement d’essais in
situ améliorés, comme ’analyse par imagerie numérique de la forme des gouttes proposée
par Ducoulombier peut permettre d’obtenir une estimation de la viscosité de la pate en
plus du seuil. Ces informations permettront de mettre en oeuvre des modéles liés au

matériau, plus simples et plus explicatifs des conditions de pression dans la buse.

Nous décrivons donc dans cet article, présenté tel quel dans la prochaine Section, les
principes fonctionnels du procédé, un premier prototype, le taux de renfort atteignable
et la perte de charge induite qui permet de donner de premiéres spécifications techniques

au systéme.

2.1.2 Flow-based pultrusion of continuous fibers for cement-based com-
posite material and additive manufacturing : rheological and

technological requirements - Composite Structures - 2021



Flow-Based Pultrusion of continuous fibers for

cement-based composite material and additive

manufacturing: rheological and technological
requirements

Léo Demont?, Nicolas Ducoulombier?, Romain Mesnil?, Jean-Francois Caron
9 b 9 5
ka,

@ Navier Laboratory, Ecole des Ponts ParisTech, Univ. Gustave Eiffel, CNRS,
Marne-La-Vallée, France
bEcole des Ponts ParisTech, Marne-La-Vallée, France

Abstract

The vast majority of applications of extrusion-based concrete additive manu-
facturing deal with unreinforced mortar. The lack of reinforcement is a serious
limitation for the industrial development of 3d printed concrete, because of the
brittleness and lack of tensile strength of unreinforced mortar. In this paper,
a new reinforcement method inspired by pultruded composite manufacturing,
called flow-based pultrusion (FBP), is described and used. The principle is that
continuous fiber rovings are impregnated and pulled by the matrix flow, avoid-
ing motorisation, and increasing the apparent yield stress of the mortar and
consequently its usability. The hardened resulting material, called anisotropic
concrete, is unidirectionally and homogenously reinforced. For such composite
material, the reinforcement ratio is an important material parameter that relates
to specific process variables: roving type, roving count, and output diameter.
This article further investigates the effect of the percentage of reinforcement
on the process. It also highlights technical requirements to provide the first
specifications for flow-based pultrusion.
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1. Concrete 3D printing, reinforcement strategies and flow-based pul-

trusion proposal

Cement-based materials such as concrete and mortars are widely used in the
construction industry thanks to their durability and affordability. Due to low
tensile properties, they are mostly reinforced with traction-resistant materials
to produce structures with suitable mechanical behaviour, i.e. good flexural
resistance and ductility.

A particular aspect of the construction industry is that specifications and con-
straints are highly variable, which finally makes many buildings, infrastruc-
tures, and other constructions unique pieces. Traditional concrete manufac-
turing methods evolved with this variability in mind to produce custom-made
structures with various ways of reinforcement. The most common approach
is the on-site casting of concrete into a formwork, where rebars are placed to
reinforce the hardened concrete. This flexible process allows a great variety of
shapes and is scalable from small houses to stadia. However, formwork manu-
facturing and rebar assembly mainly rely on human labour.

Digital concrete manufacturing holds the promise to address this need for vari-
ability with the benefits of automation, especially increased productivity and
reduced fabrication tolerance. Within this field, 3D printing based on mate-
rial extrusion has emerged as an attractive idea to fabricate not only bespoke
but also more efficient structures. Indeed, the principle of material shaping by
deposition of layers opens a large geometric design space, allowing for simple
or complex surfaces alike without added cost. This can be leveraged to reduce
material use compared to casting, which is more adapted to simple volumes as
the formwork cost grows with complexity. 3D printing makes formwork unnec-
essary, and optimizes material use thanks to the formal freedom provided by
the process.

In practice, 3d printing is more commonly achieved by robotic extrusion pro-
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cesses. They consist of the pumping and layer-wise deposition of a yield stress
fluid, such as concrete, by a robotic manipulator. However, extruded concrete
has mainly remained unreinforced so far, and is thus not adapted to most clas-
sical applications. This is a key issue for the industrial development of these
technologies. Various approaches, recently reviewed in [1], have been proposed
to address this challenge: from post-reinforcement of the printed parts with
steel rebars [2] to post-tensioned cables [3].

Process engineering and design of hybrid co-extruders also led to innovative
proposals at the extrusion scale, e.g. unrolling of a cable [4] or a wire mesh
[5] within the extruded concrete, allowing for reinforcement continuity. In [6]
a recent development is proposed and consists on the deposition in the printed
lace, of a MCF (Mineral-impregnated Carbon-Fiber) roving, obtained from a
continuous, stationary impregnation line. For now, these approaches are limited
to low reinforcement amounts. On one hand, one could use heavier cables or
meshes, but as their thickness is already about 1mm, bending stiffness becomes
significant and limits the printed lace curvature, which makes it difficult to
achieve turns while printing. Moreover, it would certainly yield poor interfacial
strength between reinforcement and mortar because of the lower specific surface
area of the reinforcement. On the other hand, one could multiply reinforcement
items distributed over the lace section, but at the cost of complexity of the
process control: indeed, in the case of a curved path the unrolling of the inside
bend reinforcement must be properly driven to have a lower deposition speed
than the outside bend one. However, a good distribution of smaller diameter
reinforcement items increases their specific surface area, which leads to a better
reinforcement efficiency thanks to an improved anchorage with concrete.

Finally, material science knowledge helps to design reinforcements at the
material scale, in line with existing Ultra High-Performance Fiber Reinforced
Concrete (UHPFRC) or shotcrete applications. In this area, numerous efforts
have been made to study the effects of adding short fibers in concrete at the
mixing stage. At hardened state, tensile stresses are transferred to fibers which

can provide very good post-cracking behaviour and improved tensile behaviour
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[7, 8]. However, fibers remain short, and reinforcement rates over 3% appears
difficult to achieve as increased fiber amounts alters material pumpability, which
is a requirement for robotic extrusion. This is comparable to the usual reinforce-
ment ratio with steel rebars, but such reinforcement is generally aligned with

tensile stresses.

In this work, a new method for 3D print continuously reinforced concrete,
called flow-based pultrusion for additive manufacturing(FBP), is described and
used. Inspired by pultruded composite manufacturing, it is however very dif-
ferent. As for pultrusion, it consists of adding numerous very small continuous
fiber rovings well-distributed in the lace section. It represents already some-
thing totally new for concrete at this scale (less than 1mm diameter rovings)
to our knowledge. Moreover and this point is crucial, here no motorization but
just the concrete flow to pull on the rovings. It is only possible thanks to the
very specific behavior of the fresh concrete, a non-newtonian fluid. Its evolving
yield-stress during extrusion permits to be sufficiently fluid for a good impreg-
nation of the introduced fibers, and to be sufficiently stiff downstream to pull
them in the lace. In the context of fused-deposition of polymers by 3D printing,
a fused thermoplastic is used in [9] to pull long carbon fibers, but the material
principle, the scale and the applications are quite different. Another novelty
of the present proposal is that the resulting cement-based composite material,
called anisotropic concrete, is homogeneously reinforced with well-distributed
very small rovings along preferred direction. Mechanical tests on casted ma-
terial specimens (figure 1) shows that such fiber addition can provide ductile,
strain-hardening behavior even with low reinforcement ratios of 1%, which is
promising.

For such composite material, reinforcement ratio is an important parameter
linked with mechanical properties. It is controlled by specific process param-
eters : roving type, roving count, and output diameter. With the perspective
of improving mechanical properties, what is at stake is to understand how re-

inforcement ratio is limited by process and technological constraints, and one
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Figure 1: Direct tension test of anisotropic concrete specimen: Video capture of the test
specimen at ultimate state showing multiple cracks highlighted in red, Force-strain graph
depicting strain-hardening behaviour. Curve jumps are linked with cracking phenomena (from

[xo).

may ask what could be the maximal reinforcement ratio. In this paper, the ef-
fect of increasing reinforcement ratio on process and technological requirements
is investigated to propose first specifications answering these concerns. In the
first section, the proposed process and rheological requirements for flow-based
pultrusion are explained in the context of existing robotic extrusion strategies.
The second section focuses on technology: the experimental apparatus for flow-
based pultrusion is described, along with first experiments and proof of concept,
validating the proposed theoretical framework. Finally, the effects of reinforce-
ment ratio on process parameters as yield stress, pressure drops, or velocity
effects are investigated to propose first specifications and first prescriptions for

an operational and efficient flow-based pultrusion process.

2. Description of the flow-based pultrusion process

The flow-based pultrusion is an original process for extrusion-based additive
manufacturing of continuously reinforced yield stress material. As well as exist-
ing pultrusion processes, it consists of impregnating continuous reinforcement
fibers pulled through an extrusion die where the matrix, initially fluid to pro-
mote impregnation, is set to a hardened state, able to be extruded. The main
difference is that pulling is not due to an external mechanism but to rheological
properties of the yield stress material used as a matrix. Similarly to existing

extrusion-based additive manufacturing processes, the extruded material is then
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ELS OLP Flow-based pultrusion

Figure 2: Schema comparing flow-based pultrusion to existing unreinforced additive manufac-
turing processes : Extrusion Lace Shaping (ELS) and Oriented Lace Pressing (OLP). Shades

of grey indicates yield stress of the material.

spatially deposited by a robotic manipulator to shape the desired object. This
complementary step yields notable requirements for the fresh material. Those
will be reminded in the first section, with respect to existing strategies of un-
reinforced robotic extrusion processes. Finally, the adaptation of flow-based

pultrusion to existing printing technologies is discussed.

2.1. Robotic extrusion of unreinforced cementitious materials, ELS and OLP

strategies

The principle of robotic extrusion is to pump a yield stress material up to a
printing head attached to a robotic manipulator, where it is extruded as a lace
and spatially deposited. As described in [11], a material used for extrusion-based
additive manufacturing must meet several rheological constraints with respect
to the process steps. Indeed, it should be pumpable during extrusion, and
able to self-support and support the weight of additional laces once deposited.
Literature differentiates two strategies to meet these requirements [12], the key
difference being the yield stress history of the material :

The simpler, single-phase Extrusion Lace Shaping (ELS) technology refers
to processes where a lace of material, typically rectangular, is deposited layer by
layer without pressing. The material exhibits a low but sufficient structuration
rate (i.e. increase of material yield stress over time) and high yield stress (about

1000 Pa) from pumping to deposition, which are suitable to build-up several
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Figure 3: Robotic extrusion using Extrusion Lace Shaping : a) Picture of ELS extrusion

(Extrusion technology of TU Eindhoven), b) Schema of the ELS extrusion [11]

layers at slow speed. In such conditions, a plug flow is imposed and material
shearing should be limited to avoid destructuration of the extruded lace. Indeed,
layers can’t be pressed and nozzle orientation should stay tangential to the
printing path. During extrusion, the lace section Ay, is prescribed by the
nozzle shape. This yields a relation between the robot travel speed V.. and

mortar mass flow rate @ :

Q = ‘/TAlace

Unlike ELS, Oriented-lace pressing (OLP) is a two-phase approach with the
addition of additives. The lace is shaped by pressing successive layers thanks to
a lower extrusion yield stress. To meet buildability constraints, the viscosity or
structuration ratio of the material can, respectively, be increased by the addition
of a viscosity modifier agent (VMA) or accelerator just before extrusion. In this
paper, only accelerator additives are considered. The initial material yield stress
at the pumping stage is about 100 Pa, much lower than ELS. Nozzle orientation
can remain constant, even for curve paths, and layer height is prescribed by
the distance h between nozzle and previous layer. p being the concrete density,

layer width w is given by the conservation of mass [13] :



150

155

1: Sheared bulk
material

2: Conical nozzle
3: Pressing area

b)

Figure 4: Robotic extrusion using Oriented Lace Pressing: a) Picture of OLP extrusion
(Extrusion technology of Build in platform of Ecole des Ponts), b) Schematic of OLP (source
: [10])

2.2. From OLP to Flow-Based Pultrusion

The proposed flow-based pultrusion technology is very similar to OLP, the
main difference being the addition of continuous reinforcements. A look at
figure 6 gives a sense of the principle governing the process: After the addition
of additives, continuous rovings are added at the location x,, where matrix
yield stress is low, promoting impregnation. The higher yield stress in the
reinforcement pulling zone of length [, allows shear interaction between fiber

and matrix, providing pulling force on rovings.

2.2.1. Kinematic requirements of flow-based pultrusion

As mentioned in [10], relative displacement is not allowed between reinforce-
ment and matrix. Then, due to the rovings inextensibility, the area of the
concrete lace after deposition should be equal to the one of the nozzle section.

Consequently, the robot travel speed V. must be equal to the flow velocity in
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Figure 5: Schematic of the flow-based pultrusion nozzle (blue) and material flow (orange)
during printing, where A,,5,.1c = Ajqce due to the inextensibility of the fibers (dashed lines).
Consequently, V- and V4, should be equal.

the reinforcement pulling zone V., which leads to the relation :

4Q
‘/T - v
prd*(1—¢y)

Where d is the output diameter and ¢ the reinforcement roving ratio.

(1)

However, in practice, perfect equality is not achievable. The right term
of equation (1) turns into the robot maximal admissible travel speed, before
mismatch between roving and concrete speed. Besides, a smaller robot travel
speed value yields to a wave pattern of fibers rovings, whose amplitude should

remain sufficiently small.

2.3. Dynamic requirements for Flow-Based Pultrusion

In this paragraph we refer to some elements of a detailed analysis of the pro-
cess requirements drawn in [10]. Using an asymptotic analysis of the generated
pulling force on a continuous reinforcement roving with no relative displacement

with the surrounding mortar, the maximal pulling force applied on each roving,
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Figure 6: Schema of flow-based pultrusion [10]

noted Fj,qz, is obtained by integration of the equilibrium equation of an element

of the roving and is equal to :

Fraz = / ) Tc(x) Pr dz (2)

m

with p, the cumulated perimeter of each fibers of the roving, x. the location
of nozzle exit and x,, the location of the rovings entry, defined in Figure 6. For

a constant yield stress between mixing and nozzle exit, it gives :

Fmax = TcPr lp (3)

with [, the reinforcement pulling zone length (figure 6). The latter equation
would make sense when using a constant high yield stress mortar, typical of
ELS technology. Such mortar would provide good pulling force, but could lead
to a lack of impregnation. Consequently, OLP technology seems more promis-
ing, as the initially low mortar yield stress would promote impregnation. The
structuration ratio of such OLP mortar, which is accelerated by addition of
additives, can be supposed linear with time as proposed in [14]. Therefore, an
average pulling yield stress (7.) is approximated from the input yield stress 7.9

and output yield stress 7. :
o) = 10T Tee 4
(re) = ()

10
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It yields the Fj,q, estimation for flow-based pultrusion :

Fmaa: = <Tc> Dr lp (5)

To ensure no relative displacement between roving and mortar during de-
position, the maximal pulling force on one roving should be higher than the
maximal frictional force experienced by the carried rovings from storage to the
mixing point. Hence :

Fraz > max(F},) (6)

3. Description of the proposed technology

Figure 7: The flow-based pultrusion experimental device adapted on an XtreeE OLP concrete

printing device of the Build’'In robotic additive manufacturing cell.

The experimental setup relies on the Build’In robotic extrusion cell of the
Ecole des Ponts ParisTech shown in figure 7. The novel flow-based pultrusion
device adds up to an XtreeE OLP printing head carried by an ABB IRB 6620

industrial robot arm. The existing unreinforced extrusion nozzle of the printing

11



head is replaced with a flow-based pultrusion one. Two plates attached to the
printing head carry 10 roving rolls and convey rovings up to the nozzle.
The setup is intended for validation of the process and producing prototypes

as large as one cubic meter in size, with a reinforcement ratio up to 2%.

MW
100 mm

Figure 8: Picture of the rewinding device and roving package obtained.

w0 3.1. Roving packages

It is notable that small roving packages are impossible to find due to the
lack of industrial applications. Small bobbins of 100x45mm holding 30 meters
of roving are rewound from standard bobbins using a custom apparatus shown
in figure 8 and allowing a very controlled roll-up, avoiding knots and minimizing

25  frictions. Experiments have been led using Isomatex Filava Conventional Multi-
End 400 tex basalt rovings, AGY SCG75 and NEG AR310S800 AR glass rovings,
whose properties are listed in table 2. The packaged roving length yields the

maximum length of the printing path.

3.2. Roving conveying

210 The roving conveying system illustrated in figure 9 consists of two PLA 3D-
printed platforms fixed on the printing head. Bobbins are fixed on the upper
platform and rovings vertically unrolled. Rovings are conveyed through PTFE

pinholes (1,3), pulleys (2), and inserted in the matrix through a PTFE tube (4).

12
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Figure 9: Section of the experimental device. (1), (3) : pinholes, (2) : pulley, (4) insertion
tube.

3.3. Fiber impregnation, pulling and extrusion

Rovings are impregnated and pulled by the mortar in a flow-based pultrusion
(FBP) nozzle replacing the existing extrusion nozzle of the XtreeE OLP printing
head. The reinforcement pulling zone length [, and output diameter d can be
adapted to the process requirements thanks to a modular pulling area design
with screw-in elements (5). Typical values are 10 - 18 mm for output diameter

and 60 - 100 mm for pulling length.

4. Proof of concept

As a first experiment, three oblong hollow blocks are printed with differ-
ent layer heights (6, 8, 10mm). The dimensions are 40x20x5cm. The Navier
printable mortar (for reference composition see table 1) was used with NEG

AR310S800 rovings.

13



Figure 10: 3d printing of anisotropic concrete.

Ingredient Mass proportion
Cement 0.28
Water 0.11
Sand 0.44
Silica fume 0.16
Superplasticizer 0.003

Table 1: Reference composition of the Navier printing mortar.

4.1. Initial measurements and setting of parameters

In order to fulfill process requirements (see section 2), several process pa-

rameters are measured and/or tuned :

e ITiction of each roving F'iy, is measured by adding weights to the roving

230 end until it is pulled.

e Mortar input yield stress 7. is measured with a slump test [15].

14
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e Knowing 7.9, Figr and I, the required value for (r.) is calculated and
dosing of additives is tuned to obtain the right output yield stress 7.
value measured with the slug test [16]. For practical reasons, the material
is flowed through a specific flow test nozzle, having the same shape as the

FBP one but no roving entries.

e The mortar mass flow rate @ is set to define robot travel speed V,. accord-

ingly to eq. 1.

4.2. Starting up the process

Successfully immersing fibers in the first transient mortar flow is of utmost
importance. Indeed, the initialization process needs special attention. A suc-
cessful method is described now. After the latter measurement steps, the ad-
ditive flow is stopped and mortar extrusion is visually inspected to check the
yield stress resulting reduction. Once a low yield stress is reached (additive
effect has disappeared), mortar pumping is temporarily stopped. The specific
flow test nozzle is replaced with the real one, and rovings are manually inserted.
Mortar pumping is then relaunched, and additives are progressively added so
that the first transient flow has low yield stress and static rovings are properly
impregnated. Finally, rovings start being pulled by mortar once sufficient yield

stress is reached: the process is started.

4.3. First experimental results

The first experiments are shown in figure 10, the output diameter is 18mm,
and the resulting reinforcement ratio is 0.2%. The global good aspect shows
that the system works.

We have not noticed any cracking of the reinforced hardened laces. The fiber
ratio is still low and we dry the specimens very slowly (during several days), and
this permits a redistribution of internal pre-stresses due to shrinkage. Another
reason is the low compressive stiffness of the reinforcements (rovings) we used

for reinforcement. Shrinkage may lead to the buckling of rovings instead of the

15
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matrix cracking. These first results, obtained with this first laboratory proto-
type, confirm the rheological analysis and the flow-based pultrusion strategy.

[6]

5. Specifications of flow-based pultrusion : impact of process and

technological requirements on reinforcement ratio

Reinforcement
Material

ratio
parameters
| 1
Roving Nozzle Nozzle Roving
Process countln diameter d Igngthl type
parameters L
Pressure
drop P,
Process | 7 .
Max. Max. Min. mortar Min.

and technological

requirements roving count pressure drop yield stress interface area

Figure 11: Flow chart summarizing the relation between reinforcement ratio as a material

parameter with process and technological requirements.

Reinforcement ratio, that is, the volume percentage of fiber reinforcement
embedded in the entire volume of a fiber-reinforced composite material is an
important parameter controlling material properties. For composite materials,
a higher reinforcement ratio generally yields better material properties, such as
modulus and strength. It is therefore of interest to understand the limits of
flow-based pultrusion regarding this material parameter. Figure 11 shows how
one would check for the feasibility of a given reinforcement ratio. It is related
to several process parameters (roving count, output diameter, roving type) and
various value combinations may be found. However, those are limited by process
and technological requirements. This section investigates the impact of those
requirements: dimensioning calculations are proposed to discuss achievable re-

inforcement ratios.
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Figure 12: Graph of Reinforcement ratio (%) against roving count. For each roving type,

hatched regions depict a range of achievable ratio depending on the output diameter, from 10

to 18mm.
H Name Material (-) Titer (tex) Density (g/c1n3) A (nm12) fri MPa)  Epy (GPa)  emaa (%) ‘
AGY SCGT75 AR glass 66 2,48 0,029 3570-3680 87-90 5,7
NEG AR310S800 AR glass 310 2,80 0,110 1500 4 2,0
Isomatex Filava Basalt 400 2,61 0,154 3400-3700 88-94 2,4

A : Cross-section area of the filament; fy; : tensile strength of the filament; Ery : Tensile modulus of the filament; €,,4, : ultimate strain.

Table 2: Characteristics of roving types tested for flow-based pultrusion.

5.1. Calculation of reinforcement ratio

The reinforcement ratio ¢y is the ratio between the cumulated rovings cross-

section area and the extrusion cross-section area. Given a circular extrusion
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nozzle, it yields:
4nA

md?

o5 = (7)

Where n is the roving count, A the unitary roving cross-section area, and d the

output diameter. This equation shows that reinforcement ratio can be increased

in several ways :

e Using rovings with a higher cross-section (i.e heavier rovings). Roving

types tested for flow-based pultrusion are listed in table 2.

e Increasing roving count. Indeed, this roving count parameter is the hardest
to play on in a laboratory setup, as it increases the apparatus complexity.
Therefore industrial development seems essential to achieve the highest

rates.

e Reducing output diameter. By using a 10mm output diameter, the 10-
roving experimental device and the rovings with the highest cross-section
(Isomatex Filava 400 tex), ratios up to 2% can be tested. The scale of
objects produced by the current device, aiming at manufacturing thin-
walled building components, leads us to consider a typical diameter range

between 10-18mm.

Figure 12 shows the reinforcement ratio function of roving count for each
roving type, with the lace diameter between 10 and 18mm. What can be clearly
seen in this graph is the achievable ratios using the experimental device (allowing
a maximum of 10 rovings) and with further technological development that

would allow greater roving counts.

5.2. Reinforcement ratio and yield stress requirement

As explained in section 2.3, the mortar flow should be able to provide a
sufficient force to pull the rovings. This force capacity Fi,q: is dependent with
the mortar mean yield shear stress (7.), mean from mixing area to extrusion
point, roving perimeter p, and length of the reinforcement pulling zone [,. If

Fipaz is below the mean roving frictional force F}T (eq.6), rovings are not pulled

18



310

315

320

325

330

and the process will likely fail. This condition (eq. 5) can be rewritten as a
function of yield stress (7.) and by detailing F,q, as the expression p, [, (eq.

5) :

Fi
I (8)
prlp

This gives the yield stress requirement for flow-based pultrusion. However,

(Te) >

it should be kept in mind that yield stress requirements already exists in the
context of OLP and concrete printing in general (see section 2.1). From a prac-
tical point of view, a rational strategy would be to start from the minimum yield
stress required by the OLP process, and possibly increase it to meet the FBP
condition. Still, if yield stress is increased, attention should be given to eventual
cold joint effects between printed layers. More detail on how parameters are set

in OLP can be found in [13].

5.2.1. Calculation of the yield stress requirement
Let us calculate a lower bound for the perimeter of a single roving p,. As-
suming the roving cross-section is circular, thus minimizing perimeter, the lower

bound py,iy, is found from the roving cross-section area A :

Pr Z Pmin = 2v TA (9)

This provides a conservative hypothese for the yield stress requirement equa-
tion 8, as substituting p, with py,:, yields the higher bound for (7.).

Frrax (€9.5) is then computed for a range of (7.) values typical of the OLP
process (300 To 800 Pa), different roving types with their respective perimeters
pr, and varying lengths of the reinforcement pulling zone [, ranging from 50 to
150mm. This result is compared to the experimental value of the friction force

F}, (0.08 N) obtained with the device presented in section 3.

5.2.2. Discussion

Figure 13 depicts the calculated Fj,., values against mortar yield stress
(7¢). Tt shows that using the heaviest rovings (NEG AR310S800 or ISOMATEX
FILAVA 400TEX) does not raise concerns in most cases, except under 500 Pa
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with low reinforcement pulling zone lengths. Oppositely, using the lighter AGY
SCGT5 roving (66 tex) is more constraining: High yield stress setting (600-800
Pa) and high pulling length are required.

Finally, this leads to the rather counter-intuitive conclusion that increasing
the reinforcement ratio would either decrease or have no effect on the yield stress

requirement:

e Increasing the reinforcement ratio by using heavier rovings yields a greater
roving perimeter. Thus, other things being equal, the roving boundary

surface exposed to mortar is larger, decreasing the yield stress requirement.

e Increasing the reinforcement ratio by reducing the output diameter or in-
creasing roving count would not affect on this requirement, as the criterion

applies to a single roving.

5.3. Reinforcement ratio and spacing between rovings

At the scale of the extruded section, which is reinforced with multiple rov-

ings, the spacing between rovings should be considered for two reasons :

e To make sure that each fiber is surrounded by a volume of mortar providing

impregnation and shear transfer.

e To allow the largest mortar grains to flow through the extruded section.
Here, an absolute spacing criterion value can be defined, depending on the

maximum grain size exhibited by the mortar granular skeleton.

5.3.1. Example of an extruded section with increasing roving count

To illustrate the purpose, Figure 14 shows an idealized drawing of a 10mm
extruded section reinforced with Isomatex rovings. The reinforcement ratio is
gradually increased from 10 to 20% by increasing roving count n. A consistent
spacing distance, equivalent to the roving radius and about the average grain size
of typical fine-grain sand (0.24mm) is maintained around rovings. The resulting

spacing area is highlighted in red. The depicted roving arrangement does not
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take into account the physical effects of extrusion and is only constrained by

the spacing requirement.

e The 10% reinforced section shows sufficient space between rovings. In

such a case, rovings can be considered independent.

e Increasing roving count up to a 15% reinforced section results in a denser

arrangement, where the spacing criterion is still met.

e The 20% reinforced section approaches a density peak where no more rov-
ings can be added while preserving consistent spacing. In such a case,
it becomes insufficient to describe the yield stress requirement by a lo-
cal criterion, as the mortar shear zones surrounding fibers may overlap.
Moreover, it becomes evident that such a high reinforcement ratio would

require the maximum grain size to be adapted.

In brief, considering a purely geometrical approach, this spacing criterion
shows that reinforcement rates over 20% ultimately challenges the proposed

theory, and call for the design of bespoke flow-based pultrusion mortars.

5.4. Reinforcement ratio effects on pressure drop

The flow-based pultrusion device adds up to an existing OLP printing device
(See section 3) where the mortar is extruded by a pump regulating the mass flow
rate. Indeed, increasing the pressure drop increases the pumping engine’s work.
If its capacity is exceeded, flow rate is not guaranteed and FBP requirements
are not met (see the extrusion flow ratio-robot travel relation eq.1, section 2).
A yield mechanism governs the flow of printed plastic mortars: once a critical
shear stress 7. is reached, mortar flows. In this section, a plasticity analysis
is proposed to estimate the nozzle pressure drop P, that is, the required
pressure to initiate mortar flow in the FBP nozzle. The link between this process
requirement and material reinforcement is investigated: Reinforcement ratio vs.
Pressure drop estimations are given for the current device (see section 3) and
future developments. Finally, results are compared with more restraining flow

rate-dependence hypotheses.
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5.4.1. Nozzle contribution to pressure drop

The flow-based pultrusion nozzle is a reducing pipe where pumping pressure
should overcome shaping and frictional forces, like in a regular extrusion nozzle.
Unlike regular nozzles, however, fibers are inserted and pulled by flow, which
adds up to the total pressure requirement.

Let us detail shaping and frictional pressure drop contributions in the flow-

based pultrusion nozzle :

e The shaping pressure P, accounts for material strain in the reducing

pipe section between mixing and pulling area,
e The wall friction P2 applying to mixing and pulling areas.

Material is supposed plastic and respecting the Tresca yield criterion, with
elongational yield stress ¢ = 27.. Hence the ideal work equation for shaping
a plastic material flow in a reducing circular pipe [17] yields the expression of

Py1, with D and d being respectively input and output diameter :

Pp1 = o In( (10)

=)
Supposing mortar exhibits a shear yield stress (7.) in the reducing pipe (eq.

4) and according to the Tresca criterion, it yields :

Py = 2(re) ln(%) (11)

Replacing Tresca criterion with Von Mises criterion only implies that 2 in equa-
tion (11) should be replaced by v/3. Using the Tresca criterion is then a con-
servative approach, appropriate for dimensioning purposes.

Considering a shear yield stress 7., and A being the cross-section area of the
conduit and m its wall perimeter, the wall friction P2 can be defined according

to force balance on a length [, :

P,

pi2 = Telp A (12)

Assuming a circular conduit, it yields :
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4]
Ppl2 = Tc Fp (13)

Yield stresses in mixing and pulling zone are respectively supposed equal to
input yield stress 7o and (7). Pp2 is split in two contributions accounting for

both zones with respective diameters D, d and lengths l,,iz, I, :

Al

PplZ = Tc0 ? + (Tc>

41,

- (14

a15 Hence the total shaping and frictional pressure drop contribution :

4,
d

D 4l,,
Py = Pyin + Ppiz = 2(re) IH(E) + 70 -+ (7e)

= (15)

5.4.2. Fiber contribution to pressure drop

Fiber addition yields two contributions to the total pressure drop P;.; :
e Roving entries friction P,,;; in the mixing area,
e The pressure Py, needed to pull rovings.

420 The impregnation phase yields friction between the newly inserted fibers and
the flowing mortar in the mixing zone. Considering a mixing area of a length
Imiz, n being the roving count, 7.9 the input yield stress in the mixing area, and
¢ and d respectively the roving volumic ratio and diameter, Pp,;, is expressed

according to force balance :

dronmdy lmia
(1—¢y)m D?
a5 Due to the low perimeter of rovings dy (about 0.5mm) and the low yield

stress value at mixing point 7.9, needed to enhance impregnation, this contri-
bution has little impact and can be neglected.
Py, is the sum of forces F' ]’;T needed to pull n fibers, divided by the cross
section area of the pulling zone :
P AnF ir
= Trae

(17)
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‘ ‘ Quantity  Value ‘ ‘

Teo (Pa) 200
Tee (Pa) 1000
(1¢) (Pa) 600

D (mm) 30
dy (mm) 30
lniz (mm) 50
I, (mm) 50
Fi, (N)  0.08

Table 3: Typical values for the pressure drop estimation.

5.4.8. Discussion on pressure drop contributions

The later graph gives the pressure drop against output diameter for Py, and
Ppll 4 Ppl2 contributions. As Py, is dependent with the roving count n, the
Py, range between 10 and 100 rovings is highlighted. Yield stress and nozzle
geometry are set to typical values shown in table 3. For our experimental device
(10 rovings, for 1-2% reinforcement ratio) the contribution of rovings on pressure
drop is not significative but prescribed by shaping and frictional contributions.
However, roving counts above 50 (allowing to reach ¢y > 10%) increase P,
contribution which becomes predominant in the 10-15mm diameter range. A
pressure drop about 0,3 to 0,6 bar for 50 rovings, and above 1 bar for 100 rovings,
appears within this 10-15mm range, which is of specific interest for flow-based
pultrusion as allowing to achieve the highest reinforcement rates. Pressure drop
continues growing significantly for diameters smaller than 10mm, which seems
unadapted to the process. Oppositely, considering the larger diameter range
commonly used for unreinforced printing (15-20mm) the pressure drop is much
less significative : the P, + P2 contribution converges to a plateau of 0.2 bar,
and the pressure drop range of variable Py, reduces from 0.6 bar (100 rovings,

p15mm) to values approaching zero.
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5.4.4. Total pressure drop and application to the present setup
P,.; being negligible, the total pressure drop P, of flow-based pultrusion

is the sum of Pp,1, Py and Py, contributions :

D 41,
Ptot = Ppll + PplQ + va" = 2<Tc> ln(g) + Teo f + <TC>

% AnFi

d + o (18)

To rely the calculations to our present setup, a pressure threshold account-
ing for its technological limitations is prescribed. As not to exceed the pump
capacity, let us define a 1 bar threshold on the pressure drop due to the FBP
device Pjyt.

The graph 16 shows the total pressure drop P;,; against output diameter. For
the existing device shown in section 3, the pressure drop curve for n = 10 rovings
is under 1 bar. Indeed n = 10 is the maximum capacity of this device. Since
this capacity will evolve with technological developments, considering higher n
values gives a perspective view on the pressure drop limitation. For example,
using the smallest output diameter (10mm, see section 5.1) the maximal roving

count achievable below the 1 bar threshold is 55.

5.4.5. Achievable reinforcement ratios and specifications

Figure 17 gives an overview of achievable reinforcement ratios with respect
to pressure drop, roving count and output diameter. Roving type is ISOMATEX
Filava 400 Tex, so to maximize reinforcement ratio (see 5.1). Two ranges of out-
put diameter stand out by their pressure drop levels and achievable rates. The
range of typical output diameters for unreinforced printing (15-20mm) yields
lower pressure drops and reinforcement ratios about 5% as a maximum. The
smaller 10-15mm diameter range would allow 10% reinforcement rates but is
more challenging from the process point of view as the pressure drop increases
drastically. For example, 11% reinforcement ratio is obtained with 55 Isomatex
rovings and a ¢l0mm nozzle. Looking forward, increasing the pressure drop

threshold to 1.5 bar would allow 100 rovings and ratio about 20%.
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5.5. Flow velocity effects on pressure drop

Moving beyond the requirements to initiate the flow, let us consider the
process under steady-state flow conditions. The pressure drop is also flow-
velocity-dependant and this must be investigated. Several approaches permit
to estimate this effect, and Benbow and Bridgwater for instance proposed in
[18] such a model. It derives from the plastic shaping (eq. 10) and friction (eq.
13) pressure drops with added velocity-dependent terms. Empirical parameters
are obtained from paste extrusion tests where the input pressure is measured.
Apparent elongational yield stress o is split in two contributions: o the elon-
gation yield stress when the velocity tends to zero, plus a term involving the
flow velocity V' and a fitting coefficient «. Similarly, the apparent wall shear
stress is split in a wall shear yield stress 79, and a term function of flow velocity

V and coefficient 8. The new pressure drop expression, Pgp is, as follow:

4L

Ppp = 2(0’0 + aV) ln(%) + (T() + 5‘/)7 (19)

V depends on known process parameters : the pump-regulated mortar mass

flow rate @, mortar density p and output diameter d :

V= (Q/p)/((md?)/4) (20)

In eq. 19, the relationship is supposed linear. However, the experiments
rather highlight a non-linear influence of the flow velocity on the pressure drop.
Hence a better fit may be found by using a six-parameters form of the Benbow-
Bridgwater equation [19], where exponents n and m are introduced and have to

be identified :

Ppp =2(cg +aV™") ln(%) + (10 + ﬁVm)% (21)

This model has been successfully used to describe the extrusion behaviour
of various pasty materials [19] [20]. Figueiredo et al. [21] provided the Benbow-

Bridgwater equation parameters of a smooth mortar of consistency comparable

26



500

505

510

515

H Name «a (KPas/mm) g (KPas/mm) oo (KPa) 79 (KPa) m n H

YVA1 0,41 0,18 4,08 0,74 0,17 0,37

Table 4: Benbow-Bridgwater parameter values extracted from [21].

to a mortar as used in our application. Table 4 lists the parameter values of
interest, extracted from [21].

A comparison between such velocity-dependant pressure drop estimation
Ppp and P, (no velocity-dependency, equation 15) is given in figure 18 for
different mass flow rate Q). @ and V are linked by eq. 20. For () = 0 the two
approaches are equivalent but Pgp pressure drop increases drastically, up to 1
bar for d = 10 mm and @ = 50 g/s.

This aspect has to be keep in mind for further industrial developments.

6. Conclusion

The technology and process specifications of a new reinforcement process
applied to concrete 3D printing, called Flow-Based Pultrusion, have been pre-
sented. The ambition of the process is to provide an efficient reinforcement
method for concrete additive manufacturing, able to reach high levels of rein-
forcement (2-10%) to obtain good mechanical properties. Main contributions

are :

e The technical description of a first experimental apparatus for flow-based
pultrusion, and a first experiment with 0.2% reinforcement ratio using
400 Tex Glass and Basalt rovings validating the theoretical framework

and technology.

e The effects of reinforcement ratio on process parameters as yield stress,
pressure drops or velocity effects are investigated to propose first specifi-
cations and first prescriptions for an operational and efficient flow based

pultrusion process: ratios up to 2% seem achievable with the present setup
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and rovings, and could ideally go up to 20% with further technological de-

velopment.

Future works will continue to develop and improve the process, to investigate
the potential of Flow-Based Pultrusion, and the new possibilities for the 3D
printing process itself. Indeed the drastically increasing consistency of the fresh
lace, even with few fibers (0,2%), permits a more easy handling and avoids
avalanche and slug effects during the printing. Many new ways of printing are
thinkable with such an intimately reinforced fresh lace, as cantilever or steep
situations. Of course, the mechanical behaviour of the resulting anisotropic
concrete is also studied. First tension and bending tests investigate the effects
on ductility and ultimate strength. The first results show that the results depend
highly on the mortar yield stress during the mixing. This parameter has a high
influence on the interface quality between fibers and matrix and consequently,
on the kind of shear transfer (stiff or soft) between them, as shown in previous
studies [22]. This is of utmost interest for flow-based pultrusion, as yield stress is
finely tunable anytime through the addition of additives. Confirmation of these
results would open avenues towards novel additive manufacturing optimization
strategies, by providing not only bespoke geometry but also bespoke material

properties.
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Figure 13: Graph of Fiq. against (7c). For each roving type, hatched regions depict the
Finas range depending on reinforcement pulling zone length [, ranging from 100 to 200mm.
As Fiaz should be greater than F}T to allow FBP, the experimental value of F}T is shown

for comparison.
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Figure 14: Schematic of a 10mm diameter extruded lace with different reinforcement ratios
(RR) using Isomatex Filava 400 tex rovings (0.46mm diameter) and varying roving count (n).
In order to allow flow-based pultrusion, rovings need to be surrounded with mortar providing

shear transfer.
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Figure 15: Pressure drop contributions (bar) of Py, and Pp,;+Pp2 against output diameter

(mm) for 10 to 100 rovings.
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Figure 16: Total pressure drop Pio¢ against output diameter (mm) for 10 to 100 rovings. The
maximum achievable roving count of 55 rovings using a ¢10mm nozzle and pressure threshold

of 1 bar is highlighted.
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Figure 17: Map of achievable reinforcement ratios within a range of 10 to 100 rovings, against

pressure drop and output diameter.
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2.2 Contributions additionnelles

Dans cette Section, nous décrivons des contributions additionnelles & la mise au point du
procédé, postérieures a la publication de 'article présenté dans la derniére Section. La
premiére Sous-Section abordera I’évolution du seuil de cisaillement & I'intérieur du nez,
nous verrons ensuite dans une deuxiéme la force de tirage exercée par le flux du mortier.
Nous aborderons enfin les améliorations effectuées sur le dispositif de pultrusion interne
a la suite de ces expériences, ainsi que I'étude du comportement au jeune age du cordon

extrudé.

2.2.1 Evolution du seuil de cisaillement a I’intérieur du nez

Dans cette Sous-Section nous décrivons une campagne expérimentale qui vise & mieux
comprendre 1’évolution du seuil de cisaillement du mortier & 'intérieur de la téte d’im-
pression. En effet on I’a vu, ce paramétre est critique pour I'imprégnation et le tirage des
fibres. En premiére approximation et comme nous ’avons vu dans la Section précédente,
on fait ’hypothése que ce seuil évolue linéairement au cours de son trajet dans la buse,
et que le seuil de tirage est égal a la moyenne du seuil d’entrée (mesuré avant ’entrée du
mortier dans le systéme d’impression et 'ajout d’additif) et de sortie (mesuré en sortie

de nez a laide d’un slugs-test) du mortier imprimé.

Du point de vue du tirage des fibres, I'utilisation de ce critére donne des résultats sa-
tisfaisants lors des expériences de pultrusion interne. Néanmoins, il impose souvent de
programmer un seuil de sortie élevé, en particulier lorsqu’il faut compenser un seuil d’en-
trée faible. Or pour assurer un fonctionnement fiable sur la durée du procédé, baisser au
maximum le seuil de sortie est préférable en raison du risque de bouchon. De plus, le choix
du dosage d’accélérant qui modifie le seuil de sortie joue aussi sur d’autres parameétres
et devrait préférablement étre défini par les contraintes de I'impression bicomposant. En
effet, & cet égard un seuil de sortie trop élevé peut dégrader la qualité du cordon qui prend
un aspect fissuré. De plus le dosage d’accélérant modifie aussi le taux de structuration
du mortier, qui peut se retrouver trop élevé par rapport au temps par couche et causer
des défauts structuraux entre les boudins, appelés joints froids (voir Chapitre 1). Pour
abaisser de maniére raisonnable le seuil de sortie, il est donc nécessaire de comprendre
plus précisément comment les propriétés rhéologiques du mortier évoluent a l'intérieur du
nez suite a I’ajout d’additif, car ce phénoméne détermine les conditions de I'imprégnation

et du tirage des renforts.

A cette fin, nous avons donc réalisé deux types d’expériences : une expérience in situ avec

le robot, et une expérience de table avec un mélangeur simple. Nous commengons par
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Iexpérience in situ : afin d’identifier I’évolution du seuil de cisaillement a I'intérieur de la
buse, nous réalisons une série de tests de goutte (slugs-test) sur le systéme d’impression
échelle 1 du Build’In Lab, en faisant varier la longueur de la buse. Le débit de la pompe
étant gardé constant, 'augmentation de la longueur de la buse augmente le temps de
transport du matériau dans la conduite d’extrusion apreés 'ajout de I’additif accélérant.
Ainsi, on peut observer la relation entre le seuil de cisaillement mesuré en sortie avec les

gouttes 7., et le temps de transport du matériau dans la buse.

Avant le test de goutte a proprement parler, le matériau est cisaillé dans la conduite
en raison de la pression exercée par la pompe : il est dans un état non statique, dit
de conditions dynamiques d’extrusion. Le mortier étant de nature thixotrope, c’est a
dire que son comportement dépend de I’historique de sollicitation, ces conditions de
sollicitation bien particuliéres auront donc un impact sur I’évolution du seuil qui sera
certainement différente de celle que 'on pourra observer sur un boudin imprimé mis
au repos. On notera d’ailleurs que le passage dans la réduction de diameétre en sortie
cisaille également le matériau, c’est pourquoi cet effet doit étre limité en utilisant une
réduction de diamétre (et donc une taille de nez) raisonnable si 'on veut que I’état du
matériau et de sa microstructure se rapproche le plus possible de celui & 'intérieur de la
conduite. Le test ne peut pas étre conduit sans cette réduction car sinon la séparation de
goutte peut avoir lieu a l'intérieur de la conduite, ot les conditions aux limites ne sont
pas maitrisées. En raison de ce recisaillement, 1’essai donne donc une mesure indirecte,
probablement légérement sous-estimée de I’évolution réelle a l'intérieur du nez, en raison
de cette inéluctable déformation additionnelle et finale diie & la réduction de diamétre.
Nous verrons alors qu’aprés une forte augmentation initiale du seuil de sortie par rapport
au seuil d’entrée sans accélérant, le seuil mesuré avec ces tests de goutte en série augmente
trés légérement avec la longueur de la buse : son évolution semble donc se faire en deux
phases, une premiére phase de croissance rapide suggérée par la premiére mesure de la
série, et une deuxiéme phase de croissance plus lente et plus stable que ’on observe en

réalisant les tests de goutte & différentes longueurs.

Afin de confirmer I'observation de cette relative stabilité du matériau aprés un gain de
seuil trés rapide suite a ’ajout d’accélérant, une seconde expérience complémentaire a été
réalisée avec des outils de laboratoire. L’objectif est d’observer plus en détail 1’évolution
de la rhéologie a I'étape de 'ajout et du mélange de l'additif, que 'on ne peut pas
observer avec les gouttes. A cette fin, on fait une expérience de table & 'aide d’un
mélangeur de table qui modélise I’étape du mélange dans la buse. Nous l'instrumentons
avec un wattmeétre, et nous réalisons une gachée-type puis ’ajout d’une dose d’accélérant
en suivant I’évolution de la consommation électrique de ’appareil, ce qui donne une
information qualitative sur 'effort de malaxage, cette propriété étant liée a la rhéologie

du matériau, et suivie en fonction du temps. Ce protocole original s’inspire du suivi de
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I’homogénéisation du mélange de mortiers ou de bétons dans les malaxeurs en mesurant

la puissance électrique [25].

Nous décrirons donc dans la premiére partie de cette Sous-Section l'expérience des

gouttes, puis dans une seconde les mesures de table.

2.2.1.1 Mesure de ’évolution du seuil de cisaillement a I’intérieur de la buse

via le Slug-Test

Notre premiére expérience vise donc & mesurer ’évolution du seuil de cisaillement a
Iintérieur de la buse, en réalisant des séries de tests de goutte. Cette technique rhéomé-
trique permet de mesurer le seuil de cisaillement du matériau en sortie de buse. Le débit
étant gardé constant, nous changeons la longueur de la buse afin de modifier le temps de

transport du matériau dans la conduite d’extrusion.

Le test de gouttes, ou slugs-test, repose sur I'observation de la séparation du fluide en
gouttes a la sortie de la buse [20]. La particularité de cet essai est que le matériau ne
part pas d’un état au repos, mais se situe plutét dans un état transitoire post-extrusion
ol la microstructure a déja été altérée par la mise en écoulement du matériau dans la
conduite et sa mise en forme par le passage dans le "nez" de la buse, ol le diamétre se
réduit. L’état de la microstructure n’est donc pas connu a priori et dépendra du taux
de cisaillement, qui dépend a la fois du type d’écoulement (écoulement bouchon, le ci-
saillement de la pate est localisé aux parois de la conduite, ou écoulement Poiseuille ¢’est
a dire que le cisaillement est réparti sur toute la section de matériau) et de la vitesse
d’extrusion. Lorsque l'on utilise un débit et une taille de buse typique des conditions
réelles d’impression, la formation des gouttes est alors assez rapide : re-cisaillé par son
écoulement dans la conduite, la microstructure interne du matériau est dans un état
proche de celui dans lequel il se trouvait avant extrusion. On peut donc faire I’hypothése
que le matériau apparait en sortie de la buse dans un état de référence proche des condi-
tions dynamiques de 'extrusion, et qu’en variant la longueur du nez cet essai donnera
un bon apercu du seuil dynamique de la pate lorsqu’elle est a I'intérieur de la conduite,
propriété importante pour le fibrage. Au contraire, des conditions d’extrusion trés lentes,
quasi statiques, peuvent permettre d’observer des phénomeénes de structuration quasi
similaires & ceux observables pour le matériau a 1’état statique. Cela est di au fait que
le taux de cisaillement est bien moindre, la microstructure est donc moins endommagée

et peut évoluer plus facilement.

En dehors de la structuration du mortier (et donc de la thixotropie), le taux de ci-
saillement influe également sur le seuil que 'on peut mesurer. Cela est expliqué par

les notions de seuil statique et dynamique, illustrées sur la Figure 2.1 qui représente le
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FIGURE 2.1 — Evolution de la contrainte de cisaillement 7 & un taux de cisaillement
faible et constant, mettant en évidence un seuil statique 7., et dynamique 7.4. Figure
reprise et modifiée d’aprés [65].

graphe contrainte-temps d’un fluide a seuil déformé & une vitesse faible et constante. On
y voit un premier pic de contrainte qui définit la transition solide-liquide du matériau :
le seuil de contrainte 7., ou seuil statique, correspond & cette limite. Pour les matériaux
cimentaires, cette transition est liée & la destruction d’une microstructure interne qui per-
mettait jusqu’alors de résister au chargement et donnait au matériau son comportement
solide. Une fois cette microstructure détruite, le matériau passe a un état d’écoulement
viscoplastique qui est ici maintenu par une déformation suffisante. En rhéologie, la vitesse
de déformation est reliée au taux de cisaillement v qui constitue ici la variable de réfé-
rence. Pour un taux de cisaillement ~ suffisamment faible, et constant (y(t) = 1) comme
c’est ici le cas, les effets visqueux sont négligeables et on voit que la courbe décroit et se
dirige vers un plateau : I’écoulement atteint un régime quasi-parfaitement plastique sans
composante visqueuse. A ce stade, la microstructure interne du matériau est entiérement
détruite et la contrainte résiduelle die a I’écoulement 7., est ce que nous appellerons le

seuil dynamique.

Le seuil de contrainte qui sera effectivement mobilisé pour I'imprégnation et le tirage
des fibres va donc dépendre de 1’état de la structure interne du mortier. Cette structure
est détruite lors de la mise en écoulement du matériau dans les conditions normales
d’extrusion dans la buse, qui se trouve alors dans un état dit défloculé. Le seuil de
cisaillement réel du matériau en sortie de buse sera donc certainement compris entre ces

deux valeurs asymptotiques de seuil statique et dynamique.

Décrivons le dispositif expérimental. Une buse modulaire & longueur variable a été montée
sur la téte d’impression XtreeE installée au sein de la cellule d’impression 3D robotisée
du Build’In Lab (Figure 2.2). Les modules ralonge sont assemblés dans la continuité de la

buse d’extrusion, juste aprés la zone de mélange et de dispersion de I’additif accélérant.
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FIGURE 2.2 — (a) Buse modulaire pour essais de goutte a différentes longueurs, ici 6
rallonges grises (b) Vue d’ensemble du dispositif d’impression avec emplacement de la
buse modulaire.

Ces rallonges ont le méme diamétre que la conduite, et on assemble au bout de ces
rallonges une buse typique avec réduction de diamétre, ce qui est indispensable pour
réaliser le test de goutte, autrement on ’a dit la séparation en goutte peut avoir lieu a

I'intérieur de la conduite et les conditions aux limites de I’essai ne sont pas maitrisées.

Le protocole est le suivant. Premiérement le systéme d’impression est mis en route avec
un mortier imprimable Lafarge NAG3 et un accélérant de type aluminium sulphate. Un
chronométre est démarré pour suivre le temps ouvert du mortier, qui est d’environ 45
minutes. En effet la fin du temps ouvert améne des changements rhéologiques importants
qui peuvent biaiser les résultats, et la mesure ne doit pas étre poursuivie au dela. Une fois
la gichée préparée aprés avoir versée la phase liquide (eau+superplastifiant) et mélangé
I’ensemble 6 min dans le malaxeur, on estime le seuil d’entrée du matériau dans le systéme
a 'aide d’un test d’étalement au minicone (slump test). Une fois l'extrusion démarrée
a un dosage d’accélérant choisi, une série de tests de goutte est réalisée en modifiant a

chaque fois la longueur de la buse.

Nous avons ainsi réalisé trois séries expérimentales dont les résultats sont présentés dans
la Figure 2.3, qui représente le seuil de cisaillement mesuré en fonction du temps de
transport dans la buse. Il est d’abord mesuré en entrée a ’aide d’un slump test : Les
points issus de ces mesures antérieures a l’entrée du matériau dans le systéme sont
représentés au point d’abscisse 0. On constate que le matériau obtenu initialement a

Iissue du mélange présente une certaine variabilité, en raison de la différence entre les
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FIGURE 2.3 — Graphe du seuil de cisaillement du mortier en fonction de son temps

de transport dans le systéme d’impression, mesuré avant son entrée a ’aide de tests

d’étalement puis en sortie a ’aide de tests de goutte en utilisant des longueurs de buse
variables.

valeurs obtenues, bien que la composition soit identique. Le matériau transite ensuite
dans la buse jusqu’a 'ajout de 'additif accélérant, et se trouve mélangé en ligne pendant
une durée légérement inférieure & 30 secondes. Cette phase est représentée par la zone
grisée sur le graphique. On peut ensuite commencer & mesurer les propriétés en sortie de
buse dés environ 35 secondes de transport mélange inclus, en utilisant une buse de 349
mm. L’expérience est menée & débit constant et 'utilisation de buses plus longues (409,

469mm...) en ajoutant des rallonges permet d’augmenter le temps de transport.

Les trois séries ont été menées & des dosages d’accélérant légérement croissants et si-
milaires (4.2, 4.5 et 5.5 g/kg). L'effet de I'accélérant est immédiatement notable aprés
un faible temps de transport, 'augmentation du seuil mesuré entre les slump tests et
le premier test de goutte est importante. On constate ensuite qu’en augmentant la lon-
gueur de la buse et donc le temps de transport, le seuil apparent en sortie augmente
plus lentement. Le taux de structuration apparent en conditions dynamiques, c’est a dire
I’augmentation du seuil de cisaillement mesuré avec les gouttes par rapport au temps
de transport est ici légérement croissant, de 'ordre de 5 Pa/s. Cela est bien moindre
que le taux de structuration réel du matériau que ’on peut observer au repos aprés son
impression, on le verra dans le Chapitre 4. Cela tend a indiquer que 'additif accélérant

a une action plutét rapide a l'intérieur de la buse et que les propriétés d’écoulement
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du mortier accéléré sont relativement stables ensuite. Cela est un bon point pour assu-
rer une imprégnation homogéne des fibres avec notre procédé Flow-Based Pultrusion.
Cela montre également que 'imprégnation des fibres doit étre réalisée le plus en amont
possible dans la conduite car le mortier y aura le seuil le plus faible possible, optimi-
sant 'imprégnation. Néanmoins si cette évolution rapide puis lente est avérée, la fenétre
temporelle d’imprégnation optimale des fibres est trés réduite, et est peut-étre méme
déja dépassée lorsque 'accélérant est en cours de mélange. Il n’est donc pas forcément
nécessaire de prendre en compte le seuil d’entrée lors du calcul du seuil d’imprégnation
des renforts, mais plutdt de Iestimer & partir du seuil de sortie. On notera par ailleurs
que cette évolution lente permet d’allonger le nez quand nécessaire pour réaliser des par-
cours complexes, sans qu’il y ait de problémes de structuration prématurée du matériau
dans la buse. Enfin, lors de cette expérience on constate que le dosage d’accélérant ne
change pas clairement la valeur du seuil en sortie de buse. Cela est probablement dii au
fait que les dosages testés (de 4.2 a 5.5 g/kg) se situent dans une fourchette de dosage
faible & moyen, et que vu les différences de valeurs obtenues aux slump tests initiaux les
trois gachées semblent avoir des propriétés variables. Il serait donc intéressant de réitérer
I'expérience & des dosages plus élevés d’accélérant, et idéalement a partir d’'une méme

gachée de matériau pour éviter I'influence de la variabilité initiale.

2.2.1.2 Suivi de la puissance utilisée par un malaxeur de table lors de I’ajout
d’additif

Les résultats de mesure in situ du seuil de sortie en variant la longueur de la buse laissent
donc penser que I'additif accélérant a une action rapide, et que le seuil dynamique du ma-
tériau accéléré dans la conduite se stabilise rapidement en devenant légérement croissant
suite & une importante augmentation initiale. Comparons maintenant ces observations
a des mesures réalisées sur paillasse, & I'aide d’'un malaxeur équipé d’'un wattmeétre. Ce
type de dispositif a déja été proposé par Cazacliu [25] pour le suivi du malaxage de ga-
chées de béton autoplacants & consistance trés fluide. Lors du malaxage initial, en effet
différentes phases peuvent étre observées sur la courbe puissance-temps donnée par le
wattmeétre. Aprés une premiére phase de mélange "a sec", la phase liquide du mélange
est mise en contact avec les espéces séches et poudreuses dans le malaxeur. Cette phase
liquide se disperse en gouttes qui sont rapidement recouvertes par les particules séches,
menant & la formation de granules macroscopiques dans le mortier. A ces stades, I’éner-
gie dissipée par le mélange est essentiellement dtie au frottement entre grains solides. La
suite du processus de malaxage meénera finalement & la dissolution de ces granules en
une suspension granulaire homogéne, au comportement macroscopique de fluide a seuil :

I’énergie dissipée sera liée aux propriétés rhéologiques de la péate, viscosité et seuil de
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cisaillement. Une limitation essentielle est qu’ici le comportement de la pate doit rester
fluide, et non pas fissurant, ce qui peut devenir le cas pour des dosages d’accélérant trés
élevés. La dynamique de réaction de I'additif accélérant avec un mélange homogéne peut
donc certainement étre observée dans ces conditions, si le changement de consistance
n’est pas excessif. Des paramétres intrinséques au mélangeur (géométrie des pales, type
de motorisation et mécanique) influeront sur la puissance utilisée et varieront d’une ma-
chine a 'autre, d’ou le caractére qualitatif de cette expérience que nous allons mener en
préparant une pate de mortier imprimable dans un malaxeur de table. Une fois que celle
ci aura atteint un état homogéne, qui pourra étre constaté visuellement par la texture
du mortier mélangé et par la stabilité du signal du wattmeétre, nous ajouterons une dose

d’additif accélérant.

Décrivons le protocole. Nous préparons des gachées type d’un mortier imprimable Lafarge
NAGS, formulées avec différents dosages d’additif superplastifiant (SP), a l'aide d’un
mélangeur Hobart N50 instrumenté avec un wattmeétre pour mesurer ’énergie électrique
utilisée. Le mélange eau+SP est ajouté en filet continu durant 30 secondes & la poudre
malaxée, puis I’ensemble est malaxé a vitesse lente durant 6 minutes supplémentaires
pour atteindre un état homogéne. On laisse le matériau en mélange et une dose fixe
(4mL/kg) d’additif accélérant de type aluminium sulphate, comme utilisé dans le systéme
d’impression, est ajoutée 5 minutes plus tard. La puissance utilisée par le malaxeur
est enregistrée durant toute la procédure. Afin de comparer ces valeurs qualitatives de
puissance a des propriétés rhéologiques, le seuil de cisaillement de la pate avant et aprés

I'ajout d’additif est mesuré a 'aide d’un test d’étalement au minicone.

Les résultats de cette expérience sont présentés dans la Figure 2.4. Les courbes repré-
sentent la puissance utilisée par le malaxeur en fonction du temps, chacune correspondant
a une gachée préparée avec un dosage de superplastifiant différent. Le temps qui corres-

pond a l'ajout de 'accélérant dans le mélange est également indiqué.

On constate qu’en général, avant ’ajout de l'accélérant ces courbes suivent une allure
A peu prés constante et que la puissance utilisée baisse en augmentant la quantité de
superplastifiant. Cela peut étre expliqué par le fait que le superplastifiant réduit le seuil
de cisaillement et la viscosité du mortier, et ces propriétés matériau ont un effet sur
I’énergie nécessaire qui doit étre fournie par le mélangeur lors du malaxage. Cela est
d’ailleurs bien corrélé avec les valeurs de seuil au minicone mesurées avant ’ajout de
l’accélérant et présentées dans le tableau imbriqué en bas a droite toujours sur la Figure
2.4, qui baissent lorsque ’on augmente le dosage de superplastifiant. Par exemple lorsque
I’on a un dosage de superplastifiant de 2.8g pour 1 kg de poudre, une puissance utilisée
d’environ 0.065 kW et un seuil 79 de 635 Pa avant 'ajout d’additif. Avec 4.5 g/kg, la

puissance et le seuil sont plus faibles, respectivement environ 0.05 kW et 193 Pa.
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FIGURE 2.4 — Puissance utilisée par le malaxeur en fonction du temps pour plusieurs
dosages de superplastifiant (SP).

L’effet de ’ajout de I'accélérant peut étre constaté sur la puissance utilisée aprés un délai
de quelques secondes. La puissance utilisée par le malaxeur augmente progressivement
a une allure quasiment identique mais pendant une durée qui varie selon le dosage de
superplastifiant. Plus le dosage de superplastifiant est élevé, plus cette phase croissante
est courte et moins 'augmentation de la puissance sera marquée. Il est intéressant de
comparer cette évolution au temps de malaxage équivalent dans la buse, que 'on peut
estimer au premier ordre & 30s en fonction des caractéristiques techniques de notre sys-
téme d’impression XtreeE, en prenant un débit volumique relativement faible (1L /min)
et en faisant ’hypothése que le temps du trajet moyen du matériau dans le systéme dé-
pend seulement du débit volumique de la pompe et de la géométrie de la conduite, sans
étre influencé par le mélange. On constate ainsi que cette phase croissante, qui peut cor-
respondre & un temps de réaction et/ou de dispersion de 'accélérant, reste ici comprise

dans le temps de malaxage équivalent, assurant une bonne homogénéité.

Une fois cette phase croissante passée, le matériau atteint un pic puis décroit légérement.

A ce stade, il semble donc que les propriétés dynamiques du mortier n’évoluent plus. La
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décroissance de la puissance utilisée est possiblement dtie & un endommagement ou une

défloculation des hydrates ayant été déja formées par I'additif accélérant.

Comparons maintenant la puissance utilisée par le malaxeur avant et aprés aprés ’ajout
d’accélérant. La encore cela est 1lié de maniére inversement proportionnelle au dosage de
superplastifiant. En effet avec peu de superplastifiant (2.8g/kg), on passe de 0.065 kW a
environ 0.1 kW aprés ajout de l'accélérant. En augmentant le dosage de superplastifiant
a 4.5g/kg la différence est plus négligeable et la puissance utilisée reste autour de 0.055
kW avant ’ajout d’accélérant, aprés I'ajout on observe un pic & 0.06kW puis durant la

phase décroissante cette puissance retourne autour de 0.055 kW.

De maniére similaire, comparons maintenant les seuils de cisaillement mesurés avant
et aprés : le seuil mesuré aprés cet ajout 'accélérant 7, (voir Tableau de la Figure 2.4
croit par exemple de 42% lorsque le superplastifiant est dosé a 2.8g/kg, et reste équivalent

lorsque 'on met 4.5g/kg (on passe de 193 & 163 Pa ce qui est une différence négligeable).

Pour conclure on remarque donc qu’il y a une interaction entre le superplastifiant et ’ad-
ditif accélérant, et que la puissance électrique utilisée par le malaxeur est généralement
bien corrélée aux mesures de seuil obtenues avant et aprés 'ajout de ’additif accélérant.
Les courbes de puissance illustrées sur la Figure 2.4 suggérent donc que 'accélérant a
un temps d’action suffisamment rapide pour que l'essentiel de 1’évolution du seuil qu’il

cause ait lieu dans une durée équivalente au temps de malaxage dans la buse.

Ce résultat suggére donc que 'additif accélérant a bien un effet rapide sur les propriétés
rhéologiques en conditions dynamiques de mélange, de I'ordre du temps de mélange de
I’additif accélérant dans la buse, ce qui est cohérent avec les mesures de goutte vues

précédemment in situ.

2.2.1.3 Conclusion

Dans cette Sous-Section nous avons présenté deux types d’expériences qui visent & mieux
comprendre I’évolution du seuil de cisaillement a I'intérieur de la buse d’extrusion d’un
systéme d’impression 3D bicomposant. Cette propriété est importante pour 'imprégna-
tion et le tirage des fibres dans le cadre du procédé de pultrusion interne (Flow-Based
Pultrusion. Cela est mis en évidence premiérement par des mesures in situ de tests de
goutte, ol la longueur de la buse est changée pour modifier le temps de transport du
matériau accéléré. On identifie ainsi I’évolution de son seuil de sortie selon la longueur
de la buse, dans des conditions d’écoulement en conduites simples aprés la dispersion de
I’additif. La méme tendance est observée sur paillasse, en réalisant une expérience qui

consiste a suivre la puissance utilisée par un malaxeur de table lors de 'ajout d’accélérant
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dans une gachée type de mortier imprimable. On constate également par ce moyen que

le dosage de superplastifiant interagit avec 'accélérant en ayant un effet modérateur.

Les mesures réalisées suggérent que 1’évolution du seuil de cisaillement dynamique a l'in-
térieur de la buse ne semble pas augmenter linéairement entre I'instant o ’accélérant est
ajouté et celui ol le matériau sort de la buse comme nous avions pu en faire I’hypothése.
Le seuil de cisaillement semble plutét suivre une évolution en deux phases. Premiére-
ment une croissance rapide lors de la dispersion et de la réaction de l'accélérant avec
le mortier qui a lieu dans la zone de mélange de la buse, puis deuxiémement une phase
d’augmentation croissante & un rythme plus lent et stable jusqu’au bout de la conduite
d’extrusion. Notre hypothése initiale sous-estime donc le seuil de tirage et surestime le
seuil d’imprégnation. Prendre comme hypothése que le seuil de cisaillement du matériau
lors du tirage et d’imprégnation est celui mesuré en sortie avec le test de goutte est donc

certainement plus juste.

Les deux expériences se complétent donc et permettent d’observer le comportement du
matériau en conditions dynamiques. Des différences quantitatives subsistent néanmoins,
la mesure reste indirecte. En effet, on I’a vu le taux de cisaillement du matériau influe
sur les propriétés rhéologiques observées. Cette propriété n’est pas exactement connue
et différe probablement dans les différents contextes de notre étude : Premiérement lors
de I'écoulement de type malaxage ayant lieu en amont de la buse lors de la dispersion
et du mélange de ’additif accélérant, et sur I'expérience de table avec le malaxeur, puis
lors de ’écoulement en conduite ayant lieu dans la buse, et enfin lors de la réduction de
diamétre en sortie. Pour donner un ordre de grandeur, le taux de cisaillement maximal
fourni par un malaxeur & béton est généralement compris entre 10 et 60 s~1, tandis que
lors du pompage en conduite il est de 20 & 40 s~ 1 ce qui est potentiellement plus faible
[66].

L’expérience au malaxeur est néanmoins facile & réaliser et a certainement du potentiel
pour réaliser des essais de convenance si I’on souhaite tester de nouveaux additifs accélé-
rants. Des méthodes de mesure in situ plus avancées (mesure des pressions, ultrasons...)
pourraient permettre une observation plus fine de I’évolution des propriétés du matériau

dans la buse.

Enfin, en ouverture on notera que cette étude porte uniquement sur le soluté d’aluminium
sulphate utilisé comme accélérant. Cet additif semble effectivement bien adapté car il
réagit fortement avec le mortier imprimable (le seuil devient environ 7 a 8 fois plus élevé
avec seulement 4-5 g d’additif pour 1 kg de mortier, comme on a pu le voir en comparant
les seuils d’entrée et de sortie lors de I'expérience in situ) et son effet est modéré par
le superplastifiant, ce qui permet d’éviter une réaction trop brutale et un bouchage du

systéme. Pour aller plus loin, ces résultats montrent qu’il serait utile d’explorer d’autres
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combinaisons d’additifs qui pourraient offrir une réaction plus lente ou retardée dans la
buse, méme si cela nécessite de prolonger la conduite, car cela faciliterait 'imprégnation

des fibres.

2.2.2 Mesures de la force de tirage

Dans cette Sous-Section, nous présentons une expérience pour mesurer la force qui
s’exerce sur un fil immergé dans le flux de mortier & l'intérieur de la conduite. Dans
le procédé de pultrusion interne, c’est cette force issue de I’écoulement qui entrainera les

fils de renfort.

Longueur initiale des fils Incréments de longueur
(Mesure 1) lors des mesures successives

F 150.00 1<20.00_, 50.00_, _50.00_,_50.00,_,

. k”\i | | | | |

: R aa— S ——
Mortier accéléere —> 1 S ;X>

F z[ F ’ Extrusion

FIGURE 2.5 — Schéma du dispositif de mesure de la force de tirage. Note : le dispositif
est mis en oeuvre verticalement (direction normale d’impression) et présenté ici hori-
zontalement pour la lisibilité.

Le dispositif mis en place sur la téte d’impression est schématisé sur la Figure 2.5. Par
rapport a la pultrusion interne, ici le fil n’est pas issu d’une bobine qui peut se dérouler
librement, mais fixé sur un capteur de force (Figure 2.6) et inséré de maniére similaire
dans le flux de mortier. Ainsi, une portion du fil est exposée a I’écoulement dans la
conduite. La force tangentielle F’ résultant du tirage est liée a la force F' mesurée par le

capteur par la relation suivante [67] :

% — e(f/a) (2.1)
Ou f est le coefficient de frottement entre le fil et le tube en PTFE, a ’angle fermé entre
I'axe du capteur et I'axe du fil dans la conduite. En prenant un coefficient de frottement
de 0.05 (faible frottement dt au PTFE) et un angle o de 45 degrés (valeur conservative),
la différence entre la force F' au niveau du capteur et la résultante F’ sera de 4%. Le
capteur est calibré « in situ » pour obtenir directement F’ : une masse connue est attachée
au bout du fil inséré dans la conduite, sans mortier. La masse de référence et la mesure
brute (le voltage) donné par le capteur de force sont comparées, et plusieurs mesures sont
réalisées avec plusieurs masses afin d’obtenir un ensemble de points de mesure & partir

desquels on estime la loi d’échelle reliant le voltage du capteur a la force F”.
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FIGURE 2.6 — (a) Vue générale du dispositif de mesure, les capteurs et les fils sont mis
en surbrillance en rouge. (b) Vue détaillée du capteur de force, (¢) vue de l'insertion du
stratifil basalte 400 tex dans la conduite avec un tube en PTFE.

Afin d’assurer une mesure redondante et d’insérer les fils de maniére radiale et symétrique,
le dispositif expérimental comprend 4 capteurs, chacun doté d’un fil. Ceux-ci sont insérés
d’une maniére similaire au vrai procédé, c’est a dire par des tubes en PTFE souples qui
se prolongent & 'intérieur de la conduite d’extrusion pour protéger le fil jusqu’au centre.
La seule différence est que le fil est bloqué et que celui-ci n’est pas inséré dans une zone
ol le diamétre de la conduite est réduit, mais dans la section courante de la conduite
d’extrusion. La vitesse d’écoulement est donc plus lente et la pression d’extrusion plus
élevée que dans les conditions réelles. Du coté du capteur, le fil passe par un oecillet et
est bloqué dans un écrou dévissable (Figure 2.6b) pour permettre un réglage facile de
sa longueur durant ’essai. En effet nous réaliserons plusieurs mesures a des longueurs
de fil différentes. Un marquage & I'encre sur le fil repére les longueurs prévues dans le

protocole.

Voici le protocole d’expérience. On insére d’abord les fils dans la buse avec une longueur
initiale de 150mm que 'on utilisera pour la premiére mesure (Figure 2.5). On démarre
ensuite la téte d’impression alimentée avec une gichée de mortier Lafarge NAGS3. On
programme d’abord un débit d’extrusion faible, et lorsque un régime d’extrusion goutte
a goutte régulier est atteint en sortie de buse, on réalise un test de goutte pour mesurer le

seuil de cisaillement 7.,.. La séquence de mesures avec les fils peut commencer et on met
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en route 'acquisition de données des capteurs. Plusieurs cycles de mesure sont réalisés en
augmentant la longueur du fil de 50mm & chaque fois. Pour chaque longueur, on réalise
3 mesures d’une minute en changeant le débit (0.65L/min, 0.95 L/min et 1.25L/min).
Nous avons testé 2 types de fils, un fil de nylon lisse de diamétre D = 0.5mm monobrin
pour référence, et un stratifil de renfort en basalte d’un titrage de 400 tex (diamétre D

équivalent d’environ 1lmm) adapté au procédé de pultrusion interne.

2.2.2.1 Reésultats

Q, = 0.65 L/min Q, = 0.95 L/min Q, = 1.25 L/min
0.3 0.3 0.3
Fils nylon D = 0.5mm
® Moyenne des 4 fils
8 Mesure d’un fil
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FIGURE 2.7 — Force de tirage pour différentes longueurs de fil nylon (Diamétre
0.5mm). Les barres d’erreur représentent l’écart-type au-dessus et en-dessous de la
valeur moyenne de chaque point de mesure en rouge.

Les résultats obtenus avec le fil en nylon sont présentés dans la Figure 2.7 qui représente
la relation entre la longueur des fils et la force qui s’exerce sur ceux-ci. Les trois graphes
correspondent a trois débits différents. Les points en surbrillance (bleu) illustrent pour
chaque longueur la moyenne mesurée pour les quatre fils. La courbe bleue est une in-
terpolation entre les mesures moyennes, elle met en évidence une tendance croissante :
la force augmente avec la longueur du fil. De plus, on peut voir en comparant les trois

graphes cote & cote que pour des débits plus élevés, la force augmente également.

Pour les fils de basalte on observe une tendance similaire, mais des forces plus élevées.
Les résultats sont présentés de la méme maniére sur la Figure 2.8. Les mesures unitaires

de chaque fil sont également plus dispersées.
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FIGURE 2.8 — Force de tirage pour différentes longueurs de stratifil basalte 400 tex. Les
barres d’erreur représentent 1’écart-type au-dessus et en-dessous de la valeur moyenne
de chaque point de mesure en rouge.

L’augmentation de la force de tirage avec la longueur du fil s’explique simplement par
une augmentation de la surface disponible pour le tirer par le flux de mortier. Comme
on ’a vu précédemment, cette force est liée au seuil de cisaillement de la pate. Néan-
moins I'augmentation de cette force en fonction du débit met également en évidence une
composante de l'effort de tirage qui est probablement liée & la viscosité du mortier. En-
fin, 'effort mesuré avec le basalte est nettement plus élevé et plusieurs raisons peuvent
expliquer cela. Tout d’abord, le diamétre équivalent du fil est plus élevé (Imm contre
0.5mm avec le basalte) ce qui, a U'instar de ce que 'on a pu observer en augmentant la
longueur du fil, augmente la surface disponible pour cisailler le fil. Ensuite le type de fil
joue ici certainement un role, car son caractére multibrin lui donne une certaine porosité
aux grains solides présents dans le mortier qui facilite 'ancrage, tandis que la surface
lisse du fil nylon monobrin favorise le glissement. En effet, il a été montré par ailleurs
que comparativement & des fils monobrins et lisses (métalliques de type corde a piano)
les stratifils multibrins étaient mieux imprégnés. Ce type de renfort semble donc bien

adapté au procédé que ce soit du point de vue de 'imprégnation et du tirage.

On remarque aussi que malgré le fait que les fils soient disposés de maniére similaire, la
dispersion des mesures est importante, en particulier pour les stratifils en basalt. Cette
dispersion peut étre due & plusieurs facteurs, tels que les conditions d’écoulement dans la
conduite. En effet, le fil a une extrémité libre, il peut donc se conformer librement dans
la conduite et n’est pas nécessairement droit. Le seuil et la viscosité de la pate favorisant

plutét un écoulement laminaire, il est peu probable que des turbulences perturbent le
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tirage, au moins dans la région de la conduite qui succéde le mélange de 1'additif (en
amont du dispositif expérimental) et la zone d’insertion des fils, car cette région ne
comporte pas d’obstacles. Cependant il est possible qu’un fil adhére & un autre, qu’il soit
plaqué contre le bord de la conduite sous ’effet de la pression, ou que du mortier remonte
jusqu’au conduit d’insertion, ce qui crée un frottement supplémentaire qui limite la force

F pergue par le capteur.
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FIGURE 2.9 — Contrainte de cisaillement pour différentes longueurs et débits selon le
fil utilisé : (a) Nylon D = 0.5mm et (b) stratifil basalte 400 Tex (D ~ lmm).

Calculons la contrainte de cisaillement équivalente qui s’exerce sur un fil, a partir des

valeurs moyennées de la force de tirage F :

F

T = 5L (2.2)

ou F est la force tangentielle qui s’exerce sur le fil, R son rayon et L la longueur de fil

immergée.

On peut alors comparer le seuil moyen équivalent mesuré avec les fils, pour chaque
longueur et chaque débit par rapport au seuil de cisaillement de la pate mesuré a ’aide
d’un test de goutte avant ’essai. Les résultats sont illustrés sur la Figure 2.9. Pour les
fils nylon, on voit bien que le seuil mesuré au test de goutte est du méme ordre que
la contrainte de cisaillement moyenne qui s’exerce sur les fils, malgré des fluctuations
importantes. Lorsque le débit @, est faible, 0.65 L /min, la plupart des points de mesure

sont méme en dessous de cette contrainte.

Pour le stratifil basalte, la contrainte est bien au dessus. Du point de vue du procédé,

ce constat est intéressant car il montre que 1’on dispose d’une certaine marge de sécurité
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par rapport au seuil de cisaillement du mortier pour tirer le fil. Cela est probablement
dii encore une fois a sa porosité, mais aussi a4 une surface de contact effective qui est plus
grande que celle estimée a partir de ’Equation 2.2 en raison du profil elliptique de ces
stratifils. Une fois encore on voit une certaine fluctuation de la contrainte en fonction de
la longueur, mais il est clair que celle-ci augmente avec le débit. En effet les ensembles
de points rouges qui sont classés par teinte en fonction du débit se superposent, on voit
que les points rouge clair pour lesquels @, = 0.65L/min sont en dessous des rouges qui
correspondent a @, = 0.95L/min a une exception prés, ceux-1a étant en dessous des
points ot (Q, = 1.25L/min).

2.2.2.2 Conclusion

Dans cette Sous-Section nous avons donc réalisé une série d’expériences pour mesurer la
force de tirage qui s’exerce sur plusieurs fils statiques immergé dans le flux de mortier
accéléré, dans des conditions trés similaires au procédé de pultrusion interne. Nous avons
testé deux types de fils, un stratifil multibrin basalte de renfort typique du procédé,
et pour comparaison un filament monobrin lisse en nylon. Les mesures montrent des
résultats d’efforts en accord avec ce qui est attendu, en considérant les sections des fils et
le seuil du matériau. On constate que le fil multibrin utilisé, en raison de son épaisseur
et de sa relative porosité diie a sa microstructure, permet de développer des efforts de
tirage plus importants que le fil nylon. On sous-estime certainement la section efficace
de transfert. En plus de leur meilleure imprégnabilité qui a été démontrée précédemment
par Ducoulombier [19], ce type de fil multibrin est donc aussi mieux adapté au procédé
car plus facile & tirer avec le flux de mortier. De plus, la contrainte de cisaillement qui
s’exerce sur les fils est bien au dessus du seuil de cisaillement de la pate en sortie de buse,
ce qui donne une marge de sécurité pour le fonctionnement du procédé. Le procédé sera
ainsi plus robuste, en effet s’il y a des inhomogénéités de propriétés dans le matériau
extrudé, par exemple une baisse momentanée du seuil de cisaillement de la péate, on a
de meilleures chances de pouvoir continuer & tirer le fil par I’écoulement en développant

une force suffisante.

On constate également que 'augmentation de la longueur du fil L permet bien de déve-
lopper un effort de tirage plus important, ce qui est cohérent avec le cahier des charges
et la définition de la force de tirage en fonction du seuil de cisaillement du mortier vue
dans la Section précédente. Enfin, 'augmentation de cette force avec le débit nous per-
met de constater que la viscosité du mortier contribue certainement aussi a tirer le fil.
Des mesures complémentaires sur des fils librement déroulés par un fluide visqueux sont
néanmoins nécessaires pour vérifier la qualité du tirage par ce moyen, notamment afin

de savoir si le tirage s’effectue dans un régime de frottement statique, sans mouvement
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Réduction de diamétre

l

FIGURE 2.10 — Schéma des formes de buse testées, avec insertion en aval (a), insertion
en amont (b) et raccourcie (c).

relatif entre le fluide et le fil (cas idéal pour la pultrusion interne) ou dans un régime de
frottement dynamique qui sera caractérisé par une différence de vitesse entre le fil et le
fluide.

2.2.3 Amélioration du dispositif de pultrusion interne

Dans cette Sous-Section nous décrivons plusieurs améliorations du dispositif de pultrusion

interne qui a mené a la réalisation d’un prototype industriel en collaboration avec XtreeF.

Tout d’abord, plusieurs formes de buse ont été testées. Celle du prototype initial est
décrite sur la Figure 2.10a. On voit qu’aprés la zone de mélange par laquelle le mortier
accéléré arrive, il y a une zone d’une longueur d’une dizaine de centimétres & section
constante, puis une réduction de diamétre (le nez de la buse). Cette forme de buse
allongée que ’on voit sur la Figure 10 de I'article dans la Section précédente est commode
car elle permet de mettre en place des bobines de grande taille autour de la buse, donc
de plus grande capacité. On peut aussi instrumenter cette partie de la conduite avec des

capteurs.

Pour améliorer 'imprégnation du fil, une forme de buse alternative inspirée des mesures
de tirage réalisées et illustrée sur la Figure 2.10b a été testée. Le principe est ici d’insérer
les fibres plus en en amont. Cela augmente la longueur de tirage du fil et lui permet
certainement de bénéficier d’une meilleure imprégnation en raison de la pression plus
élevée dans cette zone. Néanmoins le diamétre du tube dans cette zone amont n’est pas
le méme que celui en aval, au niveau de la réduction de diamétre. La vitesse d’extrusion

du mortier n’est donc pas la méme dans les deux zones : cela peut étre problématique
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car on I’a vu il est indispensable que le fil soit tiré a la méme vitesse que le flux de sortie
en aval. Et en effet, en pratique cette buse n’est pas fonctionnelle avec notre matériau
car le renfort n’est pas entrainé a la bonne vitesse, de maniére trop lente par rapport
a la vitesse d’extrusion (aprés la réduction de diamétre). Bien que le fil passe dans les
deux zones, c’est clairement la zone amont ou la vitesse d’écoulement est plus faible
qui controle 'avance du fil. On peut expliquer cela par le fait que cette zone est plus
grande, il y a donc une plus grande longueur de tirage, et comme nous 'avons vu les
propriétés rheologiques du mortier sont probablement similaires en amont et en aval de
la conduite. Le flux amont peut donc ainsi développer une plus grande force que le flux
aval et dominer ainsi sur la vitesse d’écoulement du fil qui est inextensible. De plus la
pression est plus élevée en amont, ce qui peut créer un effet de serrage sur le fil qui se
déroulera donc préférentiellement & la vitesse du flux amont et glissera par rapport au

flux plus rapide en aval.
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FIGURE 2.11 — Schéma de la buse du prototype académique (a) et améliorations ap-
portées au prototype industriel (b).

La solution alternative qui a été retenue pour le prototype industriel a été de raccourcir la
partie de la conduite avant la buse (Figure 2.10c) et de rallonger la buse (Figure 2.11b).
De plus pour limiter le risque de bouchon, Une disposition « en escalier » des insertions
de fil a été retenue sur la version industrielle. Elle permet d’éviter que les insertions
de fil soient concentrées & un endroit de la section, occasionnant une perte de charge
importante favorisant le bouchage. Cette disposition décalée des plans d’insertion fait
que la longueur de tirage varie d’un fil & 'autre, elle est 1égérement plus élevée pour le fil
inséré le plus en amont. La longueur de buse garantit cependant une longueur de tirage

minimale pour un fonctionnement satisfaisant. Enfin, 'assemblage du systéme de fibrage



Renforcement en ligne du béton imprimé en 3D par extrusion avec le procédé de
pultrusion interne (Flow-Based Pultrusion) 101

a été rendu démontable et indépendant du reste de la téte d’impression pour faciliter la

maintenance.

2.2.4 Modification du comportement au jeune age du mortier renforcé

(a) (b)

FIGURE 2.12 — Illustration du changement de comportement au jeune dge du matériau

renforcé : (a) « cable » de béton anisotrope extrudé librement a la sortie de la buse, (b)

Schéma de ’expérience de mise en forme par extrusion libre et notation des efforts qui

s’exercent sur le cible : R réaction du support, P poids propre du cable, E¥ poussée diie
a 'extrusion et Vr avance du robot.

Dans cette Sous-Section nous présentons quelques expériences qui nous ont permis de
mesurer les propriétés mécaniques au jeune age du mortier renforcé. On I’a vu celles-ci
sont trés différentes de celui sans renfort : on n’observe plus un matériau pateux qui
s’écoule goutte & goutte en sortie de buse mais un élément continu dont le comportement
s’apparente plutot & un céble, sans raideur en flexion et résistant & la traction. Cette
capacité a du potentiel car elle permettrait d’'imprimer des formes en porte-a-faux géné-
rant des efforts de traction, telles que des corolles, qui différent des typologies usuelles
de formes de compression imprimables sans support [10]. Enfin, comme illustré sur la
Figure 2.12b, avec une cinématique du robot adaptée, on peut exploiter cette propriété
pour extruder librement les boudins dans ’espace sans forcément les empiler. En tirant
parti de la forme naturellement prise par le cible de béton anisotrope sous son propre
poids, cela permettrait de réaliser facilement des surfaces striées, ajourées ou des plaques

& double courbure.

On se propose donc dans un premier temps d’étudier les propriétés mécaniques du cor-
don extrudé dans la direction verticale, afin d’observer l'effet du dosage en fibres. Nous
vérifierons ensuite la faisabilité du mode de mise en forme par extrusion libre de maniére

expérimentale.
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2.2.4.1 Extrusion verticale du cordon

(a) (b)

FIGURE 2.13 — Schéma de la rupture du cordon par décohésion : (a) état initial ot les fils

sont majoritairement entrainés par 1’écoulement dans la conduite, (b) étape transitoire

ot la rupture plastique du mortier se localise a la sortie de la buse, (c) rupture et chute
du cordon extrudé entrainant avec lui les fibres.

Etudions les propriétés mécaniques du cordon extrudé dans la direction verticale. Le
procédé de pultrusion interne est mis en route de maniére statique afin d’extruder conti-
niiment des boudins qui ne sont soumis qu’a la gravité et aux interactions diies au tirage
des fibres. La rupture est initiée généralement dans le mortier du cordon extrudé, au
voisinage de la buse comme illustré sur la Figure 2.13. La partie détachée du mortier
tombe ensuite en emportant avec elle les fils de renfort qui y restent accrochés et vont

donc étre entrainés par cette chute en gardant leur continuité jusqu’aux bobines.

Le principe de 'expérience consiste & observer ces chutes et & mesurer la longueur totale
du cordon extrudé avant la rupture. Cet essai est réalisé en faisant varier le nombre de
fils de renfort intégrés dans le boudin, initialement 10, que ’on réduira progressivement
en retirant des fils de renfort du systéme pendant I’expérience. Le protocole consiste a
réaliser, pour un nombre de fils de renfort donné, 3 mesures (c’est a dire observer 3 chutes
de cordon), puis & couper 1'un des fils de renfort pour décrémenter le nombre de fils. On

réitére ce cycle jusqu’a ce qu’il n’y ait plus de fils de renfort.

Un test de goutte effectué avant 'expérience permet de régler le seuil de sortie du mortier

a 550 Pa. L’expérience est filmée afin de mesurer la longueur des cordons.

Les résultats obtenus sont illustrés sur la Figure 2.14. En raison d’un probléme d’acqui-

sition de données, les longueurs de cordon avec 2 et 1 fils n’ont pas été mesurées mais
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FIGURE 2.14 — Longueur des cordons extrudés en fonction du nombre de fils de renfort
intégrés par pultrusion interne.

étaient comparables & celles observées avec plus de fils. On constate ainsi que la lon-
gueur des cordons est plutot stable en fonction du nombre de fils et permet d’extruder
verticalement des cordons d’une longueur de 'ordre du métre. Sachant que le diamétre
d’extrusion est de 18mm et que la densité du mortier est d’environ 2.3 kg/L, on peut es-
timer que pour un cordon d’un métre, sa masse est d’environ 600g et la force de traction
maximale qui s’exerce sur le fil est d’environ 6 N.

Ces premiers résultats suggérent que le phénoméne de rupture observé n’est pas dépen-
dant du nombre de fils de renfort intégrés au cordon. Cela est prometteur car on donnerait
alors au matériau imprimé la capacité de reprendre des efforts de traction significatifs
a I’état frais de maniére minimale et économique, en utilisant simplement quelques fils
de renfort pour I'étape de mise en forme. Pour aller plus loin, il serait intéressant de
renouveler I’expérience en faisant varier le seuil de cisaillement du mortier, par exemple

en augmentant le dosage d’additif accélérant.

2.2.4.2 Essais de mise en forme d’un cable de béton anisotrope

Nous décrivons ici un essai de mise en forme d’un céble de béton anisotrope sous poids
propre, en étant continiiment extrudé par le robot. Afin de le fixer en une extrémité, un
support composé d’un plot et d’une poulie a été réalisé. Le cable est d’abord extrudé par
le robot autour du plot afin de I’ancrer, puis par-dessus la poulie verticale afin d’autoriser
de petits déplacements, avant ensuite d’extruder le cordon au-dessus du vide pour obtenir
une forme de chainette. Lors de cet essai, le cable a été renforcé avec 9 stratifils, et extrudé
jusqu’a une portée de 1.5m, la rupture n’a pas été atteinte. Cela montre que la mise en

forme est faisable et ce travail pourrait étre enrichi par des expériences complémentaires,
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FIGURE 2.15 — Allure du cable extrudé.

en testant différentes courbures et aussi en étudiant les paramétres de juxtaposition et

d’adhérence entre les cordons.

2.3 Conclusion

Dans ce Chapitre nous avons présenté la mise au point du procédé de pultrusion interne,
ou Flow-Based Pultrusion. L’ambition du procédé est de fournir une méthode de ren-
forcement efficace des bétons imprimés par extrusion, permettant d’atteindre des taux
de renfort élevés (2-10%) et de bonnes propriétés mécaniques adaptées a la réalisation
d’éléments structurels. Dans la premiére Section, nous avons présenté un prototype per-
mettant d’atteindre un taux de renfort de 0.2% avec quelques stratifils de fibres de verre
ou basalt, validant le cadre théorique et la technologie. On a ensuite amélioré ce proto-
type pour aller jusqu’a des taux de renfort de I'ordre de 5% avec 10 fibres plus épaisses,
et pour imprimer des éléments structurels « échelle 1 », de taille métrique, en extrudant
jusqu’a 100m de matériau renforcé. Les effets du taux de renfort sur les paramétres du
procédé tels que le seuil de cisaillement nécessaire pour entrainer les fibres, ainsi que la
perte de charge, sont étudiés afin de proposer de premiéres spécifications pour fiabiliser
la pultrusion interne. Le taux de renfort peut certainement encore étre augmenté, mais
nous verrons dans le prochain Chapitre que les performances obtenues avec 5% sont déja

intéressantes pour la construction.

Dans la deuxiéme Section, nous avons présenté des expériences qui visent & préciser les

mécanismes physiques & 'oeuvre dans le procédé. Pour mesurer I’évolution du seuil dans



Renforcement en ligne du béton imprimé en 3D par extrusion avec le procédé de
pultrusion interne (Flow-Based Pultrusion) 105

la buse, qui est une propriété importante pour 'imprégnation et le tirage des fibres,
des séries de slugs-tests ont été réalisées en faisant varier la longueur de la buse. On
a constaté que le seuil variait peu a l'intérieur de la conduite, ce qui a remis en cause
notre hypothése initiale selon laquelle le seuil y évolue linéairement. Pour mesurer la
force de tirage qui s’exerce sur des fibres immergées dans la buse, des fibres « statiques »
dont le déplacement est bloqué, y ont été insérées et instrumentées pour mesurer la force
résultante. Ces expériences ont permis d’améliorer le dispositif et ont aussi contribué
au développement d'un premier prototype industriel co-concu avec XtreeE. Nous nous
sommes aussi intéressés au comportement du cordon extrudé a I’état frais, qui ouvre a
de nouvelles possibilités de mise en forme. Sa consistance, méme avec un taux de fibre
trés faible permet d’observer un comportement mécanique non pas pateux mais similaire
a un cable. On peut ainsi extruder des cordons au-dessus du vide pour leur donner une

forme funiculaire contrélée par la vitesse d’extrusion et le déplacement du robot.






Chapitre 3

Comportement mécanique du béton

anisotrope

3.1 Introduction

Dans ce Chapitre nous présentons le comportement mécanique a 1’état durci du béton
anisotrope, c’est a dire du matériau produit par le procédé de pultrusion interne décrit
dans le chapitre précédent. Dans la continuité des études micromécaniques réalisées par
Ducoulombier[19], nous augmentons I’échelle et nous étudierons tout d’abord le matériau
a I’échelle du boudin, puis a ’échelle d’éléments multicouches et enfin a ’échelle métrique
en testant des poutres. Nous le verrons, les conditions d’obtention d’un comportement
mécanique adéquat, c’est & dire ductile et renforcé, dépendent de plusieurs paramétres :
résistance a 1’état durci et seuil de cisaillement de la matrice, taux de renfort et type
de fibre utilisée. Ce Chapitre s’articule autour d’un article (3D printing of mortar with
continuous fibres : Principle, properties and potential for application) et d’une publication
de conférence (Flow-Based Pultrusion of Anisotropic Concrete : Mechanical properties at
hardened state) qui décrivent les résultats expérimentaux obtenus a 1’échelle des boudins
et des éléments multicouches. Ces deux publications sont écrites en langue anglaise et
ont été publiées respectivement dans la revue Automation In Construction et lors de la

conférence Digital Concrete 2022.

La premiére Section résume le contenu de ces deux publications par rapport au sujet
de ce Chapitre, qui sont ensuite présentées telles quelles dans une deuxiéme Section.
Des expériences qui décrivent le comportement du matériau en traction et en flexion, a
I’échelle du boudin et d’éléments multicouches respectivement, sont décrites. Enfin dans
une derniére Section, le comportement mécanique du matériau est abordé a plus grande

échelle par un essai de flexion réalisé sur une plaque et une poutre de 1.20m de portée.
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3.2 Résumé des publications

Dans cette Section nous résumons le contenu qui porte sur le comportement mécanique
du béton anisotrope dans les publications 3D printing of mortar with continuous fibres :
Principle, properties and potential for application et Flow-Based Pultrusion of Aniso-
tropic Concrete : Mechanical properties at hardened state. Dans ce résumé nous nous
intéresserons donc particuliérement a la quatriéme partie du premier article, et a la troi-

siéme partie du second.

3.2.1 Reésumé des expériences présentées dans l’article 3D printing of
mortar with continuous fibres : Principle, properties and poten-

tial for application

Résumons donc tout d’abord la quatriéme partie du premier article (3D printing of

mortar with continuous fibres : Principle, properties and potential for application).

Dans cette partie, une méthodologie et de premiéres expériences sont proposées pour
évaluer la performance mécanique a 1’état durci du matériau. On I’a vu le taux de renfort,
le type de matrice (mortier a classe de résistance élevée ou basse) et son seuil a I'état frais
sont des paramétres trés importants méme si ’on doit s’adapter en fonction des capacités
technologiques de notre prototype de pultrusion interne présenté dans le Chapitre 2. Le
nombre de bobines peut aller jusqu’a 10 et nous utilisons un mortier imprimable dont la
résistance a ’état durci est trés importante, de 'ordre de 80-100 MPa en compression.
Pour explorer plus facilement différentes matrices moins résistantes et des taux de renforts
plus élevés, un procédé de préparation d’éprouvettes sur table a I'aide d’un extrudeur,
baptisé Extrusion Moulding (EM) a été développé. Le principe est d’extruder du mortier
dans des moules ou les fils de renfort sont déja placés. Nous le verrons méme si les fibres
ne sont pas tirées par I’écoulement comme dans le procédé de pultrusion interne, cette
méthode donne un matériau durci comparable. On peut placer jusqu’a 40 fils dans le
moule et utiliser tout type de mortier extrudable, ce qui permet de réaliser de maniére
commode une étude paramétrique pour identifier les tendances principales. En faisant
varier le taux de renfort et la résistance de la matrice, différents comportements ont été
obtenus expérimentalement avec des échantillons obtenus par pultrusion interne et par
EM, allant du fragile & un comportement trés ductile grace a la multifissuration, tel que

décrit dans le Chapitre 1.

Nous présentons d’abord les échantillons, respectivement obtenus via le procédé EM et de
pultrusion interne (FBP). Les essais de traction et de flexion réalisés sur les échantillons

mono-couche (boudins) et multicouche sont ensuite décrits.



Comportement mécanique du béton anisotrope 109

Le procédé EM nous permet de fabriquer des éprouvettes mono-couche pour la traction
et la flexion, avec un taux de renfort qui varie de 0 a 6%. Tout d’abord, le mortier est
préparé dans un mélangeur de table. Etant donné que le mortier est thixotrope, c’est-a-
dire qu’il peut étre plus ou moins fluide selon son historique de sollicitation mécanique,
il est essentiel de reproduire celle de la téte d’impression lorsque le mortier entre en
contact avec les fibres. Pour ce faire, comme illustré sur la Figure 13 de larticle le
mortier est transvasé dans un extrudeur manuel ot il est mélangé en ligne juste avant son
extrusion dans un moule ou se trouvent les fibres, et qui donnera & I’éprouvette finale une
forme d’haltére. L’éprouvette est ensuite légérement vibrée pour garantir un remplissage
homogéne. Pour les éprouvettes obtenues via le procédé FBP, des boudins droits ont été
imprimés directement sur un support plan et découpés a ’aide d’un emporte-piéce leur
donnant une forme d’haltére adaptée aux essais de traction simple, ou une forme droite
pour la flexion. Des échantillons multicouches, illustrés sur la Figure 17 de I'article sont
redécoupés a partir d’éléments imprimés & ’aide d’une scie a fil diamanté, et serviront
a réaliser des essais de flexion. Nous avons également réalisé des éprouvettes de flexion
entaillées, ce qui est analogue a 'utilisation d’une matrice moins résistante. En effet, ce
pré-endommagement facilite la formation d’une macrofissure et permet donc de limiter
I’énergie élastique disponible lors de la fissuration, sa propagation est moins brutale et
on pourra potentiellement observer un comportement multifissurant plus important. Des

échantillons de référence non renforcés ont également été produits en impression.

Nous décrivons ensuite les tenants et aboutissants des dispositifs d’essai pour les essais de
traction et de flexion 4 points sur les différents types d’éprouvette mono ou multicouche.
Les éprouvettes sont testées aprés une cure de 28 jours (1 jour en environnement humide
et 27 immergées dans ’eau). Les déformations et 1’évolution des fissures sont suivies par
corrélation d’image pour détecter la multifissuration, et aussi par collage d’une jauge
de déformation afin d’avoir une mesure localisée plus précise aux faibles niveaux de

déformation.

La comparaison en traction simple d’éprouvettes obtenues par le procédé EM et FBP
met en évidence des caractéristiques mécaniques trés similaires, le type de fibre et le taux
de renfort étant identique par ailleurs. Les profils de rupture sont similaires (voir Figure
23 de P'article) et les éprouvettes EM ont une résistance légérement supérieure (Figure
24), probablement due & une imprégnation plus efficace permise par la vibration lors de
leur fabrication. Nous reviendrons sur le comportement en traction mais on voit déja
qu’il est légérement ductile méme & un faible taux de renfort (0.8 et 1% sur la Figure
24).

En flexion les éprouvettes multicouches obtenues par FBP faiblement renforcées V f =

0.7% ont un comportement typique illustré sur la Figure 25 de I’article. Aprés une phase
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de chargement élastique, la fissure se propage et s’ouvre progressivement ce qui offre une
certaine ductilité. Néanmoins il n’y a pas de multifissuration et les propriétés élastiques
du matériau ne sont pas améliorées par rapport au matériau non renforcé, la résistance
A rupture est quasiment équivalente. Le comportement des éprouvettes mono couche est

similaire (Figure 26 de l'article).

Ces résultats en flexion et en traction illustrent le potentiel du procédé FBP de fournir
un comportement ductile & I’échelle monocouche, multicouche, en traction et en flexion,
avec un faible taux de renfort (0.8 —1%) méme avec une matrice ultra haute performance
du type utilisé en impression, ce qui est prometteur. Néanmoins on voit tout de méme
que certaines éprouvettes cassent de maniére plus brutale sans étre trop ductiles, comme
on le voit sur la Figure 27 de 'article. Il serait donc souhaitable d’augmenter le taux de

renfort pour plus de robustesse.

Avant d’aborder les éprouvettes de traction flexion a taux de renfort plus élevé (environ
3%) que nous décrivons dans le second article, résumons les résultats prospectifs que nous
avons obtenus avec le procédé EM. Par ce moyen nous avons étudié l'effet de différents
paramétres sur le comportement : le seuil de cisaillement de la pate, 'augmentation du

taux de renfort ou I'utilisation d’une matrice plus faible.

La Figure 29 de DParticle illustre les différentes courbes contrainte-déformation obenues
avec un seuil de cisaillement élevé du mortier (257 Pa) et la Figure 30 avec un seuil de
cisaillement faible (75 Pa), en utilisant par ailleurs des fils de renfort trés fins d’un titrage
de 66 tex, donc plus facilement imprégnables par la matrice. Les éprouvettes a seuil de
cisaillement faible montrent un comportement fragile similaire a la matrice seule. Cela est
dii & une interface forte entre la matrice et la fibre, ou les fibres sont directement cassées
lorsqu’une fissure se propage. Au contraire lorsque le seuil est élevé un peu de ductilité
peut étre obtenue, en raison d’une interface cette fois plus faible qui rend possible un
glissement des fibres (pullout) aprés 'ouverture de la fissure. Le seuil de cisaillement de
la pate est donc un paramétre clef de 'imprégnation des fibres et du comportement du
béton anisotrope, comme cela a déja pu étre montré a une échelle micromécanique [19].
Il est cependant en général préférable d’avoir une bonne imprégnation pour solliciter des
renforts plus épais d’une maniére efficace. Le comportement peut aussi étre ici amélioré
en augmentant le taux de renfort, ce qui peut étre réalisé facilement avec le procédé EM
qui permet on I’a dit d’ajouter jusqu’a 40 fils de renfort. La figure 31 illustre les courbes
contraintes déformation d’éprouvettes beaucoup plus renforcées, a hauteur de 6%, testées
en traction. Le triplement de la résistance est remarquable et prometteur pour le matériau
imprimé. On retrouve ici le comportement durcissant et la multifissuration (clairement

visible en imagerie, voir Figure 32) recherchés dans 1’élaboration de composites a matrice



Comportement mécanique du béton anisotrope 111

cimentaire (voir Chapitre 1), et que 'on recherche ici pour imprimer des structures

ductiles adaptées & la construction.

Enfin il est également possible d’utiliser une matrice moins résistante que le mortier ultra
haute performance utilisé couramment en impression au cours de cette thése (Lafarge
NAG3 ou 3DPG). C’est dans cette idée que nous avons testé des éprouvettes d'un age
de 7 jours, ou le mortier n’a pas atteint sa résistance finale et est donc moins résistant
que lors des expériences présentées précédemment. On voit ici qu’avec un faible taux
de renfort, il est possible d’augmenter fortement la résistance et la ductilité par rapport
& des échantillons non renforcés. L’utilisation d’une matrice faible permet donc d’avoir
de la ductilité sans avoir besoin de taux de renforts élevés (ici 1.4%). L’utilisation de
matrices imprimables a plus faible résistance peut donc permettre d’améliorer fortement

les performances de nos composites.

3.2.2 Deuxiéme publication : comportement a I’état durci du béton

anisotrope a taux de renfort élevé et avec une matrice résistante

Dans cette Sous-Section nous résumons le contenu de la troisiéme partie de la seconde
publication qui porte cette fois sur les propriétés d’un matériau & un taux de renfort plus
élevé, 3%. Il est testé en traction simple (éprouvettes mono couche) et en flexion 4 points
(éprouvettes multicouche). Il est obtenu via notre procédé de pultrusion interne (FBP)
en suivant un protocole similaire & celui présenté dans ’article précédent, les éprouvettes
de traction sont mises en forme avec des moules emporte piéce a partir de boudins
imprimés, les éprouvettes multicouche de flexion sont débitées avec une scie a fil diamant
A partir d’éléments multicouche imprimés. Les détails sont donnés dans I’article, la seule
différence par rapport a précédemment est qu’ici on compare un matériau réalisé avec
10 fibres de verre d’un titrage de 310 tex ou 10 fibres de verre de 1200 tex (c’est a dire
plus épaisses). Le matériau final a donc un taux de renfort de 0.8 et 3%, respectivement.

On utilise toujours le méme mortier ultra haute performance comme matrice, Lafarge

NAGS.

Résumons les résultats des essais de traction. Sur la Figure 4 sont illustrées les courbes
représentatives contrainte-déformation d’éprouvettes non renforcées, renforcées a 0.8 et
3%. On voit la fragilité des éprouvettes non renforcées et la ductilité de celles renforcées
a 0.8 et 3%. Les éprouvettes renforcées a 3% sont non seulement plus ductiles (jusqu’a
2% de déformation) mais on voit que la résistance finale est aussi améliorée (+80%). Le

comportement observé en flexion est trés similaire.

Regardons plus en détail les phases du comportement typique en traction et de fissura-

tion des éprouvettes renforcées a 3% grace aux données obtenues par imagerie. Aprés une
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phase élastique, une premiére macrofissure apparait, suivi d’une phase de multifissuration
ou le comportement est durcissant. La charge augmente jusqu’a une déformation d’envi-
ron 1 & 1.5% puis les déformations se localisent dans 'une des fissures qui s’ouvre plus
largement. A ce stade le chargement décroit progressivement jusqu’a la rupture (com-
portement adoucissant). La comparaison avec le matériau non renforcé met en évidence
Pefficacité du renforcement : la résistance finale est augmentée et le matériau devient

ductile.

3.2.3 Conclusion

Nous avons décrit le contenu de deux publications (qui seront montrées telles quelles dans
la prochaine Section) qui porte sur le comportement a ’état durci du béton anisotrope.
Deux dispositifs ont été utilisés pour le produire, un procédé modéle baptisé Extrusion
Moulding (EM) et le procédé de pultrusion interne, Flow-Based Pultrusion (FBP). Le
dispositif de paillasse EM, qui donne des matériaux bien représentatifs comparables a
ceux obtenus avec le vrai procédé FBP, permet d’explorer plus facilement les potentia-
lités du process en utilisant des matrices cimentaires différentes (moins résistantes par
exemple), et des taux de renforts plus élevés allant jusqu’a 6%. Différents spécimens sont
fabriqués pour la traction directe et la flexion, avec des fibres, des taux de renfort et
des matrices différents. Les résultats montrent que 'on peut obtenir un comportement
ductile durcissant et un véritable renforcement dans la direction des fibres, la résistance
limite augmente par rapport au matériau non renforcé. On met en évidence I'importance
du taux de renfort et de la résistance de la matrice pour atteindre ce type de compor-
tement, et on identifie plusieurs combinaisons prometteuses, telles qu’utiliser un taux de
renfort élevé dans une matrice forte ou un taux de renfort plus faible dans une matrice
faible. On identifie donc avec ces expériences préliminaires 2 pistes de développement,
augmenter le taux de renfort (en utilisant plus de fibres ou plus épaisses) ou réduire la

résistance du mortier imprimable en développant une formulation adaptée.

La premiére piste est ensuite mise en pratique et donne des résultats concluants. Dans la
seconde publication nous imprimons et testons du matériau a taux de renfort élevé (3%)
réalisé & partir d’'une matrice ultra haute performance. On observe en traction simple
et en flexion un comportement multifissurant, par rapport au matériau non renforcé la
résistance finale est nettement augmentée (+80%) et le matériau devient ductile (jusqu’a

2% de déformation).
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3.3 Articles

La quatriéme partie de article 3D printing of mortar with continuous fibres : Principle,
properties and potential for application ainsi que 'article complet Flow-Based Pultrusion
of Anisotropic Concrete : Mechanical properties at hardened state sont reproduits ci-

apres.



2. Properties of anisotropic concrete at hardened state

In this section, a methodology and first experiments are proposed to evaluate
the mechanical performance of anisotropic concrete. The volume ratio of the
fibers and the kind of the matrix (low or high strength) are some very important
parameters and we have to comply with the possibilities of the device presented
in Section ??. The number of bobbins can be up to 10, and rather high strength
matrices have to be used for 3D printing specifications. These limitations may
be overcome through future technological developments. Indeed, examples of
robotized manufacturing processes using many more rovings may be found. One
could cite the automated braiding of carbon preforms [26] where 36 spools are
tested on a device allowing up to 144. Concerning matrix strength, if mechan-
ical performances of the matrices could be tailored by modifying the water to
cement ratio and the cement quantity, printability is constrained by rheology
and a need of high cement rate [27] to obtain an appropriate structuration rate.
Consequently, 3d print with low rate of cement remains an open economical
and environnemental challenge. But to explore in advance a wider field, higher
fiber ratios and various matrices, a bench-top extruder called here Extrusion
Moulding (EM) has been developed to extend the scale:1 printing device. This
set of devices allows to understand better the material behavior and to identify
ways to improve the printed material properties. The EM device consists of
extruding a printable mortar in a mold where rovings are already placed, as
shown in Figure 1. Although fibres are not pulled by flow as in Flow-Based
Pultrusion (FBP), this method provides a comparable hardened material even
if more controlled and more defectless (see Section 2.3.1). As more versatile and
less time and material consuming, EM is very convenient for a parametric study
and to catch the main phenomena and tendencies. EM allows to place up to 40
rovings in a custom printable matrix.

By varying the fibre count and matrix strength, different behavior have been
experimentally obtained for FBP and EM reinforced specimens, as pseudo strain

hardening or multicracking. This is especially interesting as may improve the
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(b)

Figure 1: Bench-top Extrusion Moulding (EM) device (a) the mixing system, (b) Matrix

injection in sample mold.(c) Photo of the sample mold with fibres before injection.

ductility and mechanical properties. These phenomena are well-known for brit-
tle matrix composites [10] and even for fibre reinforced concrete [28]. The con-
ditions for a multicracking are influenced by matrix, fibre-ratio, interface prop-
erties, and by cracking energy. In [10] a theoretical analysis is made showing
that this last point is crucial, and that the fibre ratio and a rule of mixture
are not sufficient to predict the pseuso strain-hardening and multicracking. The
toughness of the matrix, the critical strain energy release rate, the interface qual-
ities, the fiber diameter are also very important. The required volume fraction
to obtained pseudo strain-hardening increases for a matrix of higher fracture
toughness. For ceramic composites it is more difficult to achieve when com-
pared to cementitious matrices. As our cementitious inks are high performance
concrete, EM specimens permit to explore in advance formulations with lower
performance matrices, and higher fiber ratio.

In a first part, we describe the EM and FBP specimens for tension and 4-point

bending tests. For FBP, single-layer and multilayers specimens are produced.
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Figure 2: Schema of EM specimens geometry.

Then tension tests and bending tests are described and commented.

2.1. Preparation of specimens

2.1.1. Preparation of EM single-layer specimens for tension and bending
Specimens are realised with the device presented above and showed in Figure
1. Figure 2 shows a schematic of the test specimens geometry. The cross-section
is set to 18*8 mm?, similar to a printed lace.
Different fiber-ratio are used, from 0.8% to 6%. Fiber-ratio is controlled by
varying the fibre count (Figure 3) and fibre material (see Table ??). Unrein-
forced specimens were also produced, with short metallic fibres added in the

grip zones. Matrices are listed in Table 1.

Preparation of the mortar. The mortar preparation procedure is adapted from

robotic extrusion experiments, following those steps : solid ingredients are mixed
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Figure 3: Detail of fibre layouts for EM and FBP single-lace specimens.

FBP

10

in a 5L table mixer at slow speed while liquid ingredients are poured in a steady
stream. The mixing bowl is then scraped before fast mixing for an additional 6
minutes to reach a smooth mixture. Given that the purpose of the experiment is
to reproduce conditions similar to FBP, control of matrix yield stress is of great
importance. The target yield stress value of the mortar is set as the “entry”
(before adjuventation) yield stress of FBP, namely between 50 and 100 Pa [23].
It is checked by carrying a slump test, using an ASTM minicone. This type of
test is widespread in concrete industry and results can be used for yield stress

estimation [29]. for the purposes of simplicity, no adjuventation is used for EM.

Mortar mixing and extrusion. The printable mortars used in this study are
thixotropic : their fresh properties are impacted by the material stress history.
So as to make the EM process similar with FBP, it is then important to follow
a similar material history. In the case of FBP, mortar is sheared by mixing
just before extrusion and this particular aspect is reproduced for EM by using
the mixing syringe shown in Figure 1 a. Such as for any concrete mixer, it
also avoids segregation and maintains homogeneous properties from specimen
to specimen. Finally, specimens are cured in a humid environment for 1 day,
immersed in water for 27 days and unmolded. For one specific batch, curing

time was reduced to 7 days to lower matrix strength.
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Matrix Mechanical properties | Processes
3DPG (28-day curing) High EM,FBP
Young-age 3DPG (7-day curing) | Low EM

Table 1: Listing of matrices and processes.

Se

=

Roving designation

Roving titer (Tex)

Roving count

Vi (Fibre-ratio)

Average impregnation yield stress (7.)

Isomatex Filava

400

10

1%

302 Pa

NEG AR310S800

310

10

0.8%

325 Pa

Table 2: Table of reinforcement parameters of FBP single layer specimens.

2.1.2. Preparation of FBP single-layer specimens for tension and bending

In order to provide FBP specimens as close as possible than EM specimens,
and as thin as possible, straight laces were printed in order to die-cut single-
layer specimens. Geometry is the same as EM samples (Figure 2). They are
cut while the material is fresh just after printing, as shown in Figure 4. The
surface is gently tapped to provide a regular aspect. Then, specimens are cured
in a humid environment for 1 day, immersed in water for 27 days and unmolded.
Matrix is a Lafarge 3DPG mortar (see Table 1). Reinforcement fibre rovings

are Isomatex Filava 400 Tex and NEG AR310S800, amongst the other FBP-
compatible types listed in Table 77.

2.1.3. Preparation of FBP multi-layer specimens for bending

Right after the printing process described in Section 7?7, as for other
specimens, the printed square boxes are cured in humid environment for 1 day
and immersed in water for 27 days. Multilayer beam specimens are sawn out of
the printed walls, with constant length (200mm) and varying sections, average
30x30mm. Matrix is a Lafarge 3DPG mortar (see Table 1), reinforcement is
NEG AR310S800 (10 rovings/layer). Different layer heights and thicknesses
were set to provide global reinforcement ratios of the lace going from 0.5

to 0.7% . Due to the edge drainage of free matrix, locally (near the center
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Figure 4: Die-cut FBP single-lace specimens.

of the lace) the reinforcement ratio is higher, up to 1%. Unlike to the EM
or single-lace FBP specimens, here the specimen size is not prescribed by a
mold and is dependent on the printing process settings (Figure 5). As the
geometry of the sections of the specimens present some variations, each section
is photographed and a CAD software compute cross-section parameters such
as the neutral axis and the area moments, as shown in Figure 6. In these
calculations the mechanical influence of the fibers are neglected. Unreinforced

reference samples were also produced.

2.1.4. Preparation of notched FBP multi-layer specimens for bending

As said before, not only the fiber ratio, but also the toughness of the ma-
trix, and the critical strain energy release rate after a crack initiates, are also
very important. As existing cementitious inks are tough concrete, we proposed
EM specimens permitting more weak matrices, but another way to decrease
the available elastic energy when cracking is to use notched specimens. They
should permit a less brutal propagation, and consequently a larger pseudo strain-
hardening behavior. Thus, two notched multilayer specimens were prepared,

with 100mm and 200mm span (Figure 7). The notch depth is 3mm. The notch
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Figure 5: FBP Multi-layer beam specimens.
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Figure 6: Drawing of 2F, 4F and 6F specimen sections. Ix denotes the second area moment

with respect to the x-axis.
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Figure 7: Notched FBP multi-layer beam specimens after testing.

is obtained with a diamond wire saw providing a Imm cut width. Matrix and

reinforcement are the same as unnotched multilayer specimens.

2.2. Test methods

2.2.1. Direct tension tests of single-layer EM and FBP specimens

Figure 8 shows a typical specimen during testing. Tests were performed
in displacement control (rate = 0.005 mm/s) using a Instron universal testing
machine. Both ends of the specimen were held by machine grips. In order
to perform Digital Image Correlation (DIC) measurement of strain, a speckle
pattern was applied to one side of the specimen using spray paint. Measurements
were performed with a Allied Vision Prosilica GX3300 camera and a custom
MATLAB code. Specimens were also instrumented with a Kyowa KFGS-5-120-
C1-11 strain gage centered in the longitudinal axis on the unpainted side. A MF

MFA 2 clip-on extensometer was eventually used to complete the measurements.

2.2.2. 4-point bending test of EM and FBP single-layer specimens

Four-point bending tests were performed at 28 days using an Adamel uni-
versal testing machine with a 1kN load cell (Figure 9). The displacement rate
was 0.005 mm/s. Strain measurements are carried by DIC and a strain gauge,
with the same method as direct tension test (see Section 2.2.1). 3 reinforced, 1

unreinforced EM specimens and 1 reinforced FBP specimen were tested.
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strain gauge

Figure 8: (a) Tensile test setup with photogrammetric measurement. (b) the back side of test

specimen and strain gauge.

2.2.3. 4-point bending test of unnotched and notched FBP multi-layer specimens

Four-point bending tests were performed at 28 days using an Instron
universal testing machine with a 10kN load cell (Figure 10. The displacement
rate was 0.05 mm/s. Strain measurements are carried by DIC and a strain
gauge following the same setup as in the direct tension experiments (see 2.2.1).
For unnotched specimens, 5 reinforced and 2 reference specimens were tested.

For notched specimens, 2 reinforced specimens were tested.

2.8. Test results

Firstly a brief comparison between EM and FBP tension specimens with
close characteristics (kind of fibers, fiber-ratio...) validates the fact that the 2
processes are comparable. Then different tension and bending tests on EM, FBP

and notched FBP specimens are presented and some conclusions highlighted.
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Figure 10: View and schema of the test setup for 4-point bending of multi-layer specimens.
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2.3.1. Direct tension of similar EM and FBP specimens

EM and FBP tension specimens, either reinforced using 310 Tex Glass rov-
ings or 400 tex basalt, are compared by direct tension tests. Firstly the fracture
profiles are very similar for the both processes, (Figure 11) showing same rough-

ness and mixed brooming and fibre rupture.

FBP [:..::] EM TR

: FBP Basalt

e

Figure 11: Tilted view of FBP and EM specimens rupture profiles.

Figure 12 shows different stress-strain curves for these EM and FBP speci-
mens. Their appearance are very close and the order of magnitude of stiffnesses,
strengths and pseudo strain hardening are comparable even if the tabletop spec-
imens have slightly higher resistances. Note also that due to the brittle behavior
of the tough matrix, these direct tension tests are very sensitive to defects and
test imperfections, and for both processes some specimens have brittle-elastic
behavior with sometimes (Figure 12) a higher stength. To conclude, both pro-
cesses can be considered comparable even if EM seems to provide less defect in
the material, appearing as a kind of higher-bound of what is achievable with

FBP. Some factors may explain this situation :

e For EM, smaller matrix quantities, smaller extrusion nozzle, permit cer-
tainly a more defect-free cement than for FBP. Moreover, to permit the

penetration of the mortar around the rovings, specimens are vibrated
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Figure 12: Stress-strain curves of EM and FBP direct tension specimens, reinforced with glass

or basalt fibre.
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which is not the case for FBP ones. This may improve the impregnation.
Finally, the increase of yield stress is slower as no addition of additives

during extrusion. This may improve also the impregnation.

e For FBP, industrial process, mixing, large pipes etc... may introduce more
heterogeneity and defects in the matrix. Moreover fibres rovings may be

damaged by their reconditioning into small bobbins, reducing strength.

2.8.2. 4-point bending of FBP specimens

A representative stress-strain curve of the multilayer specimens behaviour
with and without reinforcement is shown in Figure 13. Both exhibit a similar
linear behaviour until reaching a flexural stress of 20 MPa. Then, unreinforced
specimens fail catastrophically after the first crack. Reinforced specimens shows
a stress drop (approx. 1/4 of the total load) after the first crack initiation,
followed by a bell-shaped phase where the material reloads slightly while the
crack propagates, before a smooth descent of stress accompanied with the
crack opening. Then the pullout of residual reinforcement provides a smooth

softening phase while the crack opens until complete failure.

The single-layer specimens show a very similar behaviour, and a representa-
tive curve is shown in Figure 14.

These results highlight the potential of anisotropic concrete to provide ductil-
ity at single-layer and multi-layer scale, even at low reinforcement rates (0.7%),
and even with tough matrix, which is promising. However, due to this very brit-
tle behavior of the matrix, some reinforced specimens also failed more brutally
with more limited ductility, as shown in Figure 15.

The tests on notched specimens confirm the fact that for tough matrices the
crack energy is determinant. Following the same method, multi-layer notched
specimens of 100mm and 200mm length were tested and provided a good duc-
tility (and a reduced resistance), as shown in Figure 16.

Indeed, failure of tough and brittle materials such as the high performance

mortar used for FBP printed specimens is highly sensitive to the defects. Here,
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Figure 13: Representative stress-displacement curve for 4-point bending of 200x20x20mm
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Figure 14: Representative stress-displacement curve for 4-point bending of 170x16x8mm

single-layer printed specimens.
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Figure 16: FBP multi-layer notched specimens.
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the notch (as a pre-existing major defect) allows an earlier crack initiation with
less available elastic energy. Such test relates to many situations where the ma-
terial is already cracked (e.g. fatigue cracks, geometrical defects) and highlights

the utility and efficiency of the proposed reinforcement, even for low fiber ratio.

2.8.8. Prospective results with EM specimens

Here we summarize some additional and prospective experiments carried on
the extrusion-moulded (EM) specimens. These tests permit, after be comforted
that the 2 processes are comparable, to get out the limits prescribed by the
present FBP device. They allow to explore the potential of the FBP concept
to improve ductility and/or strength of anisotropic concrete. In particular, EM
permits to study the effect of different initial yield stress, of a less tough cemen-
titious matrix, and the effect of higher fiber ratios.
Effect of the yield stress: a specificity of the OLP technology on which FBP is
based on is the addition of yield-stress modifying adjuvents just before extru-
sion. By changing the additive dosing, one can control the yield stress of mortar
at impregnation. Previous works by the authors on pull-out of mono-filaments
shown the importance of yield stress on the bond properties [30] between fibre
and mortar. This yield stress control may be mastered here by changing the
matrix superplasticizer dosing in the EM process. Figure 17 shows the different
stress-strain curves obtained for the same 3DPG matrix but with 2 different
yield stresses , 75 Pa and 250 Pa.
Here, very fine reinforcement (66 tex rovings) are chosen to ease the impreg-
nation. Low yield stress specimens show fragile failure, without any pseudo
strain-hardening (Figure 18. This is due to the strong fibre/matrix bond, where
fibres are directly broke when a crack propagates. High yield stress specimens
allow some ductility, thanks to a weaker interface between fiber and matrix,
allowing fibre pullout after crack opening.

In [30] the influence of this interface is discussed and it is shown a contrario
that too strong interfaces may also decrease the ductility, by preventing deco-

hesion mechanisms able to dissipate cracking energy. Consequently it is really
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Figure 17: Stress-strain curves for high yield stress (256 Pa) EM specimens. Curves are offset

for clarity.
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Figure 18: Stress-strain curves for low yield stress (75 Pa) EM specimens. Curves are offset

for clarity.
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important to understand and master these impregnation aspect. And the yield
stress of the matrix is proven here to be a keypoint.

Increasing reinforcement: by allowing up to 40 rovings, EM allows to formulate
specimens with higher reinforcement rates than with FBP. Figure 19 shows the
stress-strain curves of 6% reinforced specimens tested in direct tension. Those
are formulated with the same strong printable matrix as FBP specimens (La-
farge 3DPG) (Section 2.3.2). Specimens are tested after a complete 28-day
curing (1 day in humid environment, 27 days immersed in water). The increase
of strength (X3) is remarkable and promising for a real improvement of the
performance of the printed material. The strain-hardening behaviour is typical
of Strain-Hardening Cementitious Composites (SHCC) and very interesting to
propose ductile concrete structures. The multicracking phenomenon which per-
mits such performances is clearly visible with DIC (Digital Image Correlation)

as shown in Figure 20.

25
[ 3DPG 103 Pa, AR Glass (40%620TEX, Vf = 6%) #1

3DPG 103 Pa, AR Glass (40*620TEX, Vf = 6%) #2
/ Il 3DPG 103 Pa, Reference (Unreinforced)

20+

0 i L I I I L L L )
0 0002 0004 0006 0008 00l 0012 0014 0016 0.018 0.02
Strain (-)

Figure 19: Stress-strain curves for EM tension specimens with high-reinforcement ratio (Vf =

6%) and tough matrix . Curves are offset for clarity.
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0.750

Figure 20: Strain digital image correlation for EM specimen with high-reinforcement ratio

and tough matrix during a tension test, showing multicracking.

Using a weaker matrixz Figure 21 concerns a previous preliminary investi-
gation of moulded reinforced specimens and involving a more simple process
than the EM described here. Those are 7-days-old specimens, thus having a
weaker matrix (the cement has not reached its optimal performance). It shows
the strong increase of resistance (up to 20 MPa) and ductility compared to the
unreinforced reference sample. These results suggest that using a weak matrix
allows high strength and multicracking without needing important reinforce-
ment amounts (up to VI = 1.4% using 14 rovings). Such formulation seems

achievable using FBP and will be explored in further works.
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Abstract. The issue of reinforcement for 3D concrete printing has re-
ceived considerable attention, as constructions have to comply with re-
liability principles and building standards. Here a specific process called
Flow-Based Pultrusion for additive manufacturing (FBP), inspired by
pultruded composite manufacturing and built on existing extrusion-based
3D printing technology, permits to impregnate numerous continuous fiber
rovings pulled by the extrusion flow of a fine mortar[4]. The resulting ex-
truded material, an Anisotropic Concrete, is isotropic transverse like uni-
directional long fibers composite. The mechanical properties are greatly
influenced by the quantity of fibres (reinforcement ratio) and their im-
pregnation quality [2]. These factors are related to the process parameters
[3], the mortar rheology for impregnation and the fibre dosage (roving
thickness, roving count) for reinforcement ratio. Full-scale experiments
are presented, using fibre rovings to increase the reinforcement ratio up
to 3 %, which is comparable to the steel/concrete ratios in traditional
rebar-reinforced concrete elements. The influence of reinforcement ratio
on the tensile strength and ductility of the hardened material is pre-
sented.

Keywords: Additive manufacturing - Concrete - Composite materials -
Mechanical properties.

1 Introduction

Concrete 3D printing has become popular and industrial applications emerge.
Reinforcement is a necessity to make the printed structures mechanically adapted
to usual building applications and compliant with reliability standards. Hence
many ways of reinforcing 3D-printed concrete have been identified [6] and In line
methods have been proposed. For such technologies, reinforcement efficiency is
questionable and can be sensitive to process parameters [1].

In this paper, we present such a method called Flow-Based Pultrusion (FBP)
[4]. Numerous continuous fiber rovings are impregnated and pulled by the extru-
sion flow of a printable mortar, providing unidirectional reinforcement, similarly
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to well-known long fibre composites. With such material, it is necessary to prop-
erly set process parameters (mortar type and rheology, fibre type and dosing) to
provide the desired mechanical behaviour, namely ductility, reinforcement and
toughness (resistance to crack propagation). The bond between fibres and the
fine-grained mortar is a key factor driving mechanical properties, and is linked
with the mortar yield stress at extrusion 7.. The type of mortar and fibre play
a role but here only the influence of the reinforcement ratio V; is investigated
and strategies to obtain good mechanical properties are given.

After the FBP process is described, mechanical properties of the resulting
material, called Anisotropic Concrete, are investigated through bending and ten-
sion testing and with various V; settings.

2 Description of the FBP process

xm : Mixing
xe : Nozzle exit

— Fibre
Mortar

Fig. 1. Schema of FBP [4]

The process is illustrated in Fig. 1. Continuous rovings are impregnated and
pulled through an extrusion die where the mortar evolves thanks to the ac-
celerator additives. Fibres are directly dragged by the Herschel-Bulkley flow
thanks to shear stresses (see [2],[4] for details). This principle is implemented in
an extrusion-based concrete 3D printing system (XTreeE technology and HAL
Robotics software) (Fig.2a).

3 Mechanical properties of Anisotropic Concrete

3.1 Materials and methods

In order to assess the mechanical properties of Anisotropic Concrete in the direc-
tion of reinforcement, 8 multi-layer and 14 single-layer specimens were printed
and tested, respectively, in bending and tension. Matrix is a Lafarge 3DPG
printable mortar reinforced with 10 AR-Glass rovings of the same type, NEG
AR3105800 (310 Tex), or Owens Corning (1200 Tex) which yields, respectively,
Vi = 0.8% or 3%.
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XtreeE

"y
x

Fig. 2. (a) XtreeE concrete 3D printing system (Build’In Lab), (b) FBP apparatus
attached to the 3D printing system, (c) 3D printing of anisotropic concrete.

Preparation of specimens Multilayer bending specimens were cut from printed
samples such as shown in Fig. 2 (c) after being cured in water for 28 days. As
their geometry varies slightly because of the printing, their cross-section is pho-
tographed and geometrical parameters (i.e. area moments and neutral axis) com-
puted using a CAD software. Single-layer tension specimens are printed laces,
softly re-shaped into dog-bones at fresh state using a mold.

Testing of specimens Tension tests are illustrated in Fig. 3. They are displace-
ment controlled at a speed of 0.005 mm/s, using an Instron universal testing
machine. In order to perform Digital Image Correlation (DIC) strain measure-
ments, a speckle pattern is applied to one side of specimens which is filmed by a
camera. More details on the setup can be found in [2]. Bending tests are operated
similarly. Installation (see Fig.3) and testing speed (0.05 mm/s) are adapted. An
LVDT sensor is placed on the middle point of the specimen in order to measure
its maximum deflection.

3.2 Influence of reinforcement ratio

Representative stress-strain curves of unreinforced, 0.8% and 3% reinforced sam-
ples are shown in Fig. 4. Unreinforced sample are brittle as 0.8% samples show
a ductile phase after the initiation of the first crack.

3% reinforced samples show an improvement of final resistance (+80%) and
more ductility with strains up to 2%. For tensile tests, the standard deviation
for reinforced samples is 3.03 MPa (V; = 3%) and 1.04 MPa (0.8%) which is
comparable to unreinforced ones (2.60 MPa). Bending is similar with standard
deviations of 2.18 MPa (3%), 4.02 MPa (0.8%) and 3.57 MPa (unreinforced).
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Fig. 3. (a) Tensile test setup with DIC measurement. (b) Schema of tensile test spec-
imen. (c) 4-point bending test setup. (d) Schema of bending test and specimen.
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Fig. 5. Left : Representative stress-strain curve and associated cracking behavior of a
3% reinforced tensile sample. Curves are offset for clarity.

Representative stress-strain curves and associated cracking behaviour for ten-
sion tests are shown in Fig. 5. After an elastic phase, a first crack appears and
unreinforced samples fails at an average stress of 7 MPa. Reinforced samples
crack earlier and shows a shorter elastic range, until 2 MPa, due to the presence
of defects induced by the introduction of fibers in the mortar’s packing. This ear-
lier cracking permits the following multicracking phase, depending on the matrix
(mortar) fracture energy [5] which relates to its strength : the stronger the ma-
trix, the harder it is to crack. Early crack activation prevents excessive localized
stress gradients and the fibers remain able to ”sew-up” these damages. During
this phase, the load increases until a strain of about 1%-1.5%. Finally, a strain
localization up to 2-3% due to one of the cracks, leads to a smooth load decrease
until rupture. At the same dosages, the observed rupture profiles may vary but
are consistent with the testing conditions : in most cases the first crack is trans-
verse (to the fibre direction) or slightly angled, and in the gage area. For some
samples, fracture initiates near the grip zone due to stress concentrations but
the following multiple cracks are transverse and in the gage area. Exceptionally,
for 3% reinforced samples two tests shown some longitudinal crack developments
along the reinforcement direction, similar to splitting for composite materials,
suggesting the exceeding of the fiber-matrix interface strength due to the bifur-
cation of a transverse crack. Nevertheless, the stress-strain response of these two
samples were similar to the other ones.
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For bending, the behaviour is very similar. Comparison with unreinforced
material shows the reinforcement’s efficiency : final resistance is improved and
the material becomes ductile.

4 Conclusion and perspectives

The aim of this study was to investigate how Flow Based Pultrusion can provide
a solution to reinforce 3D-printed concrete, by studying the effect of reinforce-
ment ratio Vy. Thanks to a good setting of parameters (type of fibers and matrix,
rheology parameters...) process operates successfully at 1:1 scale and the mate-
rial presents an improved tensile resistance (+80%) and ductility (strain up to
2%). Tts unidirectional character permits to add reinforcement at the right place
and in the right direction. This is already familiar to the composite industry,
where cross-ply laminates orientation can be optimized. But it’s also not so far
from traditional reinforced concrete philosophy, rebars positioning is adapted
to account for specific efforts. The FBP process proposes more versatility and
disruptive solutions.
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3.4 Essais mécaniques échelle : 1

Dans cette Section nous décrivons des essais mécaniques « échelle 1 » effectués sur une

plaque élancée et une poutre, imprimées avec le procédé de fibrage.

Afin de préfigurer des applications dans le domaine de la construction, ces piéces-test
sont congues pour démontrer l'efficacité du renforcement par fibres continues a 1’échelle
de grandes piéces soutenant des charges élevées, en vérifiant que leur comportement est
ductile. La plaque élancée a été renforcée dans toute sa section avec des stratifils de verre
a un taux de renfort Vy de 3%.

Pour la poutre, nous proposons une conception en forme de T inversé ou l'intrados
est renforcé a I'aide de stratifils carbone (V; = 2.26%). Cette forme de section vise a
obtenir un fonctionnement de type béton armé pour lequel on observe une fissuration
diffuse du béton sollicité en traction, rendue possible par le renforcement des aciers qui
se déforment jusqu’a plastification et rupture du béton comprimé. Ce scénario offre au
final un comportement globalement ductile, et c’est que nous souhaitons reproduire avec
les fibres et le béton anisotrope.

Dans une premiére Sous-Section nous allons décrire la conception et la réalisation des
deux piéces-test. Nous décrirons ensuite la conduite des essais, en flexion 4 points, et

enfin examinerons les résultats obtenus.

3.4.1 Design de la plaque et de la poutre

Dans cette Sous-Section nous décrivons la conception de la poutre et de la plaque testées.
Pour la plaque, I'objectif est de vérifier sur un objet simple & réaliser la ductilité du
matériau et de caler les dispositifs de tests et de mesure. La Figure 3.1 détaille la section

de plaque qui va étre fabriquée.

210.00 [mm]

FIGURE 3.1 — Schéma de la section de plaque et localisation des renforts.

La poutre vise & étre plus représentative d’une situation réelle : 'objectif est d’obtenir
non seulement un comportement ductile, mais aussi une fléche plus faible qui illustre les
contraintes de service d’une poutre, et d’utiliser efficacement le matériau en renforcant
la poutre au minimum. Afin de répondre & ce cahier des charges, le procédé d’impression

et de renforcement offre plusieurs possibilités :
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— Premiérement, on ’a vu le matériau produit est anisotrope et le renforcement
orienté dans la direction des couches. Le parcours d’outil du robot peut étre congu
afin d’orienter les couches dans une direction préférentielle. Ainsi pour optimiser
I'efficacité du renfort par rapport & la sollicitation en flexion, nous suivons une
premiére approche simple : orienter le renfort dans la direction des contraintes
longitudinales, c’est & dire dans le sens de la longueur.

— Deuxiémement, la possibilité de renforcer partiellement la section de poutre. Nous
pouvons ainsi, aprés avoir étudié la répartition des efforts dans la section, délimiter
la partie tendue qu’il est nécessaire de renforcer longitudinalement et fabriquer
une piéce partiellement renforcée avec le procédé. Pour cela on imprime la poutre
dans le sens « naturel » de la mise en oeuvre (c’est a dire en empilant les couches
du bas vers le haut de la poutre), et on dimensionne la longueur des bobines de
renfort pour qu’elles soient entiérement dévidées une fois que la partie tendue
est réalisée. Grace a cette technique nous pouvons donc imprimer un matériau
renforcé pour les premiéres couches qui seront tendues par la flexion, puis dans la

continuité imprimer la partie comprimée de la poutre sans renfort.

En exploitant ces deux possibilités (orientation du renfort dans le sens longitudinal et
renforcement partiel de la section), on cherche & obtenir un mode de fonctionnement du
renfort qui soit typique des aciers tendus dans une poutre en béton armé. Ces aciers sont
positionnés dans la partie tendue de la poutre. Dans le cas d’une sollicitation en flexion
composée, et avec un dimensionnement adéquat, ils plastifient dans un premier temps
pour permettre dans un second temps la rupture progressive du béton comprimé dans la

partie haute de la poutre, qui garde un comportement globalement ductile.

Néanmoins, par rapport & une poutre en béton armé, 'approche est un peu différente
avec notre procédé de fibrage. D’une part, bien que I'on puisse dire que le béton armé
appartient & la famille des matériaux composites, les bétons et armatures utilisées ont

des propriétés différentes que le mortier et la fibre que nous utiliserons :

— Comparons le béton coulé au mortier imprimé. La résistance a la compression
d’un béton coulé classique est de I'ordre de 50 MPa. Pour notre procédé, le mortier
utilisé ultra-haute performance imprimé, a une résistance & la compression plus
élevée, de 'ordre de 100 MPa. Par rapport & des poutres coulées massives de
plus faible résistance, on peut donc affiner la partie comprimée de la section pour
obtenir une résistance de poutre équivalente, et cela va de pair avec la logique
surfacique du process d’impression qui nous améne naturellement & dessiner des
sections plus fines.

— Comparons les barres d’armatures et les fibres. Pour le renfort, la norme NF EN

10080 et I’'Eurocode 2 spécifient les propriétés des barres d’armatures a béton.
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Elles sont divisées en trois classes de ductilité A, B ou C, qui dénotent leur valeur
> 2.5%, > 5% et >

7.5%. C'est le type A qui est utilisé en général. La limite d’élasticité de ces aciers

caractéristique d’allongement sous charge maximale €, :

est haute, et varie selon la nuance utilisée, généralement entre 400 et 500 MPa.
On considére que ces aciers ont un comportement parfaitement plastique. C’est

la plasticité des aciers seuls qui confére au béton armé son comportement ductile,

le béton anisotrope tire parti de la déformation élastique des fibres.

(0] Mortier  Béton (0)
4 imprimable anisotrope 4
(0) (0]
cu cu
Etu cu > E Etu Etp 0 cu < E
O, / tp
(¢)
(a) t (b)
o Béton Acier o
A
A
O =0
cp cu
o
cu
: Ecu g 3 €
- (C) tu tp Ecp Ecu > €
Béton armé
0,=0, (d)

FIGURE 3.2 — Lois de comportement du mortier imprimé non renforcé (a) et renforcé

(b), et lois de comportement d’un béton non armé (c) et des aciers (d).

Mortier imprimable non renforcé

Béton anisotrope

Vi = 2.5% carbone
eu (-) 0.005 0.005
< (MPa) | 100 100
etu () 0.00035 0.02
i @ - 0.00035
(M a) | 6.5 20
tp (MPa) | - 6.5

TABLE 3.1 — Tableau des valeurs caractéristiques de la loi de comportement du mortier

imprimable non renforcé et du béton anisotrope utilisé pour la poutre.
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Comparons maintenant le matériau béton anisotrope au béton armé. La Figure 3.2 a
illustre la loi de comportement du mortier imprimable non renforcé. Celui-ci étant ultra
haute performance, son comportement n’est quasiment pas plastique en compression,
contrairement & un béton d’usage général qui présente plutét un comportement élasto-
plastique modélisé par une loi de comportement parabole-rectangle telle que dans I’Fu-
rocode 2 (Figure 3.2 ¢). La limite élastique en traction oy, correspond a la localisation
d’une premiére fissure de traction et est comparativement bien plus faible que la limite de
compression o, comme cela a été décrit dans le Chapitre 1. La loi de comportement d’un
béton anisotrope avec un taux de renfort de 2.5% est illustrée sur la Figure 3.2 b, et son
comportement en traction est élastoplastique durcissant. Sa résistance limite élastique
de traction oy, correspond de méme a une premiére fissuration du béton mais délimite
le passage & un comportement plastique. Par rapport aux aciers du béton armé (400-500
MPa) cette limite est donc bien plus faible. Mais contrairement & un acier parfaitement
plastique (Figure 3.2 d) le comportement du béton anisotrope est ensuite durcissant et
sa résistance finale augmente & 20 MPa, tandis que la déformation maximale €, est de
Pordre de 2% grace a la multifissuration, et cette derniére valeur est comparable a acier.
Comme la résistance limite des fibres est plus faible comparée a celle des armatures, il
faudra prévoir une section de fibres plus importante pour obtenir une performance équi-
valente. Les valeurs caractéristiques de résistance et de déformation estimées pour le
mortier non renforcé et le béton anisotrope renforcé avec 2.5% de fibres de carbone sont
décrites dans le Tableau 3.1. Enfin étant donné ’anisotropie du matériau, notons que la
loi de comportement proposée pour le béton anisotrope n’est valable que dans la direction
des fibres.

Etant donné notre cahier des charges, les particularités du process et du matériau im-
primé que nous avons évoquées, une section de poutre en T inversé a été choisie, illustrée
sur la Figure 3.3. Ce dessin repose sur quatre principes. Premiérement, la division de
la poutre en deux parties haute et basse, respectivement non renforcée et renforcée.
Deuxiémement, 'affinement de la partie haute non renforcée et comprimée pour limiter
la quantité utilisée du béton trés performant. Troisiémement, I’élargissement de la partie
basse pour avoir une aire de matériau renforcé suffisante pour supporter des niveaux de
contraintes similaires & ceux d’armatures traditionnelles. Quatriémement, Pour assurer
I’amorcage de la fissuration dans la partie basse renforcée et ainsi rendre la poutre duc-
tile, les dimensions du T sont choisies de maniére a ce que la fibre neutre yg de la poutre

se situe dans la région renforcée.

Comme cela est visible sur le diagramme des déformations € qui accompagne le schéma
de la section (Figure 3.3), la position basse de la fibre neutre yq favorise bien 'utilisation
du béton en compression : le bras de levier par rapport & la fibre neutre yy sera plus

grand dans la partie comprimée, qui sera donc plus déformée que la partie tendue.
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Durcissant

FIGURE 3.4 — Distribution des déformations € et des contraintes ¢ dans une section
renforcée ayant plastifié.

Une fois la déformation limite de fissuration €, atteinte au bas de la région tendue, a
laquelle correspond une contrainte limite oy, la multifissuration du composite démarre
et le comportement devient durcissant. L’allure du diagramme des déformations et des
contraintes dans la poutre lors du durcissement est illustrée sur la Figure 3.4 si les fibres
adhérent parfaitement au reste de la poutre. Les sections restent planes, et les déforma-
tions € conservent donc une distribution linéaire le long de la section, proportionnelle
& la courbure y. A noter cependant que pour des raisons d’équilibre la fibre neutre se
déplace vers le haut. Du point de vue des contraintes, la partie comprimée de la poutre
reste dans le domaine élastique et les contraintes de compression augmentent toujours
proportionnellement & la déformation e et au module de Young du mortier pur E,. (loi
de Hooke). Dans la partie tendue, il en est de méme a ceci prés que le module de Young
du matériau renforcé E; peut étre significativement différent de E. selon le taux de ren-
fort et le renfort utilisé, et jusqu’au point ot la contrainte critique de fissuration o,
est atteinte, au dela de laquelle I’évolution de la contrainte o; dépend du processus de

multifissuration.
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FIGURE 3.5 — Photographie de la plaque fléchie durant ’essai.

3.4.2 Flexion de plaque renforcée

Cet essai sur plaque peut étre considéré comme un essai préliminaire. La plaque est simple
& réaliser mais le test en flexion peu représentatif d’une situation réelle. Il nous permet
de caler les dispositifs de test et de mesure & cette échelle. On peut voir le dispositif sur

la Figure 3.5.

La courbe force-déplacement obtenue lors de 1’essai de flexion est illustrée sur la Figure
3.6. En raison des grandes déflexions, les mesures de déplacements réalisées a l'aide
du capteur LVDT ont été complétées par un pointage réalisé a partir d’une vidéo de
I’essai dans la direction perpendiculaire & I’axe de la poutre. Aprés une premiére phase
de chargement élastique linéaire, la pente de la courbe change et des sauts de force
apparaissent, ce qui est lié a 'ouverture de multiples fissures en sous-face de la poutre.
Des cycles de charge-décharge ont été réalisés lorsque la fléche a atteint environ lmm
puis 10mm. Lors du premier cycle la raideur est conservée (la pente est identique avant
et aprés décharge), et le deuxiéme cycle indique une légére perte de raideur, la plaque est
légérement endommagée par la multifissuration & ce stade. La force se stabilise ensuite
autour de 1100 N (o4 = 10.5 MPa, un peu plus faible que les résultats obtenus en
traction directe de boudin (Section 3.2) ot 'on obtenait environ 14 MPa avec les mémes
fibres de verre) et varie peu durant ’essai, tandis que la fleche continue d’augmenter.
Le comportement est donc fortement ductile et la fléche trés élevée, celle ci atteindra
au terme de l’essai plus de 5 ¢m, comme on peut le constater sur la courbe ainsi que

sur la Figure 3.5 out l'on voit la plaque fortement fléchie durant l’essai. La sous-face
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jaune : fissure ouverte élargie.

de la plaque a été inspectée aprés 'essai et est illustrée sur la Figure 3.7, mettant en
évidence une certaine multifissuration qui explique les sauts de force observés et montre
la capacité des fibres de verre a bien redistribuer les charges dans la matrice grace a
un ancrage fibre/matrice satisfaisant. Il aurait été intéressant d’effectuer d’autres cycles
charges/décharges successifs pour juger de I’évolution du comportement de la plaque

fissurée. Ce point est abordé maintenant dans le cas de la poutre renforcée.

3.4.3 Mesures sur la poutre

Une poutre renforcée d’1mb0, testée sur une portée de 1m20, et deux poutres témoin
non renforcées de plus courte portée (0.75m) ont été imprimées en 3D dans les locaux
de l'entreprise XtreeF, avec un systéme d’impression 3D de béton équipé du dernier
prototype de pultrusion interne. Le mortier imprimé est un ultra haute performance,
Lafarge NAG3 et est renforcé avec 10 stratifils de renfort en fibre de carbone Teijin
Tenax-E HT'S40 F13 12K titrés chacun a 800 tex. Le taux de renfort de la partie tendue

est de 2.5%. Concernant la cure, les poutres imprimées sont stockées en milieu humide
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FIGURE 3.8 — Photographie de la poutre montée sur le banc d’essai de flexion.

Poutre L (mm) | EI (Nmm3) | I (mm4) | E (GPa)
1 Non renforcée | 750 1.29e11 23.7
2 Non renforcée | 750 0.92el11 5.45e6 17.0
3 Renforcée 1200 1.08el1 19.8

TABLE 3.2 — Caractéristiques des poutres testées.

pendant 1 jour puis immergées dans ’eau pendant 27 jours. Celles ci sont ensuite testées
en flexion 4 points sur un banc d’essai universel (Figure 3.8). L’évolution de la fléche
de la poutre est suivie a ’aide d’un capteur de déplacement de type LVDT installé a

mi-portée.

Pour les poutres non renforcées, le module de Young E est constant en tout point de la
section et les propriétés de la section I, G sont inchangées par rapport a la géométrie de
référence vue dans la Sous-Section 3.4.1. La contrainte de traction maximale oy, dans la

poutre peut donc étre définie d’aprés ’équation :

(3.1)
Ou 4 dénote I'abscisse de la fibre la plus tendue de la poutre, c’est a dire le bord de
I'intrados.

La courbe force-fleche des poutres non renforcées sont illustrées sur la Figure 3.9. Intéressons-

nous d’abord & la rupture de ces poutres. Elles cassent de maniére fragile, et a cet instant
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FIGURE 3.9 — Courbes force-fléeche des poutres de référence (non renforcées).

la contrainte maximale de traction dans la poutre oy, atteint 4 et 9 MPa pour chacune
des 2 poutres, une valeur similaire aux essais sur éprouvettes de traction directe mais
plus faible que ce que nous avons pu observer sur des éprouvettes fléchies monocouche
ou multicouche d’échelle centimétrique (20-25 MPa). Cela peut étre di au changement
d’échelle de I’éprouvette, qui est connu pour avoir un impact sur la résistance mesurée
des matériaux fragiles tels que le béton [29]. Ce phénoméne peut étre interprété du point
de vue des mécanismes de fissuration du matériau, ou plus simplement d’un point de
vue probabiliste, en effet la probabilité de présence de défauts critiques est évidemment
plus importante dans une poutre compléte que dans un échantillon multicouche de taille
réduite, ce qui peut anticiper la rupture fragile. La moindre résistance peut aussi étre
diie aux conditions d’impression, le batch de mortier utilisé était trés liquide et il a été
nécessaire d’augmenter fortement le dosage d’accélérant (et le taux de structuration) afin
d’obtenir une consistance adéquate en sortie de buse (voir Chapitre 1), cela a donc pu
causer des défauts structuraux tels que des joints froids dégradant les qualités mécaniques

de la poutre.

Intéressons nous maintenant a la raideur de ces poutres. Toujours sur la Figure 3.9 on
constate que la courbe de la poutre 1 en rouge présente un profil initialement courbe :
la raideur augmente progressivement au début de l’essai, durant la phase de mise en
place. Cela est certainement di au fait que des cales en élastomeére ont été placées sous
les appuis de poutre pour limiter les concentrations de contrainte. La raideur apparente
de la poutre est réduite en raison de la déformation de ces cales, qui devient petit a
petit négligeable. La courbe suit ensuite une allure linéaire croissante, caractéristique
du comportement élastique. Pour la poutre 2, cet effet n’est pas reproduit et I’évolution
reste linéaire et croissante. Lorsque la linéarité est atteinte, on peut estimer la rigidité

élastique EI de ces poutres non renforcées.
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Calculons la rigidité ET (soit le produit du module de Young E et du module d’inertie I)
des poutres non renforcées a partir des courbes force-fléeche. Rappelons d’abord 1’équation
de la fléche diie au moment fléchissant, & mi-portée dans notre cas de charge (flexion 4
points). L’influence du cisaillement transverse (effort tranchant) peut étre pris en compte

en ajoutant un terme secondaire mais son effet a été évalué et est négligeable :

23 FL3

I =58 EI

(3.2)
ou F' la force appliquée a chaque point de chargement et L la portée de la poutre. Cette
équation met en évidence que la fléche est proportionnelle a la force, proportionnelle au
carré de la portée L et inversement proportionnelle a la raideur EI. Afin de pouvoir
calculer la rigidité EI a partir de la pente a d’'un modéle linéaire ajusté sur les données

de la courbe force-fléche, de la forme :

F=af+b (3.3)
I’équation 3.2 peut étre reformulée en isolant F :

648E1
F —

=/ (34)

648E1
2313

b n’apparait pas (vaut 0). En identifiant la valeur de a & partir d’une régression linéaire

Ou, comme illustré sur la Figure 3.9 le premier terme représente la pente a, et ol
sur les données force-fléche, on peut donc remonter & la rigidité de poutre EI d’aprés la

pente a en posant I’équation suivante :

23aL?
I= I (3.5)

On calcule E en divisant le résultat par le module d’inertie I obtenu a partir de la
géométrie de la section. Le Tableau 3.2 donne les caractéristiques obtenues. On remarque
ainsi que le module des poutres 1 et 2 non renforcées vaut respectivement 23.7 et 17 GPa,
et cela va de pair avec la tendance visible sur la Figure 3.9 ol I'on voit que la pente de
la poutre 1 est plus élevée, donc plus raide. La valeur moyenne de raideur de ces deux
poutres est donc de 20.3 GPa ce qui est une valeur cohérente par rapport au matériau

mortier imprimable (généralement entre 15 et 30 GPa [19]).

Intéressons-nous maintenant & la poutre renforcée. La courbe force-fléche est illustrée sur

la Figure 3.10. De la méme maniére, on identifie une phase élastique au début de ’essai



Comportement mécanique du béton anisotrope 154

L Régime élastique

0 5 10 15
Fléche (mm)

FI1GURE 3.10 — Courbe force-fleche de la poutre renforcée.

a partir de laquelle on va déduire EI qui vaut 1.08e11 N.mm3, une valeur similaire a la
moyenne des poutres non renforcées. Ce résultat suggére qu’il n'y a pas d’effet visible
du renforcement sur la raideur élastique de la poutre. Cela est certainement di & une
interface imparfaite entre le renfort et la matrice. En effet, si ’on fait I’hypothése inverse,
c’est-a-dire une interface renfort-matrice parfaite, la raideur du composite E; peut étre

estimée dans la direction des fibres d’aprés une loi des mélanges :

Ey=Q1—-n)E.+nky (3.6)

Ot Ey la raideur des fibres (240 GPa), E. celle du mortier (20 GPa) et n le taux de
renfort. E, vaudrait donc 23.5 GPa, soit une augmentation significative de +31% par
rapport & E.. Une telle augmentation de raideur de la partie renforcée de la poutre

pourrait avoir un impact non négligeable sur son comportement global.

Cela peut étre décrit en introduisant des paramétres de section homogénéisés (module
d’inertie Ij, et centre de gravité Gj) qui prennent en compte cette modification de la
raideur dans la section . Les détails de cette méthode sont décrits par Studer et Frey
[68], ce calcul pourrait s’avérer pertinent dans le cas ou la qualité de I'interface renfort-

matrice, qui dépend du procédé, serait améliorée a I’avenir.

Intéressons nous maintenant a la suite de I'essai et au moment fléchissant M. et & la
contrainte de traction maximale oy, appliqués a cette poutre renforcée. Celle-ci a d’abord
été chargée de maniére monotone sans atteindre la rupture. On constate sur la courbe
illustrée sur la Figure 3.11, qui représente I’évolution de ces deux derniéres valeurs par

rapport & la fleche, que la phase de chargement linéaire élastique s’arréte a environ oy, =
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FIGURE 3.11 — Evolution du moment M,,,, et de la contrainte de traction o en
fonction de la fleche de la poutre renforcée lors de ’essai.

5 MPa, ce qui est similaire & la contrainte de ruine des poutres non renforcées. Le moment

de fissuration correspondant vaut 0.75 kN.m.

Toujours sur la Figure 3.11 on observe aprés la phase linéaire un comportement ductile
multifissurant. On calcule un module de rigidité apparente de la poutre (c’est a dire
non rapporté aux évolutions réelles du matériau dans la section mais simplement & la
rigidité de poutre observée, a des fins comparatives) de 3.3 GPa a ce stade, a partir des
mesures de fléche entre 6.5 et 8mm. Cette valeur est nettement plus faible que le module
élastique : la poutre est devenue 3x moins rigide. En comparant avec les poutres non
renforcées, la résistance atteinte a la fin de cet essai partiel est 3.2x plus élevée, et on
gagne en ductilité avec une fleche finale d’environ 16 mm. L’effet du renforcement est
donc clairement visible. Suite a ce premier essai de chargement monotone, la poutre a

été déchargée.

<<
o
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FIGURE 3.12 — Fissures en sous-face de la poutre.



Comportement mécanique du béton anisotrope 156

Les fissures visibles en sous-face de la poutre a l'issue de ce premier test de chargement
sont illustrées sur la Figure 3.12. On voit bien que la multifissuration a lieu dans la région
tendue de la poutre. Cela est cohérent avec les observations réalisées sur de plus petites
éprouvettes vues précédemment. On note que la qualité de l'interface entre les boudins
de cette partie de la poutre, qui correspond & la premiére couche imprimée, n’est pas
parfaite et homogéne en tout point et cela a un effet visible sur ’aspect des fissures. En
effet sur la partie droite de la sous-face on observe des discontinuités de fissure entre
les couches, qui ont été imprimées cote a cdte. Au niveau d’une discontinuité, la fissure
s’est certainement propagée dans 'interface. Au contraire sur la partie gauche de la sous-
face de la poutre, les couches ont mieux « fusionné », U'interface est moins visible et les
fissures sont plutot continues. Cela est certainement di a un léger angle entre le plan
de référence programmé pour I'impression et le plan réel du support, les couches ont été

mieux pressées & droite qu’a gauche.

16
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FIGURE 3.13 — Courbe du moment M,,.. et de leffort tranchant V,,,, de la poutre
en fonction de la fleéche, lors du deuxiéme essai de cycles de chargement.

Aprés ce premier cycle de chargement qui a initié la multifissuration, la poutre a été dé-
chargée et des cycles de chargement supplémentaires ont ensuite été effectués. La courbe
obtenue est illustrée sur la Figure 3.13. Etant donné que la limite élastique (caractérisée
par le début de la multifissuration) est déja atteinte dans cette phase, nous n’illustrons
plus la contrainte normale de traction élastique maximale oy.. Dans un premier temps,
un ensemble de cycles sont réalisés en faisant varier le moment maximal M, entre 0.2
et 1.8 kN.m pour étudier le comportement de la poutre a I’état multifissuré, cet endom-
magement irréversible est confirmé car la phase linéaire initiale visible sur la Figure 3.11
n’est pas reproduite, et le module de raideur apparente de la poutre (5.3 GPa, mesuré
entre une fléche de 7.5 et 11 mm) est similaire a celui calculé lors de la phase post-

multifissuration lors de I’essai précédent. Durant ces cycles, il n’y a pas eu de nouvelles
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fissures. On observe alors une raideur quasi inchangée jusqu’a rupture, et des cycles assez

peu dissipatifs.

FIGURE 3.14 — Photographie et repérage en vue frontale des fissures de cisaillement
dues a l’effort tranchant sur la poutre.

La ruine apparait finalement lors d’un dernier cycle de chargement au moment ou le
moment maximal dans la poutre M,,,, atteint 2.4 kN.m et I’effort tranchant V,,,4, 6 kN.
La rupture illustrée sur la Figure 3.14 suggére que cette ruine n’est pas diie a la traction
induite par le moment fléchissant, mais au cisaillement dii a I’effort tranchant. En effet on
constate qu’au moment de la rupture, des fissures diagonales rayonnantes apparaissent au
niveau d’un des deux points de chargement : ce faciés de rupture est typique d’une ruine
a leffort tranchant. Nous allons commenter ces résultats par le calcul de la résistance de

la poutre a 'effort tranchant dans la prochaine Sous-Section.

3.4.4 Calcul de la résistance a ’effort tranchant

Etant donné le mode de ruine par cisaillement que 1’on constate, nous allons maintenant

calculer la résistance a l'effort tranchant de la poutre testée.

Observons de plus prés I'allure des fissures au niveau du point de chargement, illustrées
sur la Figure 3.15. Selon I'orientation des fissures par rapport a ’axe de la poutre, nous
pouvons déduire si elles sont diies & la traction longitudinale ou & la traction induite par le
cisaillement. Pour les premiéres, indiquées en rouge sur la Figure 3.15, leur orientation est
perpendiculaire, tandis que l'orientation des fissures de cisaillement varie selon la direc-
tion de contrainte de traction principale, qui est de 45 degrés en ’absence de contraintes
longitudinales (ce qui est le cas au niveau de I’axe neutre), et varie selon 'intensité des
contraintes longitudinales. Les fissures de cisaillement notées Al, A2 et A3 apparaissent

au niveau de la zone de transition entre la partie élargie et 'ame du T inversé, tandis
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FIGURE 3.15 — Photographie des fissures de cisaillement prés du point de chargement.

que la fissure Bl est une fissure de cisaillement qui émerge au niveau d’une fissure de
traction s’étant étendue dans I’ame du T. Il est notable que les fissures ont un aspect
crénelé et ont tendance & se propager a linterface entre les couches imprimées, ce qui
suggére une moindre résistance du matériau au cisaillement au niveau de ces interfaces,
ce qui est une caractéristique bien connue généralement causée par un phénoméne dit
de joint froid & 'impression. La poutre ayant été imprimée avec un dosage d’accélérant
trés élevé favorisant ce phénoméne, son impact macroscopique & 1’échelle de la fissura-
tion d’une poutre est ici clairement visible et nous allons voir qu’il a probablement été

dimensionnant pour la ruine en cisaillement de cette poutre.

Pour expliquer cette ruine, étudions d’abord de maniére simple I'intensité du cisaillement
dans la section, au niveau du point de chargement. La Figure 3.16 a illustre 1’état de la
poutre avant sa rupture en cisaillement, ainsi que les diagrammes de 'effort tranchant et
du moment fléchissant associés a son chargement en flexion 4 points. Un petit élément
de matériau AA est illustré dans la zone de la poutre non fissurée au droit d’un point
de chargement, et représente le point ot la contrainte critique qui ménera a la ruine par
cisaillement de la poutre sera atteinte. Comme on peut le voir sur les diagrammes, dans
cette zone leffort tranchant V' et le moment M sont maximaux. De plus, le fait qu’une
fissure de flexion se situe juste en dessous de ce point fait que ’axe neutre yo est décalé
vers le haut en raison de I'endommagement du matériau au niveau de la fissure, comme

on le voit également sur la vue en coupe de la section au droit du point de chargement
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FIGURE 3.16 — Schéma de la poutre et diagramme de Peffort tranchant et du moment
fléchissant.

illustrée sur la Figure 3.16 b. De plus la zone déja fissurée de la section ne peut pas
reprendre l'effort tranchant, les contraintes de cisaillement s’équilibrent donc dans la

partie intacte de hauteur c.

L’ordre de grandeur de la contrainte de cisaillement maximale 7 peut étre estimé avec la

formule suivante :

r=V/S (3.7)

Ou 7 est la contrainte de cisaillement, V' I'effort tranchant et S I'aire de la section intacte
de hauteur c. Cette valeur peut étre comparée a la résistance au cisaillement du mortier.
Il peut étre estimé a partir de la résistance & la traction o4, que nous avons pu caractériser
par les essais de flexion simple sur les poutres non renforcées, 6.5 MPa, en considérant

en premiére hypothése que le matériau obéit a un critére de Tresca :

g
TmaxTresca = % (38)

On calcule ainsi une résistance au cisaillement Tp,qz7resca de 3.75 MPa. Nous allons
maintenant comparer cette valeur limite a la contrainte de cisaillement maximale dans la
section (Eq. 3.7) lorsque le pic d’effort tranchant a été atteint lors de l'essai (V' = 6 kN).
V étant fixé, 'intensité des contraintes peut encore dépendre de la hauteur de section

non fissurée c.
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FIGURE 3.17 — Graphe du cisaillement maximal dans la section en fonction de la
hauteur de section intacte c.

La Figure 3.17 illustre donc cette contrainte en fonction de ¢. On voit que la courbe suit
une tendance carrée inverse : la contrainte augmente au carré lorsque 'aire de la section
S, directement proportionnelle a ¢, baisse. T atteint la limite 7,427 resca POUr une hauteur
c de 34 mm ce qui est une valeur similaire a la hauteur intacte au-dessus de la fissure B1
(pour laquelle ¢ = 30mm) vue sur la Figure 3.15. Ce premier calcul met donc bien en
évidence I'importance de I’endommagement préalable de la poutre par les fissures diies

A la flexion sur sa résistance au cisaillement.

Nous allons maintenant calculer de maniére plus précise cette résistance au cisaillement,
en I’étudiant du point de vue des contraintes principales. En effet nous avons jusque 14 né-
gligé 'effet des contraintes de compression longitudinales dans la section qui « confinent »
le matériau, limitant ’ouverture des fissures. Pour cela nous allons d’abord décrire la ré-
partition des contraintes de cisaillement 7 et des contraintes longitudinales de compres-
sion ¢ dues & la flexion dans la section fissurée, a partir desquelles nous allons calculer

I'intensité des contraintes principales de traction.

La Figure 3.18 illustre de plus prés une section fissurée de la poutre, ainsi que la répar-
tition des contraintes de cisaillement 7 et d’effort normal o. Seule la partie non fissurée
de la section, de hauteur ¢, au-dessus de la fissure et de ’axe neutre est comprimée. La
hauteur ¢ va dépendre de I’avancée de la fissure de traction et sera comprise entre 56 et
30 mm comme on l’a vu sur la Figure 3.15. Les contraintes de compression dans la zone
comprimée sont équilibrées par la tension des fibres situées a l'intrados de la poutre. Ces

fibres sont certainement décollées de l'interface au niveau de la fissure, étant donné sa
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FIGURE 3.18 — Schéma de la section fissurée au niveau du point de chargement et
répartition des contraintes 7 et o.

largeur, de I'ordre du millimétre. Les fibres étant donc désolidarisées de la section en
ce point, elles ne peuvent donc pas contribuer & reprendre 'effort tranchant V', et les
contraintes de cisaillement 7 se répartissent dans la partie non fissurée au-dessus de ’axe
neutre. La valeur moyenne de 7 en tout point d’abscisse y de cette région D peut étre

calculée a 'aide de la formule de Jouravsky :

)=+ [ /D i : (3.9)

La grandeur [/, D) ydA est le moment statique de la région D ou le cisaillement est
réparti, par rapport & I’axe passant par son centre géométrique, a ne pas confondre avec
l’axe neutre de la section entiére. D est rectangulaire, de hauteur ¢ et de largeur b. On

a donc :

. g (= =) % (3.10)

On calcule la contrainte de compression ¢ de maniére usuelle, 'origine de y étant cette

fois située au niveau de ’axe neutre réel de la section compléte endommagée :

oly) = = (3.11)

Les contraintes o et 7 étant maintenant connues en tout point de la section en fonction de
V et M, on peut définir le couple de contraintes o et 7 dans 1’élément dA. La résistance
au cisaillement 7 du mortier imprimé n’a pas été caractérisée directement, cependant
on le rappelle les essais de flexion des poutres non renforcées, ou la ruine était due a la
traction oy, & 'intrados de la poutre, nous ont donné une valeur moyenne de résistance a

la traction de 6.5 MPa que nous noterons f;. Nous allons alors étudier la sollicitation du
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matériau dans ’élément dA du point de vue des contraintes principales en construisant
un cercle de Mohr illustré sur la Figure 3.19, et comparer la valeur de la contrainte

principale de traction dans I’élément dA avec f.

A

(0.7)

v

F1cURE 3.19 — Calcul des contraintes principales dans I’élément dA & I'aide du cercle
de Mohr, figure reproduite d’aprés [69].

En effet, un élément dA situé dans la région de la poutre que nous étudions est sujet & une
contrainte de cisaillement 7 et & une compression axiale o dans la direction longitudinale.
Considérant cet état de contrainte, les contraintes principales peuvent étre déterminées.
On considére que la rupture est atteinte lorsque la contrainte de traction principale oy,
atteint une valeur limite f;, comme par exemple celle que nous avons pu calculer via les
essais sur les poutres non renforcées. La contrainte de traction principale oy, peut ainsi
étre écrite en fonction de la contrainte longitudinale ¢ et du cisaillement 7 & partir de

I’équation du rayon du cercle de Mohr :

ot = 1|72+ (%)2 -2 (3.12)
Reste a choisir une valeur de ¢, c’est a dire la hauteur de la zone comprimée, qui est
lice a la profondeur de la fissure de traction située en dessous. Pour la fissure Bl (Figure
3.15) on a par exemple 30mm, pour les fissures plus éloignées du point de chargement
Al, A2 et A3 on a 57mm. On calcule alors f(V,y) =7 (Eq. 3.10), f(M,y) = 0iongi (Eq.
3.11) et enfin f(7, 0iongi) = 0w (Eq. 3.12).

Les données obtenues en prenant ¢ = 57mm (Fissure A1, A2 ou A3) sont illustrées sur la
Figure 3.20. On lit sur les graphes 3.20 a, b la répartition des contraintes 7 et o dans la

zone comprimée, et sur 3.20 c la valeur de o.. On constate que oy, atteint un maximum
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FIGURE 3.20 — (a) Graphe de la répartition de la contrainte de cisaillement 7 dans la
zone comprimée de la poutre de hauteur ¢ = 57mm, (b) Répartition de la compression
longitudinale o, (c¢) Valeur de oy, dans la zone comprimeée.

de 0.8 MPa a la cote y de 20mm au-dessus de ’axe neutre et que cette valeur est trés
éloignée de la résistance a la traction f. estimée d’aprés les essais de flexion sans renfort
(6.5 MPa).

Le calcul est réitéré avec différentes valeurs de c et les résultats obtenus sont illustrés sur
la Figure 3.21. Si on prend cette fois ¢ = 30mm comme la fissure B1 (Figure 3.15) oy,
atteint un maximum de 3.8 MPa ce qui reste nettement inférieur a f..

mazx (o) évolue néanmoins exponentiellement lorsque ¢ baisse, et on atteint rapidement
mazx(oy) = fe pour ¢ = 21 mm. Par rapport au premier calcul V/S (Eq. 3.7), on obtient
donc ici une hauteur ¢ a rupture plus faible, ce qui est logique car nous prenons en
compte l'effet de la compression longitudinale dans la section sur sa résistance a l’effort

tranchant.

Ce résultat montre que la résistance a la traction que ’on peut calculer avec les tailles
de fissures observées lors de l’essai est inférieure a la résistance moyenne & la traction
ft estimée d’aprés les essais de flexion non renforcée. Cela suggére que les joints froids
jouent certainement ici un role, et limitent la résistance au cisaillement de la poutre. En
effet, les fissures de traction diies aux contraintes normales dans la poutre se propagent

dans la direction perpendiculaire & ces joints froids qui ont donc une importance moindre
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FIGURE 3.21 — Valeur de max(o,r) en fonction de la hauteur non fissurée ¢ de la
poutre. f. représente la résistance a la traction calculée d’aprés la rupture par moment
fléchissant des poutres non renforcées.

sur le processus de fissuration : 'effet des joints froids n’est pas visible dans ce type de
rupture. Au contraire, les fissures de cisaillement que 'on a observé sur la Figure 3.15
ont tendance a se propager au niveau de ces joints froids au niveau de la jointure du T,

ainsi qu’en haut de la poutre.

On notera que par souci de simplicité, nous avons supposé qu’au moment de la rupture, la
fibre neutre de la poutre se situe au droit des fissures de traction. Cela revient & considérer
que la partie tendue de la section est entiérement plastifiée. Il faut cependant souligner
que cela n’est pas forcément vrai, car dans le cas du béton anisotrope la fissuration
indique I'atteinte du seuil de plasticité, et donc la tension, mais le matériau peut étre
tendu sans avoir plastifié, et il est donc possible que la fibre neutre se situe au-dessus
des fissures. Nous allons donc vérifier que cette hypothése est raisonnable en calculant le

moment fléchissant dans la section.

3.4.5 Moment fléchissant dans la section

Dans cette Sous-Section nous allons définir plus précisément la répartition des contraintes
diies au moment fléchissant dans la section. Ces contraintes longitudinales, qui s’exercent
dans la direction des fibres, vont causer la multifissuration du composite dans la partie

tendue de la poutre comme on I'a vu lors de I’essai. Les essais réalisés précédemment sur
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les petites éprouvettes de traction nous ont permis de constater que ce phénoméne peut
étre modélisé par une loi de comportement plastique durcissant (Figure 3.2), qui bien str
n’est valable que dans la direction des fibres. On peut donc utiliser cette loi ici, car les

fibres et les contraintes diies au moment sont orientées dans la direction longitudinale.

o

FIGURE 3.22 — Diagramme des déformations et des contraintes dans la section avant
la plastification (état entiérement élastique).

La répartition des contraintes longitudinales dans notre poutre en T, avant la plastifica-
tion, est illustrée sur la Figure 3.22. Les sections sont considérées droites et les contraintes
de traction et de compression s’équilibrent autour de ’axe neutre yg qui délimite aussi

la partie renforcée de la partie non renforcée de la poutre.

3

C

FI1GURE 3.23 — Diagramme typique des déformations et des contraintes dans la section
aprés que le seuil de plasticité oy, ait été atteint dans la partie tendue.

Lorsque la partie tendue de la section commence & plastifier, les contraintes ne sont plus
proportionnelles a la déformation et au module de Young. Pour une méme déformation,
par rapport au matériau intact dans la zone comprimée, les contraintes seront moindres
dans le matériau plastifié. L’équilibre statique doit cependant étre respecté et on vérifie
ce critére en calculant la résultante des contraintes du c6té comprimé et tendu, et en

vérifiant si le résultat est nul :
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N.+N; =0 (3.13)

Ou N, désigne 'effort normal de compression :

NC:/O oc(2)dz (3.14)

On note Ny (en bleu sur la Figure 3.23), la somme des résultantes de traction Ny dans

la région non plastifié et Ny, dans la région plastifiée :

N; = Nie + Ny (3.15)

Ny Deffort normal de traction dans la région non plastifiée :
Yp
Nie = / oi(z)dz (3.16)
Yo
et Ny, Deffort normal de traction dans la région plastifiée :
h
Ny = / 0(2)dz (3.17)
Yp

L’allure du diagramme des contraintes est illustrée sur la Figure 3.23 et indique la maniére

dont on calculera N, N et Ny, :

1
N, = §b1 *YoO0c (318)

1
Nie = 552 “(Yp = yo)owp (3.19)

L’aire ou se répartit l'effort Ny, peut étre subdivisée en deux parties, l'une dtie & une
contribution parfaitement plastique notée (b) et illustrée en jaune sur la Figure 3.23, de
forme rectangulaire, et 'une diie au durcissement, notée (a) et illustrée en violet sur la

méme Figure, de forme triangulaire :

1
th = bQ . (h — yp)crtp + 552 : (h — yp)at (3.20)
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0 _O
C= U 100 MPa
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Partie non renforcée
sans traction ' 110.1 MPa

Partie renforcée

N

P

FIGURE 3.24 — Diagramme des déformations (a) et des contraintes (b) dans la section
plastifiée en tenant compte du déplacement de 0.

L’axe neutre plastique yq, doit se déplacer vers le haut de la section par rapport a
la position de yg pour garantir I’équilibre du moment dans la section. Pour trouver la
position de yo, lors de la ruine, on réalise un calcul itératif illustré sur la Figure 3.24. On
initialise le calcul & partir du diagramme des déformations, en mettant que la contrainte
maximale de déformation en compression et en traction sont atteintes en haut et en
bas de la poutre soit o = oy et 0. = 0. En tracant ces déformations & 1’échelle
sur le diagramme, on peut déduire graphiquement la position de la fibre neutre comme
Iintersection de l'axe de la section et de la diagonale reliant oy & 0. et qui représente
la répartition des contraintes. A partir de ce diagramme des déformations, on déduit le
diagramme des contraintes en fonction de la loi de comportement du matériau qui relie
€ a o (Tableau 3.1), et notamment en prenant en compte le passage en régime plastique
durcissant dés lors que la valeur seuil oy, est dépassée. Enfin on calcule les intégrales de

surface ol les contraintes s’appliquent, afin de vérifier I’équilibre de la section (Eq. 3.13).

o

C

zone tendue
non renforcée

j/ \_k’____'y()p
Yo -
NN 7777 ___|_: /

FIGURE 3.25 — Diagramme typique des déformations et des contraintes dans la section
aprés que le seuil de plasticité oy, ait été atteint dans la partie tendue.

On prend en compte les spécificités de la géométrie de section (T inversé donc a largeur

variable) et du matériau qui le compose. En effet comme illustré sur la Figure 3.25 la



Comportement mécanique du béton anisotrope 168

région non renforcée de la poutre (c’est-a-dire constituée du mortier sans fibres) peut
éventuellement étre tendue mais on considérera qu’elle ne peut pas reprendre d’efforts

de traction. Dans cette sous-partie de la section la résultante de traction est donc nulle.

Si I’équilibre n’est pas vérifié, le calcul est réitéré en réduisant la valeur de €, ce qui
revient a déplacer yg vers le bas de la poutre, jusqu’a ce que I’équilibre soit atteint. Si
ce calcul ne converge pas, ou que l'erreur (c’est a dire la valeur absolue du résultat de
I’Eq. 3.13) augmente en réduisant e, cela signifie que la capacité de ruine en flexion est

limitée par €; et donc que o, < g¢y.

Nous avons vérifié cette méthode sur un cas simplifié, une poutre rectangulaire parfaite-
ment plastique (donc « entiérement renforcée » ), en comparant le résultat obtenu a celui
obtenu avec la formule proposée par Courbon [70] qui permet de calculer le moment M,

dans une section rectangulaire partiellement plastifiée en traction :

2 (381
M, = Zbh? < 56+ : > Oip (3.21)

Ou b et h la largeur et la demi-hauteur de la poutre, et 8 le quotient de la contrainte de

compression maximale dans la section o, et du seuil plastique oy, :

g=-c (3.22)

Pour vérifier le résultat obtenu avec notre méthode, on récupére les valeurs de oy, et o,
issues du calcul pour les injecter dans I’Eq. 3.21, et on compare la valeur du moment
M, calculé « graphiquement » avec notre méthode (la valeur d’une des résultantes du
moment, N, ou N, multiplié par la distance entre les deux résultantes) et celui de la
formule. On constate alors que le moment calculé avec la formule et avec la méthode

sont identiques.

Présentons maintenant quelques résultats que 'on peut obtenir avec cette méthode. On
peut d’abord imaginer un cas (hypothétique) de ruine en compression. Comme on le
voit sur le diagramme des déformations, on considére alors que la déformation maximale
du béton en compression €., est atteinte dans la partie comprimée. La position de la
fibre neutre yg est alors ajustée pour équilibrer les contraintes dans la partie tendue et
comprimée qui sont déduites du diagramme. La partie renforcée et tendue a un compor-
tement plastique-durcissant tel que décrit dans le Tableau 3.1 avec un module de rigidité
plastique de 0.7 GPa déduit des valeurs du tableau. on fait I'hypothése que 1’évolution
de la contrainte est linéaire avec la déformation. On calcule ainsi un moment de ruine

en flexion de 4.5 kN.m. Le moment maximal que nous avions mesuré lors de la ruine au
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cisaillement, 2.4 kN.m (Figure 3.13), est bien plus faible : on voit bien que la résistance

au cisaillement est un facteur limitant.

Intéressons-nous maintenant au moment fléchissant dans la section lors de la ruine au
cisaillement observée. Nous pourrons ainsi estimer la position théorique de la fibre neutre

plastique et la comparer & la hauteur des fissures.

Pour ce faire on reprend le calcul précédent en réduisant itérativement non seulement la
déformation de traction maximale ¢; mais aussi la déformation maximale de compression
€c, en vérifiant ’équilibre et la valeur du moment dans la section dont on cherche a ce

qu’elle soit égale a la valeur expérimentale de 2.4 kN.m.

¢ (mm) | oo (MPa) | oy (MPa) | T3 (%) | T. (%)
42 354 7.65 38.2 35.4

TABLE 3.3 — Valeurs déduites du calcul du moment fléchissant dans la section plastifiée,
pour un moment de ruine M = 2.4 kN.m (valeur lors de la ruine expérimentale en
cisaillement).

Le résultat du calcul est résumé dans le Tableau 3.3. On constate tout d’abord que
la distance entre 'axe neutre yg, et le haut de la poutre, notée ¢, est plus élevée
que la hauteur de fissure ¢ vue expérimentalement. L’hypothése que nous avons prise
dans la Sous-Section précédente, stipulant que ’axe neutre se situe au droit des fissures,
est renforcée par ce résultat qui suggére que yg, ne peut pas se situer au dessus. La
zone intacte au-dessus des fissures est donc certainement entiérement comprimée. Pour
aller plus loin, des mesures d’imagerie pourraient compléter utilement ces calculs afin de

vérifier expérimentalement I’hypothése.

Les valeurs de o, et oy nous permettent d’apprécier le taux d’utilisation T, et T; du
matériau, c’est & dire le rapport entre la valeur de contrainte calculée et les valeurs
limites (respectivement 100 et 20 MPa) données par la loi de comportement. Plus cette
valeur est proche de la limite, plus le matériau est utilisé de maniére efficace, du point
de vue de la flexion. Ces valeurs d’utilisation relativement faibles, de 1'ordre de 30%
sont évidemment diies & la ruine en cisaillement qui est donc un point d’amélioration
notable pour utiliser au mieux la matiére, par exemple en modifiant le design de la
poutre pour que celle ci résiste mieux au cisaillement, ou en utilisant un matériau moins
performant (on note ici que 'utilisation d’un mortier imprimable résistant & 50 MPa, ce

qui correspond a la résistance d’un béton ordinaire de classe C50, aurait suffi).

3.4.6 Conclusion

Dans cette Section nous avons présenté des essais de flexion réalisés sur des éléments de

grande dimension, une plaque et une poutre de 1.20m. La plaque est renforcée avec 3%
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de fibres de verre dans la direction longitudinale, et nous proposons un premier design de
poutre inspiré du béton armé, ou les renforts continus, cette fois en fibre de carbone sont
placés dans la partie tendue de la poutre et orientés dans la direction longitudinale, de
maniére similaire & des armatures de traction traditionnelles. Le composite ainsi obtenu
dans la région tendu a un taux de renfort de 2.5%.

Les essais montrent que la plaque et la poutre ont un comportement durcissant. Les pho-
tographies de la sous-face des piéces testées, réalisées a posteriori, permettent de consta-
ter la multifissuration qui explique ce durcissement. Le comportement de ces structures
imprimées est donc similaire & celui des petites éprouvettes monocouche et multicouche
(Section 3.2). Pour aller plus loin, il aurait été intéressant de suivre par imagerie ’évolu-
tion de la fissuration des poutres au cours des essais pour pouvoir comparer plus en détail
le processus de fissuration entre les grandes piéces imprimées et les petites éprouvettes :
Cela aurait permis d’analyser I'influence du changement d’échelle sur ’espacement des fis-
sures, leur morphologie et leur éventuelle propagation le long des joints entre les couches,
qui sont la principale hétérogénéité induite par le processus d’impression 3D. Cela aurait

permis également d’estimer la qualité de I'ancrage fibre matrice.

3.5 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté le comportement mécanique & 1’état durci du béton
anisotrope. Il a été étudié a I’échelle du boudin « monocouche », d’éléments multicouches,

et enfin & I’échelle structurelle d’'une poutre de 1m20 de portée.

Aux échelles monocouche et multicouche, nous avons d’abord réalisé des essais méca-
niques (en traction et en flexion) sur un matériau modéle, puis sur le matériau réel
imprimé. Le matériau modéle que nous avons mis au point est simple & réaliser en labo-
ratoire, et facilite ’étude des différents parameétres (nombre de fils, type de matrice...) qui
jouent sur les propriétés mécaniques du matériau. Ces expériences ont permis d’identifier
les critéres pour obtenir un matériau durcissant par multifissuration : 'imprégnation et
la qualité d’interface, le taux de renfort, la résistance de la matrice. Cela est similaire &

ce que 'on observe dans les composites & matrice cimentaire existants.

A T’échelle structurelle, les essais de flexion 4 points d’une plaque et d’une poutre im-
primées d’une portée de 1m20, dont la composition (taux de renfort, matrice...) ont été
choisies de maniére appropriée, ont montré que le comportement durcissant pouvait étre
conservé a cette échelle, toujours grace a la multifissuration du matériau que I’on observe
dans la partie tendue de ces structures. Le développement et la réalisation d’éléments
de structure renforcés par pultrusion interne est donc prometteur et plusieurs aspects

restent & approfondir.
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Premiérement lors de I’essai de la poutre, la rupture en cisaillement a montré les limites
du design que nous avons proposé. En effet celle ci n’était renforcée que dans son intrados
et dans la direction longitudinale, ce qui ne permet pas de résister efficacement a 'effort

tranchant et limite donc 'efficacité mécanique de la poutre.

| Renfort
de cisaillement

FIGURE 3.26 — Schéma de la section de poutre avec une épaisseur de renforcement ad-
ditionnelle dans la direction transverse pour améliorer le comportement au cisaillement.

Pour améliorer la résistance finale, une couche de béton anisotrope supplémentaire pour-
rait étre imprimée le long de la poutre en suivant le contour de la section. On s’inspire ici
des cages d’armatures transversales utilisées en béton armé (Figure 3.26). Cette stratégie
reste néanmoins difficile & appliquer, en raison du besoin d’orienter la buse perpendicu-

lairement a la surface.

FIGURE 3.27 — Schéma de la fabrication (a) et de la sollicitation (b) d’une poutre
treillis imprimée renforcée avec des fibres continues.

On pourrait sinon opter pour un design différent : une poutre treillis [71] pourrait par
exemple constituer une alternative intéressante, dont la fabrication et le sens de mise
en oeuvre sont illustrés sur la Figure 3.27. Un travail futur pourrait étre de tester la
réalisation d’une telle poutre et de comparer son efficacité avec celle proposée dans ce

chapitre.

Deuxiémement, I'intégration du béton anisotrope dans un cadre réglementaire constituera

une étape majeure si I’on souhaite développer son utilisation. Pour mettre au point une
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méthode de dimensionnement de ces structures, le béton armé et la norme Eurocode 2
donnent un premier cadre de comparaison, dans lesquels sont définis les états-limites qui
sont & vérifier dans la conception d’une poutre. La vérification de ’Etat Limite de Service
(ELS) repose notamment sur le calcul des ouvertures de fissures, et le calcul de la fleche
de la poutre. A ce titre la réalisation d’essais comparatifs entre des poutres en béton
armé et béton anisotrope serait intéressante, pour vérifier par exemple si les critéres
dimensionnants (taille des fissures et raideur de la poutre post-fissuration) peuvent étre

satisfaisants par rapport au béton armé tout en permettant une économie de matériau.

Cela dépendra bien stir au final de la formuation du composite béton anisotrope, qui
pourrait étre retravaillée pour répondre & un besoin d’augmenter la limite élastique et/ou
la raideur post-fissuration. Il est notable que ce dernier paramétre sera certainement
lié a la dynamique de fissuration [72] (taille, espacement des fissures) et qu'’il faudra
aussi étudier plus en détail pour quantifier 'ouverture des fissures, qui peut affecter la
durabilité si ’eau s’infiltre autour des renforts. Pour des fibres métalliques, le risque de

corrosion est ainsi bien identifié.

Enfin la vérification de I’Etat Limite Ultime (ELU), basée sur un critére de ruine, se
calculera différemment avec le béton anisotrope. En effet la ductilité du béton armé est
purement structurale, et ne dépend pas d’interactions & 1’échelle du matériau : lorsque
le béton céde, ce sont seulement les aciers qui reprennent les efforts et il n’y a pas dur-
cissement, 8 moins d’utiliser des aciers durcissants trés spécifiques. Dans I’Eurocode, on
considére donc que le béton fissuré ne transmet pas d’efforts, ce qui n’est justement pas
le cas avec le béton anisotrope. Notre matériau nécessite d’adopter une approche dite en
section plastifiée, qui existe déja dans la norme nationale NF P18-710 de dimensionne-
ment des structures en Bétons Fibrés Ultra-Hautes Performances (BFUHP) renforcées
par fibres courtes. La loi de comportement dite T3, qui correspond & un béton de fibres
durcissant en traction, est ce qui se rapproche le plus du béton anisotrope. Pour définir
une norme adéquate, il reste enfin & prendre en compte ’anisotropie du renfort, mais
aussi les effets du procédé d’impression comme l'anisotropie de la matrice cimentaire
[73], les joints froids dont nous avons pu voir I'impact sur la résistance au cisaillement,

et qui doit étre maitrisé a l'aide d’un controle qualité en production.



Chapitre 4

Mesure du taux de structuration
d’un boudin imprimé au trés jeune

age

4.1 Introduction

Le contréle de la rhéologie du mortier est d’une importance capitale dans la conception
des systémes et des structures en impression 3D béton par extrusion. Du point de vue
des matériaux, les principales exigences pour une mise en ceuvre réussie du procédé sont
détaillées dans [74], [75] et briévement rappelées ici. Le matériau est exposé a plusieurs
états de contrainte successifs qui correspondent & des étapes-clés de sa mise en oeuvre :
— Il est pompé du réservoir jusqu’a la téte d’impression, et doit respecter un critére
de pompabilité.
— Il est mis en forme en un boudin continu et d’aspect homogeéne, si il vérifie des
caractéristiques d’extrudabilité,
— Il doit supporter un chargement 7 dii au poids des couches successives et conserver
sa forme, pour garantir la constructibilité.
Le respect de ces différents critéres, et en particulier la capacité de transiter d’'un état
pompable, extrudable puis de posséder la résistance nécessaire a la constructibilité, est
lié & la capacité du matériau de passer d’'un comportement solide & fluide selon 1'état
de contrainte : c’est un fluide & seuil. De plus, lorsque le matériau est au repos la va-
leur critique qui limite la transition solide-liquide évolue dans le temps, et ce grace a
la formation et au renforcement progressif d’une structure interparticulaire résistante a

Pintérieur du matériau.
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L’évolution de cette structure, appelée structuration, est principalement dtie & des réac-
tions d’hydratation entre le ciment et ’eau. L’évolution de ces réactions dépend de nom-
breux facteurs intrinséques a la formulation (type de ciment utilisé, présence d’autres
espéces pouzzolaniques réactives telles que la fumée de silice, concentration en solide
du mortier et compacité du squelette granulaire [76]). L’ajout d’additifs (retardants,
accélérants) permet de modifier le cours de ces réactions, et des facteurs extrinséques

(température, humidité, process) peuvent également les affecter.

En régle générale, ’évolution du mortier ou de toute pate cimentaire traditionnelle peut
étre séparée en deux temps : le temps ouvert qui correspond généralement pour un
mortier imprimable & la premiére heure aprés sa gachée, que nous appellerons le trés jeune
age, puis le temps de prise caractérisé par une accélération exponentielle des réactions
d’hydratation et donc de la structuration. Dans le cadre de 'impression 3D, la cinétique
de cette évolution mais aussi 1’état initial de la structure interne différent selon le type

de technologie, que 'on peut classer selon deux catégories dites mono ou bi-composant.

Seuil de cisaillement T, ‘

A I

¢ =
(a) T correct 5
cr o
\l ,'./\\@
/| . V\&”
b) T _ trop faible /
( ) “ p Tcr< T
---- Temps
Pompage | Extrusion Construction

FIGURE 4.1 — Evolution du seuil de cisaillement 7., d’un matériau imprimé mono-

composant par rapport au chargement 7. Lorsque 7. est suffisant (a) la limite de

constructibilité n’est pas dépassée et la structure est imprimable. Si 7., est trop faible
(b) le matériau s’écoulera lors de la construction, causant la ruine de la structure.

Pour les technologies monocomposant, la structuration au cours de I'impression (Figure
4.1) suit le méme schéma qu’une pate cimentaire traditionnelle : la structuration est
négligeable au trés jeune age puis accélére a la fin de la période dormante. Elle est prin-

cipalement liée a I’hydratation autogéne du ciment, on n’utilise pas d’additifs accélérants.

En raison de cette lente évolution au trés jeune adge (de 'ordre de quelques Pa/s), La

limite de résistance ou seuil de cisaillement 7. que I’on pourra observer juste avant la fin
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de la période dormante sera trés similaire (& 5-20% pres) a celle de I’état initial lors de la
gachée. La résistance doit toutefois rester suffisante & tout moment pour pour garantir
la constructibilité, c’est & dire que 7, doit rester a tout instant supérieur au chargement
appliqué 7 : cette condition définit la limite de constructibilité illustrée sur la Figure 4.1.
Par conséquent, il est nécessaire que le mortier présente un seuil de cisaillement important
dés 'extrusion, en général de l'ordre de plusieurs dizaines de KPa. Cette consistance
initiale élevée sert de réserve de résistance avant l'accélération de la structuration a la
fin de la période dormante.

Seuil de cisaillement T, cr
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FIGURE 4.2 — Evolution du seuil de cisaillement 7., d’un matériau imprimé bicompo-
sant

Pour la technologie bi-composant [77] [78], la structuration suit un schéma bien spécifique
illustré sur la Figure 4.2. On part d’un mortier faiblement structuré (trés fluide) dont la
structuration est accélérée au trés jeune age par I'ajout d’'un additif via un dispositif de
dosage et de mélange situé dans la téte juste avant l'extrusion [27]. D’un point de vue
physicochimique, 'ajout d’additif déclenche la formation rapide d’aiguilles d’ettringite
dans le mortier, renforgant sa microstructure interne. Cette structuration est ici prépon-
dérante et représentera généralement prés de 98% de la résistance 7., juste avant la fin
de la période dormante diie aux phénoménes classiques d’hydratation. Cela permet de
dimensionner non pas la consistance initiale du mortier en fonction des autres critéres
(pompabilité, extrudabilité), vitesse de chargement V; et fin de la période dormante, mais
d’agir directement sur le taux de structuration au trés jeune age en fonction du dosage
de l'additif pour rester au dessus de la limite de constructibilité. Ce phénoméne apparait
quasi linéaire comme on le voit sur la Figure 4.2 et on nomme Ay, la pente de la droite
d’évolution du seuil de cisaillement, d’aprés la relation définie par Roussel dans [66]. La

pente est supposée constante pour un dosage d’additif :
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Tcr(t) =7+t Athiaj (41)

Notons que cette évolution n’est pas forcément linéaire, elle peut étre non linéaire selon
le matériau, la plage de temps étudiée [79] et le type d’additif. Par souci de simplicité et
étant donné que nous étudions le trés jeune age (les premicéres dizaines de minutes) nous
supposerons la linéarité, mais les méthodes que nous développerons pourront s’adapter

a d’autres types d’évolution.

Cette technologie a plusieurs avantages par rapport au monocomposant. On peut réali-
ser rapidement des structures élancées qui ont une vitesse de chargement V; élevée en
réglant un A, adapté. Cette fonctionnalité de réglage de la structuration A;p;, peut
aussi étre importante dans le contexte du fibrage des pates imprimées. L’imprégnation
des fibres sera mieux assurée par un matériau fluide, mais 1a encore une rapide structu-
ration est nécessaire pour la cohésion et la dépose du composite ainsi réalisé. Le procédé
de renforcement par fibrage continu Flow-Based Pultrusion [36](80], que nous décrivons
dans le Chapitre 2, n’utilise que le flux de mortier pour dérouler les bobines de fibres.
Cela impose une évolution rapide du seuil d’écoulement pour étre en mesure d’exercer
suffisamment d’efforts de tirage sur les fibres (voir [81] pour plus de détails). Enfin la
fluidité a l'extrusion permet une mise en oeuvre par pressage, offrant une plus grande

précision géométrique.

Il reste que le controle de ce A;p;r par ajout d’additifs accélérants en ligne est sujet
a difficultés. En effet contrairement a d’autres types d’adjuvants rhéo-modifiants tels
que les épaississants, ce genre d’additif agit sur la chimie d’hydratation du mortier, qui
dépend de sa formulation (sa teneur en ciment et les sources minéralogiques utilisées
pour produire ce dernier [82], les additifs minéraux utilisés dans le mix cimentaire, le
dosage d’autres additifs rhéo-modifiants tels que des superplastifiants). On peut estimer
un ordre de grandeur mais 'effet du dosage d’additif sur le taux de structuration Agp;,
n’est donc pas connu & priori, il peut varier d’'un matériau a ’autre et est sensible & tous

les facteurs externes que nous avons évoqué concernant le phénomeéne de structuration.

Il est donc clair que le controle du taux de structuration au trés jeune age Agpi, est
d’un intérét critique pour la maitrise du procédé bi-composant et pour garantir sa re-
productibilité. La mise au point de méthodes de caractérisation in situ systématiques et
représentatives du matériau imprimé permettrait de répondre & ce besoin. Plusieurs mé-
thodes de mesure de la structuration ont été proposées pour les mortiers d’impression en

général, notamment en bicomposant [77], mais la question se pose de savoir si elles sont
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applicables sous la forme d’essais de controle systématiques au trés jeune age représenta-

tifs du vrai process étant donné les nombreux facteurs pouvant jouer sur la structuration.

Ainsi on 'aura compris cette détermination du seuil de cisaillement et de son évolution
diie & l'accélération par ajout d’additifs, est au coeur de ce chapitre. Nous y présen-
tons quelques expériences préliminaires afin d’identifier les fenétres de mesure puis nous
définissons une méthodologie qui permet de proposer un protocole expérimental in situ

adapté a la mesure du taux de structuration au trés jeune dge d’un matériau accéléré.

Dans une premiére partie, nous décrirons plus en détail les causes de la structuration du
mortier et leur lien au procédé d’impression. Dans une seconde partie, nous rappellerons
les principaux essais qui permettent d’identifier la structuration des pates cimentaires en
général, leurs avantages et leurs limites vis-a-vis de notre problématique (mesure in situ
systématique d’un matériau accéléré) et en introduisant notamment la distinction entre

les essais de type continu ou sériel.

Dans une troisiéme partie, nous proposerons une méthode qui permet d’élaborer des
protocoles de mesure sérielle pour les matériaux accélérés, et ce pour différents types
d’essais. Cette méthode permet notamment de définir une fenétre de mesure adaptée
au type d’essai utilisé et aux propriétés matériau (seuil initial et taux de structuration)

attendues. Elle sera illustrée par un essai sériel au cone d’Abrams sur paillasse.

En se basant sur cette méme méthode, nous détaillerons dans une quatriéme partie
le déroulement d’un essai sériel au scissométre, cette fois en conditions in situ, afin
d’identifier les différences de méthode qu’implique ce type de mesure. Toujours avec le
scissométre, nous comparerons des résultats in situ et sur paillasse qui permettront de

mieux capter les spécificités du procédé.

Dans une cinquiéme partie, nous généraliserons notre analyse a différents types d’essais
sériels, ce qui nous permettra de comparer un plus large ensemble de moyens de mesure du
taux de structuration. On verra quels essais peuvent se recouper et étre comparables, ce

qui nous permettra enfin dans une derniére partie de présenter des résultats comparatifs.

Cela nous aménera & décrire dans une sixiéme partie ’essai dont la comparaison semble

la plus commode, qui est la mesure continue par pénétrométrie lente.

Ces considérations nous améneront finalement & tester dans une derniére partie un proto-

cole de mesure couplé scissométrie/pénétrométrie, ou des mesures rapides de scissométrie
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in situ réalisées directement sur les boudins imprimés permettent de recaler rapidement
des essais de pénétrométrie lente a large plage temporelle, ce qui préfigure un test en

ligne permettant la qualification systématique d’une impression.

4.2 Retour sur les principaux phénoménes rhéologiques et

étapes-clefs du procédé d’impression 3D bicomposant

4.2.1 Introduction

Dans cette partie nous rappelons les phénomeénes rhéologiques clefs de 'impression 3D
béton (comportement de fluide & seuil, structuration) et détaillons les étapes du process.
En effet le procédé d’impression 3D par extrusion bi-composant sollicite le matériau a
des degrés et des cadences spécifiques, par rapport auxquels la consistance du matériau
(solide ou liquide) doit rester compatible. L’impression s’effectue en trois phases succes-
sives : pompage, extrusion et construction couche par couche. Durant les deux premiéres
phases le matériau est a I’état liquide mais aprés I’extrusion, la contrainte maximale déli-
mitant la liquéfaction du matériau doit étre suffisament élevée pour que celui-ci supporte
le poids des couches successives (critére de constructibilité). C’est un comportement du
matériau dit de fluide & seuil qui lui permet de remplir ce cahier des charges. En effet, il
peut passer de 'un & 'autre état lorsque la contrainte de cisaillement qui lui est appli-
quée dépasse une valeur limite appelée seuil de cisaillement statique 7... De plus, lorsque
le matériau est au repos, cette valeur évolue dans le temps en raison de phénoménes
physico-chimiques (floculation et hydratation). Cette évolution, appelée taux de structu-
ration (structural build-up) est accélérée artificiellement par ajout d’additifs juste avant
I'extrusion (procédé bicomposant). Dans le cadre de cette étude nous nous concentrerons
sur le suivi de I’évolution de 7. au trés jeune age pour qualifier la constructibilité du
matériau. Le taux de structuration A, sera donc exprimé en Pa/s. Nous rappelons
briévement les origines du comportement de fluide & seuil des mortiers imprimables, de

la structuration ainsi que les étapes-clés du procédé d’impression 3D bicomposant.

4.2.2 Origines du comportement de fluide a seuil

Les mortiers d’impression 3D béton sont des suspensions granulaires polydisperses, c’est
a dire qu’elles sont composées de grains de différentes tailles noyés dans une phase liquide
aqueuse. Parmi ces grains et par ordre croissant de taille, on pourra compter des particules

fines telles que de la fumée de silice (100 nm), du ciment (généralement entre 1 et 100 pm),
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des fillers (10-100 um), du sable (1 mm) et éventuellement des granulats centimétriques

et des fibres.

Intéressons-nous d’abord au ciment. Les grains de ciment, en raison de leur petite taille
(< 100 pm), sont sujet a des forces attractives colloidales qui, lorsque le fluide est au
repos et qu’ils sont présents en densité suffisante ¢., provoque leur assemblage en une
structure interparticulaire capable de maintenir la suspension dans un état solide. C’est
la raison pour laquelle les pates cimentaires peuvent avoir un comportement de fluide a
seuil : application d’un cisaillement suffisant causera la ruine de cette microstructure et

marquera le passage d’un état solide a liquide.

En plus du ciment présent en densité suffisante, la présence de particules solides addi-
tionnelles dans le mortier, méme non colloidales (sable, petits granulats...) amplifient la
résistance au cisaillement. Et au contraire, les adjuvants superplastifiants (aussi appelés
défloculants) qui sont ajoutés au mortier pour faciliter le pompage ont leffet inverse, ils
générent des interactions microphysiques qui entrent en compétition avec les interactions

colloidales entre grains de ciment.

N

Structuration >
l//
Comportement Fluide newtonien Fluide & seuil Quasi-solide
mecanique
Mode de ruine Plastique Fragile
Critere de plasticite Liquide (pas de critére)  Von Mises Mohr-Coulomb
(ou de rupture)
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FIGURE 4.3 — Régimes de concentration en fonction de la structuration et propriétés
associées. Le régime de concentration illustré ici n’illustre pas les forces interparticu-
laires.

Le comportement de fluide a seuil est donc caractéristique et résulte d’interactions mi-
crophysiques entre les différents composants du mortier. Mais lorsque la fraction solide
est suffisamment élevée, on passe d’un comportement de fluide & seuil & quasi-solide fis-
surant, c’est & dire que la perte de consistance ne peut plus étre identifiée comme un
écoulement plastique (ou transition solide-liquide) mais plutot comme une rupture fis-
surante fragile (Figure 4.3). Ces deux cas asymptotiques sont associés a des critéres de

plasticité bien différents, respectivement de type Von Mises ou Mohr-Coulomb. Dans le
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premier cas, l'identification d’un seuil d’écoulement sera suffisant pour simuler n’importe
quel chargement. Dans le second cas, le seuil de rupture devient aussi dépendant & la

pression appliquée et il faudra deux paramétres pour le caractériser : une valeur seuil

appelée cohésion, ainsi qu’'un coefficient appelé angle de friction interne.

Navette lestée 3

e

FIGURE 4.4 — Photographies de l’essai de cisaillement direct de boudin. Gauche :
Dimensions générales, droite : Principe du dispositif.

Nous mettons en évidence ces différents phénomeénes & 1’échelle d’'un boudin de mortier
imprimable dans I'expérience illustrée sur la Figure 4.4. Celui-ci est placé entre un plateau
et une navette reliée par un cable a un banc d’essai instrumenté en force, soumettant le
boudin & un cisaillement simple. Les déformations de la face externe du boudin sont sui-
vies par corrélation d’image. Si il est difficile d’en rendre compte sur une image statique
(Figure 4.5a), la vidéo dont I'image est extraite met bien en évidence pour un niveau de
chargement précis, la formation d’une zone d’écoulement (en rose sur l'image). Sur la vue

de droite 4.5b, on peut observer la ruine fragile par fissuration & 45° d’un mortier plus agé.

t = 38 min, ¢ = 2% t = 53 min, ¢ = 2%
N

(a) Ecoulement plastique (b) Ruine fragile fissurante

F1GURE 4.5 — Détail du profil de boudins de mortier imprimable testés en cisaillement
pur, présentant un régime fluide plastique (a) ou solide fragile (b) selon I’Age et témoi-
gnant d’une évolution interne du milieu, notamment dtie a la structuration.
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L’existence de I'un de 'autre régime dépend donc de la formulation initiale, de la qualité
du mélange et aussi de 1’état de structuration du mortier. Les mortiers d’impression 3D
bicomposant sont formulés pour étre plastiques au trés jeune age afin de rendre possible
une mise en forme par pressage et favoriser I’adhérence entre couches, puis se densifient

et évoluent vers un état solide grace a la structuration.
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(a) Courbe de cisaillement
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(¢) Champ au point 2 (d) Champ au point 3

FIGURE 4.6 — Courbe de cisaillement (a) et cartes des champs de cisaillement (b-d) d’un
boudin de mortier imprimable au trés jeune age (43 min) lors d’un essai de cisaillement
simple.

Une série d’expériences a été réalisée sur des échantillons a différents ages. La Figure
4.6 illustre un résultat typique obtenu durant le temps ouvert (< 45 min). La carte
du champ de cisaillement mesuré & 'instant du pic de contrainte montre qu’aprés une
phase de chargement élastique (point 1 de la Figure 4.6a, Figure 4.6b), les déformations
se localisent & mi-hauteur dans la direction transverse (point 2 et 3 de la Figure 4.6a,
Figure 4.6¢ et d). Ce comportement est typique d’un fluide & seuil (Insert Figure 4.6 a,
tiré de [83]). Lorsque ’age de I’éprouvette augmente, la taille de la région de localisation
se réduit et le matériau passe d’'un comportement plastique a fragile fissurant (Figure
4.5).

4.2.3 Origines de la structuration

La structuration des mortiers d’impression 3D est principalement dtie a celle du ciment,
qui est son composant réactif principal. On peut en distinguer deux origines physiques

différentes illustrées sur la Figure 4.7 :
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Seuil
de cisaillement

Trés jeune age

Temps
N
t | -
/ refloc 100 - 1005  Fin du temps ouvert
Ajoutdadditf €——— <€ >

Dépobt du boudin Construction

FIGURE 4.7 — Evolution du seuil de cisaillement 7., avec le temps a 1’échelle du mortier
bicomposant imprimé en relation avec les phénomeénes microscopiques respectifs : (a)
Systéme initialement défloculé par le cisaillement lors du dépot et formation d’aiguilles
d’ettringites autour des grains de ciment, (b) Systéme floculé par les forces de Van Der
Waals, renforcé par quelques ponts CSH et densifié par le développement d’aiguilles
d’ettringite, (c¢) Fin de la période dormante et accélération de la formation des CSH
(d) Augmentation significative et irréversible du nombre d’hydrates résultant en une
structure interne renforcée et densifiée. Figure reproduite et modifice d’apres [74] et
[80].

— La premiére origine est la floculation du systéme particulaire représenté par les
grains de ciment solides en suspension dans l'eau. Etant initialement dispersées
sous leffet du cisaillement (a) (malaxage, pressage des couches), la mise au re-
pos du systéme fait que ces petites particules se rapprochent les unes des autres
sous l'effet des forces attractives de Van der Waals (b). Cette (re)floculation se
produit sur un temps de repos t,.fj, de I'ordre de quelques secondes [66] : une
microstructure de grains rapprochés se forme et donne au matériau son seuil ini-
tial. Afin qu’il soit suffisament bas pour garantir le pompage et de ’extrusion, la
formulation de notre mortier imprimable comprend un additif superplastifiant de
type polycarboxylate (PCE) qui modifie les interactions colloidales. Les polymeéres
PCE en solution s’adsorbent & la surface des grains de ciment, et la partie de la
chaine du polymére restant en suspension empéche un contact rapproché entre les
grains par un effet d’encombrement stérique, réduisant ainsi les forces attractives

a l'origine de la floculation du systéme [84].



Mesure du taux de structuration d’un boudin imprimé au trés jeune dge 183

— La seconde origine est la formation d’hydrates, en particulier de type CSH aux
points de contact entre les grains de ciment précédemment rapprochés par la flocu-
lation. Ils créent des liaisons mécaniques entre grains qui rigidifie la microstructure
(c) (d). Cette réaction est trés progressive durant le trés jeune age et s’accélére a

la fin de la période dormante.

4 )

FIGURE 4.8 — Micrographie au microscope électronique des grains d’une pate de ciment
non accélérée (a) et accélérée (b) a 'aide d’un additif non alcalin, a Page de 15 min.
Figure reproduite d’aprés [85].

L’ajout d’additifs accélérants agissant sur ’hydratation modifie ces phénoménes en inter-
venant sur la seconde origine, la formation des hydrates. Plusieurs formulations chimiques
existent mais ’on s’intéressera ici aux additifs accélérants non alcalins, tels que les solu-
tions de sulphate d’aluminium Lafarge Floguat ASL ou Sika 40AF utilisés en impression
3D bicomposant. L’effet principal de ces produits est la formation rapide et massive de
cristaux d’ettringite autour des grains de ciment [86] [82]. Ceci est illustré sur la Figure
4.8 ou 'on observe par imagerie électronique 1’état de surface des grains d’une pate de
ciment non accélérée et accélérée avec ce type de produit, a un age de 15 minutes [85].
Par la suite ces cristaux grandissent et remplissent progressivement les pores entre les
grains de ciment, rendant le milieu de plus en plus dense. La vitesse de réaction permet
néanmoins de conserver une certaine plasticité au trés jeune age qui rend possible la mise

en forme par pressage et I’adhésion entre couches.

4.2.4 Retour sur les étapes-clés de I'impression 3D bicomposant

Dans cette Sous-Section nous détaillons ces étapes que nous avons déja mentionné dans

I'introduction.
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4.2.4.1 Etape 1 : pompage et seuil initial

Une des particularités du procédé bicomposant est que le seuil de cisaillement initial du
béton est généralement faible, de I'ordre de 100 Pa. Cela fait que la pompabilité pose
rarement probléme tant que le matériau n’évolue pas. La formulation peut étre modifiée
pour adapter la consistance au dosage d’additif attendu, et vérifiée avant pompage a
I’aide d’un essai de convenance, tel que le test d’étalement au cone d’Abrams que nous
détaillerons plus tard (Sous-Section 4.4.1). On vérifie ainsi que le seuil mesuré se situe
dans une gamme exploitable pour le dispositif d’impression : en effet, généralement plus
le seuil est élevé, plus le mortier est difficile & pomper. Cette propriété de pompabilité
dépend également de la viscosité du mortier, c’est & dire sa résistance a ’écoulement :
un mortier trop visqueux se pompe mal. Cette propriété est appréciée qualitativement

en manipulant le mortier a la main, que la viscosité rend plus collant.

Son &ge ne doit pas dépasser le temps ouvert, et il est également surveillé afin que le
mortier ne durcisse pas lors du pompage dans les tuyaux. Enfin le seuil initial ne doit
pas étre trop faible (il doit étre supérieur a 70 Pa) pour éviter que le matériau s’écoule
trop facilement, ce qui peut causer des effets d’écoulement gravitaire dans la conduite
d’extrusion qui risquent de prendre le dessus sur I’écoulement commandé par la poussée
du systéme de pompage, & débit controlé. Si tel est le cas, le controle du débit et de
la consistance perd en précision, notamment lorsque ’épaisseur de couche est grande.
Un symptome typique de ce défaut est I'apparition d’écoulements cycliques en sortie de
buse. On considére donc que le seuil initial doit étre entre 70 et 600 Pa pour des mortiers
imprimables facilement pompables d'usage général et se limite & 400 Pa pour des mortiers
& trés haute performance dont la consistance est généralement plus visqueuse en raison

de leur grande concentration en solide (Lafarge 3DPG par exemple).

4.2.4.2 Etape 2 : Extrusion et accélération

Apreés le pompage et juste avant ’extrusion, le seuil de cisaillement et son évolution sont
réglés par ajout d’'un additif accélérant, afin d’extruder le matériau avec des caractéris-
tiques adaptées a 'extrusion et a la constructibilité. Aprés avoir correctement dosé et
dispersé I'additif par un malaxage en ligne dans la conduite, le seuil du matériau ex-
trudé est donc réglé entre 600-1000 Pa selon les qualités attendues. En effet, I'additif a
un premier effet d’augmentation du seuil apparent en sortie, en conditions dynamiques
d’extrusion, et 'augmentation du taux de structuration du matériau a 1’état statique
sera visible plus tard. Ce réglage est déterminant pour la qualité de I'impression, qui dé-

pend aussi d’autres paramétres (débit d’extrusion, vitesse du robot, hauteur de couche)
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ajustés conjointement (voir [64] pour plus de détails).

Si le seuil d’extrusion est trop faible, la consistance est insuffisante pour une bonne mise
en forme par pressage : un minimum d’environ 100 Pa est nécessaire pour assurer la tenue
du cordon. S’il est trop élevé, des fissures peuvent apparaitre, et il est fort probable que
de tels défauts compromettent la résistance du matériau comme cela a pu étre observé
dans des procédés d’extrusion analogues [87].

On détaillera plus tard un moyen développé par le Laboratoire Navier, le slug test [20],

avec lequel on réalise cette mesure sur le matériau extrudé, en conditions dynamiques.

4.2.4.3 Etape 3 : Mise en place statique et chargement progressif

Enfin, aprés sa mise en place et contrairement aux phases précédentes, le matériau est
dans un état statique. On considére que son seuil de cisaillement 7. évolue linéairement

au trés jeune age, d’aprés I’Equation 4.1 que 'on rappelle ici :
Ter (t) =70+t Athix

Dans le méme temps, le matériau est chargé progressivement par le poids des couches
successivement déposées. Le cas de charge est celui d’'une compression simple et il est
nécessaire que la contrainte de cisaillement 7 résultant de ce chargement ne dépasse pas
le seuil d’écoulement 7, dans le cas d’un critére Von Mises. La contrainte 7 est maximale
sur la premiére couche imprimée car celle-ci supporte le poids de toute la structure. On

a donc :

h
Ter > T = pIz (4.2)

V3
Ou p est la densité du mortier et h la hauteur de la structure. La contrainte appliquée
augmente plus ou moins vite selon la vitesse a laquelle on empile les couches, c’est-a-dire
la vitesse d’élévation % de la structure imprimée. Pour une vitesse de dépot du boudin
constante, cette vitesse d’élévation ne dépend que de la longueur totale du boudin déposé
couche par couche et est donc liée a I’élancement de 'objet. Par exemple, on réalisera
rapidement les couches d’un poteau fin (% élevé) contrairement & une poutre ou un mur

fabriqué a plat (% faible).

Suite a ces considérations sur le chargement 7 et la vitesse d’élévation de la structure

h

%, on peut calculer une vitesse de chargement V. en Pa/s, proportionnelle a la vitesse

d’élévation :



Mesure du taux de structuration d’un boudin imprimé au trés jeune dge 186
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(4.3)
Ou h est la hauteur finale de la structure et ¢ la durée de fabrication. Par conséquent,
si le seuil initial 7y est négligeable devant la structuration A, (ce qui est le cas en

bicomposant), celle-ci doit étre plus rapide que la vitesse de chargement V. [88] [74] :

Athiz >V (4.4)

Pour réaliser en 20 min une structure de 2 métres telle que celle présentée en Figure 4.9, on
doit donc atteindre un Ap;, d’au moins 25 Pa/s. Etant donné que les mortiers classiques
évoluent a environ 1-2 Pa/s durant leur temps ouvert [89], on voit ici U'intérét d’une
adjuventation qui permet de réaliser rapidement des structures élancées en accélérant la
structuration. De plus le matériau peut rester plastique durant toute la durée du process,
cela est aussi mis en évidence sur la Figure 4.9 ou la ruine est déclenchée artificiellement
en touchant le haut de la structure avec 'extrémité de la téte d’impression, ce qui cisaille

le haut de la structure et déclenche sa ruine.

FIGURE 4.9 — Photographies de ’écoulement d’une structure imprimée par voie bi-
composant au Build’In Lab, causé juste aprés la fin de 'impression (ayant duré environ
20 min) par une collision entre la téte d’impression et les derniéres couches imprimées.

Dans un second temps, une borne haute du taux de structuration peut étre calculée pour
limiter la formation de joints froids, c’est a dire d’un plan de faiblesse entre deux couches
successives. En effet lorsque la structuration est rapide, d’une couche a 'autre 1’état de
structuration du matériau peut étre trés différent. Cette hétérogénéité peut réduire la
cohésion entre les couches et dégrader les propriétés du matériau a 1'état durci [90]. Cela
peut étre évité en s’assurant que la résistance d’une couche n’ait pas trop augmenté

avant que la suivante soit déposée. Pour limiter toute hétérogénéité excessive il ne faut
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donc pas surdimensionner le taux de structuration A, et bien 'adapter & la vitesse de

chargement de I'objet imprimé (Eq. 4.3).

L’importance de ce phénoméne, qui existe aussi lorsque ’on coule des couches successives
de béton dans un coffrage [91] est aujourd’hui un sujet ouvert. Elle dépend non seulement
de la structuration mais aussi sans doute de paramétres environnementaux, tels que des
changements de porosité et de perméabilité a la surface des couches, qui peuvent étre
séchées par l'air ambiant avant le dépot des couches suivantes. La formulation joue la
aussi certainement un role car le mortier peut étre plus ou moins dense et poreux en

fonction du dosage en eau et des grains utilisés.
4.3 Meéthodes de caractérisation du taux de structuration
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FIGURE 4.10 — Schéma des principes de mesure directe (a) et indirecte (b) du taux de
structuration, ici supposé linéaire et donc décrit par un seul parameétre A;pig.

La caractérisation du taux de structuration est donc d’un intérét critique pour l'impres-
sion 3D bicomposant. Nous avons vu que dans ce contexte le taux de structuration peut
étre adapté en modulant le dosage d’additif accélérant ajouté en ligne. Selon ’élance-
ment de I'objet et la vitesse de fabrication, il pourra étre nécessaire de viser un taux de
structuration rapide (A ~ 25 Pa/s). Nous verrons que ce cas typique peut rendre la
caractérisation délicate, mais cela dépendra aussi du type d’essai. Afin d’orienter le choix
d’une ou plusieurs méthodes adaptées, nous détaillerons dans cette section les contraintes
meétrologiques induites par cette caractérisation du taux de structuration. Beaucoup de
méthodes existent, et nous nous focaliserons sur les techniques dites directes ou destruc-
tives (Figure 4.10a). Avec celles-ci, le type d’évolution (linéaire ou non) est identifié et
le taux de structuration calculé via une ou plusieurs mesures m qui donne le seuil 7,
associé au démarrage de I’écoulement ou de la rupture, en fonction de I’Age ¢t du maté-
riau. On peut ainsi calculer le paramétre A, dans le cas d’une évolution linéaire ou
les paramétres d’évolution correspondants dans le cas d’une évolution non linéaire |79].

Nous n’aborderons donc pas les techniques indirectes, telles que :

— les mesures ultrason, ot le seuil 7, est calculé en fonction d’une propriété matériau
p et de données rhéologiques ¢ propres au matériau et obtenues par un autre essai
direct [92] (Figure 4.10Db).
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— Les mesures mécaniques non destructives, tels que les essais de plaque ou aiguille
Vicat statique [93]|94] : celles-ci ne mesurent pas directement la contrainte seuil
(ou de rupture) liée a la ruine du systéme granulaire interne, auquel se rattache
le critére de constructibilité que nous avons défini plus tot. L’effort mesuré est di
ici au frottement généré par le retrait plastique d’hydratation et de séchage du
mortier qui s’exerce aux bords d’une sonde immergée, qui peut étre inférieur ou
égal au seuil de cisaillement 7., mais pas forcément égal. De plus une difficulté
s’ajoute dans le cas ou le matériau est accéléré, car la formation d’ettringite peut

générer un gonflement de la pate [95] [96] qui entre en compétition avec le retrait.

Notre focus sur les méthodes directes (c’est a dire destructives) étant clarifié, nous allons
maintenant introduire la distinction entre mesure sérielle et continue, qui dépendent du
type d’essai. Nous introduirons ensuite deux types de mesurage, dits de paillasse et in
situ, qui dépendent des moyens de production du matériau accéléré, soit a l'aide de

matériel de laboratoire soit & I’aide d’une téte d’impression bicomposant.

4.3.1 Mesure sérielle et continue

FIGURE 4.11 — Schéma des principes de mesure sérielle (a) et continue (b) du taux de
structuration supposée linéaire et décrite par un seul paramétre Ap;;.

Dans le cas des mesures directes, le taux de structuration peut étre caractérisé en suivant

deux approches distinctes :

— La premiére approche consiste a réaliser une mesure sérielle, c’est-a-dire une série
de mesures du seuil 77 & différents ages ¢ et sur des échantillons distincts (Figure
4.11a). Dans le cas des mortiers de ciment qui nous intéressent et des fluides a seuil
en général, ces mesures peuvent étre réalisées sans rhéomeétre, grace des techniques
pratiques dont le principe est de déclencher la transition solide-liquide du matériau
par une sollicitation mécanique destructive. De nombreux essais dits d’ouvrabi-
lité, qui visent & qualifier empiriquement les propriétés d’écoulement d’'un béton,
reposent sur ce principe [97] mais seuls certains permettent aujourd’hui de me-

surer le seuil de cisaillement grace & une modélisation physique adaptée, tels que
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I’essai d’étalement-affaissement au cone d’Abrams a I’aide du modéle proposé par
Roussel [62]. Il existe aussi des techniques issues de la mécanique des sols (boite
de cisaillement [98], indentation rapide) ou de I'industrie (essai d’écrasement [99]
appelé aussi squeeze test) qui se prétent bien a la mesure du seuil des mortiers et
pates cimentaires.

— La seconde approche, dite continue, consiste & caractériser contintiment 7. par
une unique mesure étendue dans le temps (Figure 4.11b) et réalisée sur un seul
échantillon. La pénétrométrie lente [100] correspond a cette typologie. Le principe
est de mesurer la force qui s’exerce sur une sonde partiellement ou entiérement im-
mergée dans 1’échantillon de matériau. Cette force est causée par un enfoncement
tres lent de la sonde qui avance dans ’échantillon en détruisant progressivement
de nouvelles régions de matériau. L’analyse élastoplastique de ’essai permet de

calculer la contrainte-seuil de cisaillement 7., & partir de la force mesurée.

4.3.2 Mesure de paillasse et in situ

La caractérisation du taux de structuration peut étre réalisée sur paillasse ou in situ,
c’est & dire soit en produisant le matériau et les essais avec du matériel générique de

laboratoire, soit directement avec un dispositif d’impression 3D béton.

La réalisation de mesures de paillasse constitue une étape préalable et a I’avantage de pou-
voir étre reproduite avec des outils simples (mélangeur de table, balance...). Néanmoins
ces mesures reproduisent de maniére imparfaite les spécificités du processus d’impression
3D ce qui, nous le verrons, peut amener a des résultats trés différents entre mesures de

paillasse et in situ.

Les deux types d’essai se déroulent aussi de maniére trés différente. La différence la plus
significative est la possibilité de réaliser plusieurs échantillons au méme age caractéris-
tique de structuration dans le cas in situ. En effet lors de 'essai in situ, du matériau
nouvellement accéléré est produit en continu, et donc on peut réaliser un par un des
échantillons ayant un historique de structuration identique. Cela permet d’améliorer la
précision de notre mesure de la structuration. Au contraire dans ’essai de paillasse ’ad-
ditif accélérant est ajouté & tout le batch d’un coup, par conséquent tous les échantillons
doivent étre produits au méme moment afin qu’ils partagent un historique de sollicitation
(et de structuration) connu et similaire avant la phase d’essais. Dans les deux prochaines
sections nous allons expliquer comment se déroule un essai de mesure sérielle dans un

cas ou dans l'autre.
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4.4 Deéroulement d’un essai sériel de paillasse et fenétre de

mesure (Exemple au cone d’Abrams)

Dans la Section précédente nous avons mis au clair les parameétres significatifs de la
mesure du taux de structuration (mesure sérielle et continue, mesure de paillasse et in
situ). L’enjeu de cette section est de proposer une méthode de dimensionnement pour
les essais sériels de paillasse, dont la faisabilité n’est pas triviale pour des matériaux
accélérés. A cette fin, nous allons premiérement illustrer la méthode avec un essai de
mesure du seuil au cone d’Abrams. Nous allons ensuite le réaliser en série pour mesurer
la structuration et identifier les étapes-clefs de ce genre d’essai sériel que nous réaliserons
sur paillasse. Par la méme occasion nous allons identifier la fenétre de mesure, c’est a
dire l'intervalle de temps dans lequel la série de tests de cone peut étre réalisée. D’autres
types d’essais (scissomeétre, squeeze test...) seront abordés plus tard mais les mémes
étapes-types s’appliqueront. Nous verrons que selon les propriétés du matériau étudié et
du type d’essai, il est possible que cette fenétre soit trop réduite pour que l’essai soit
faisable : I'identification de la fenétre de mesure permet ainsi d’en vérifier la faisabilité.

Enfin nous présenterons des résultats expérimentaux pour valider la démarche.

4.4.1 Mesure unitaire du seuil d’arrét de I’écoulement 7, au céne d’Abrams

—

Shear flow Combined flow Elongation flow

FIGURE 4.12 — Formes d’écoulement lors d’un essai au cone d’Abrams (trait pointillé :
forme initiale, trait continu : forme finale)(Source [75])

Dans cette Sous-Section nous décrivons l’essai unitaire de mesure du seuil d’arrét de
I’écoulement 75 au cone d’Abrams. Nous le verrons ce seuil d’arrét 75 n’est pas rigoureu-
sement identique & 7., mais permet d’en avoir une valeur approchée. Nous réaliserons
par la suite cet essai en série pour estimer la structuration.

L’essai d’étalement-affaissement au cone d’Abrams est largement employé sur chantier
pour vérifier 'ouvrabilité d’un béton, c’est-a-dire pour vérifier que sa consistance est
adaptée au coulage. Il consiste & remplir un moule, généralement conique, qui est ensuite
retiré afin de déclencher un écoulement du matériau sous son propre poids. Une fois
I’écoulement terminé, on mesure les dimensions du paton qui a retrouvé un état solide

aprés s’étre entiérement ou partiellement écoulé.
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Une analyse proposée par Roussel permet de déduire de cet essai un seuil de cisaille-
ment [62]. Celle-ci repose sur I’étude des conditions d’arrét de I’écoulement, c’est-a-dire
lorsque les contraintes induites par la gravité sont équilibrées par le seuil de cisaillement
du matériau, qui retrouve un état solide. L’écoulement peut se dérouler selon deux cas
types dits d’affaissement (slump ou elongation flow) ou d’étalement (spread ou shear
flow) selon la consistance du matériau. Le cas intermédiaire (combined flow) est analysé
comme ’affaissement. On détermine le type d’écoulement en observant la forme du paton

a la fin de lessai (Figure 4.12).

Pour le cas d’affaissement ou mixte, le régime d’affaissement se caractérise par le fait que
le rayon R du cylindre est bien plus petit que sa hauteur h. Dans ce cas, les variations de
contrainte dans la direction radiale sont négligeables comparées a celles dans la direction
de la hauteur. Considérons la contrainte qui s’exerce sur un petit élément de matériau
a la hauteur z. On néglige 'angle du cone et on considére que le volume de matériau
étudié est cylindrique. Le gradient de volume (et de masse) est donc nul dans le sens de
la hauteur, et en tout point z dans la direction verticale la contrainte normale dépend
du poids du matériau au-dessus de ce point et est égale a 0 = p-g-(H — z), ou H est
la hauteur du cylindre. Si 'on considére que 1’écoulement démarre ou s’arréte lorsque
le critére de Von Mises est atteint, et étant donné que le chargement est équivalent a
une compression uniaxiale, le seuil d’arrét de 1’écoulement 75, qui sera atteint en bas du
cylindre dans la région ou le matériau s’est écoulé, peut étre exprimé en fonction de la

hauteur finale h du cone affaissé :

_ pgh

Ts \/g (45)

Décrivons rapidement ’analyse du cas d’étalement. L’analyse de la forme d’étalement
d’un volume fini de fluide a seuil sur une surface horizontale, soumis & son poids propre
est détaillée par Coussot dans [101]. Lorsque le rayon R du cylindre est du méme ordre
que sa hauteur h, Le seuil d’arrét de I’écoulement 75 peut étre exprimé en fonction du

rayon d’étalement R, du volume de ’échantillon €2 et de la densité du matériau p :

_225pgQ?
~ 12872R5

Ts (4.6)
Si U'observation directe n’a pas pu étre réalisée, une alternative est de calculer le seuil en
étalement et en affaissement et de retenir la valeur la plus faible, qui spécifie le régime

d’écoulement le plus caractéristique. L’étendue de mesure est donnée par la géométrie
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du coéne utilisé (voir Table 4.3), en particulier sa hauteur qui donne la borne haute 7,44
(Eq. 4.5).

Comme nous 'avons évoqué au début de cette Sous-Section, en toute rigueur, cet essai
mesure un seuil d’arrét 75 et non pas un seuil de démarrage 7., de ’écoulement, auquel
correspond le critére de constructibilité (la structure n’est plus solide, s’effondre et on
ne peut plus donc construire au-dessus). En observant I'arrét de I’écoulement, le seuil
mesuré sera inférieur & la valeur réelle de 7.,.. En voici la raison : lorsque le matériau
s’est écoulé, le seuil d’arrét 75 correspond au phénoméne de réagrégation progressive
de la microstructure cimentaire, qui s’opére généralement & un niveau de contrainte plus
faible que sa désagrégation [83]. Autrement dit, il est plus facile d’arréter I’écoulement que
de le déclencher, et ces deux cas correspondent & des phénoménes physiques différents &
I’échelle de la microstructure. Cet essai reste toutefois intéressant car on peut voir le seuil
d’arrét 75 comme une borne inférieure du seuil d’écoulement 7., qui reste conservative

vis & vis du critére de constructibilité.

Une autre limitation est que 'on fait ’hypothése que le matériau n’est pas thixotrope,
c’est-a-dire que ses propriétés rhéologiques n’évoluent pas en fonction du temps, ce qui
n’est pas le cas en pratique en raison de la structuration du mortier. L’essai est néanmoins
rapide (de l'ordre de 4 secondes). Pour I'appliquer on vérifiera donc que l'influence de
la structuration est négligeable devant le seuil initial & 'instant de ’essai, par exemple

pour un mortier avec un seuil initial 79 = 1500 Pa, Az = 25 Pa/s et un essai durant

4s, d’aprés 'Eq. 4.1, on a Teld=m0 _ t"?ohi“’. L’influence de la structuration vaut donc
25%4 _
T500 = 6%.

4.4.2 Déroulement de ’essai sériel et définition des bornes de la fenétre

de mesure

Nous allons maintenant décrire comment se déroule 'essai sériel de paillasse au cone
d’Abrams. Ce genre d’essai a déja été proposé pour la mesure du taux de structuration
de mortiers autoplagants dédiés au coulage [102] et de mortiers d’impression 3D non ac-
célérés [103], en utilisant un minicone et en étudiant exclusivement le régime d’étalement
(Eq.4.6). Nous proposons ici une méthode similaire en prenant en compte les deux ré-
gimes asymptotiques (étalement et affaissement, voir Sous-section 4.4.1). Cela offre une
gamme de mesure plus grande, mieux adaptée a I’étude des mortiers d’impression 3D

accélérés qui nous intéressent. Le protocole est illustré sur la Figure 4.13.
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FIGURE 4.13 — Tllustration des étapes d’un essai de paillasse au cone d’Abrams : (a)

Mise en place des cones (b) Préparation et malaxage du mortier (¢) Ajout de Padditif

accélérant (d) Remplissage des éprouvettes en méme temps (e) Attente du délai de
refloculation (f) Essais successifs.

4.4.2.1 Etapes préalables

Premiérement, on met en place le dispositif (Figure 4.13 a). On dispose les cones sur
un support plan en les écartant suffisamment les uns des autres, ceci afin que les patons
démoulés ne se touchent pas (prévoir un espacement d’environ 2x le diamétre d’un cone,
ou plus si des étalements importants sont attendus). L’intérieur des cones est légérement
huilé a 'aide d’un pinceau afin de minimiser I’adhérence et le frottement entre le cone

et le paton lors du démoulage.

Deuxiémement, une gachée de mortier est préparée dans un mélangeur de table. On com-
mence par doser le prémix, c’est a dire un mélange prét & I’emploi de poudre ol tous
les composants secs du mortier sont déja dosés. On dose ensuite la phase liquide, c’est a
dire ’eau puis un additif superplastifiant que ’on verse dans ’eau. On mélange ensuite
la poudre dans le mélangeur de table a vitesse lente, puis on démarre un chronométre
lorsque I'on commence & verser la phase liquide en filet continu durant 30 secondes. On
meélange l'ensemble pendant 6 min (Figure 4.13 b). La mise en contact du prémix avec
I’eau initie de premiéres réactions d’hydratation. Néanmoins comme le matériau est ci-

saillé a cette étape, il ne structure pas.
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Troisiémement, on ajoute I’additif accélérant au mortier mélangé (Figure 4.13 ¢) puis on

mixe 30s supplémentaires pour bien disperser I'accélérant.

Quatriémement, les éprouvettes sont remplies (Figure 4.13 d). On remplit chaque cone a
la suite le plus vite possible, afin que les historiques de sollicitation du matériau soient si-
milaires. On leste chaque cone afin d’éviter qu’il soit soulevé par la poussée hydrostatique
du mortier. Le matériau est toujours cisaillé lors du coulage. Si le temps de remplissage
est trop long on recisaille toutes les éprouvettes en méme temps pour les placer dans un

état défloculé de référence, par exemple a ’aide d’une table vibrante.

4.4.2.2 Délai de démarrage de la structuration

On passe désormais aux étapes ou le matériau n’est plus cisaillé et entre dans un état
statique. Cette mise au repos va déclencher plusieurs phénomeénes microphysiques qui
prennent un certain temps et aprés lesquels la structuration aura lieu. On ne peut donc
pas mesurer la structuration immeédiatement aprés la mise au repos : il faut attendre
qu’elle commence. Dans le protocole expérimental, on respectera donc un délai suffisant
pour que la structuration soit déja initiée a I'instant de la mesure (Figure 4.13 e). Ce délai
comprendra une marge de sécurité et sera de 60 secondes. Il couvre le temps nécessaire
a la refloculation des grains de ciment dispersés, puis le régime transitoire ou les liens
colloldaux entre les grains sont remplacés par des liaisons rigides d’hydrates cimentaires
[66]. Le délai réel est généralement de I'ordre de quelques dizaines de secondes et peut
varier selon la formulation [66]. Il peut étre identifié expérimentalement en suivant I’évo-
lution temporelle du module de cisaillement par mesures infrarouge [104], ou du module

¢lastique par rhéométrie oscillatoire [66].

4.4.2.3 Début de la phase d’essais et définition de la borne temporelle infé-

rieure t,,;, de la fenétre de mesure

Passé ce délai de mise en route, on démarre un chronométre et la phase d’essais peut
commencer (Figure 4.13 f). L’origine de temps correspondra donc & cet instant. On
nomme Ty le seuil initial & t = 0 au début de la phase d’essai, qui coincide donc avec le

début de la structuration.

On réalise ensuite chaque essai de la série. On déleste et maintient le cone & tester, on
tapote 2 fois sur chaque quadrant du céne & ’aide d’une cuiller et on égalise le niveau
de mortier avec une spatule. On nettoie le support plan autour du céone. On note le

temps indiqué par le chronométre puis on démoule le paton en tirant le moule vers le
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haut & vitesse constante durant environ 4 secondes. Cette procédure, qui variera selon
le type d’essai (minicone, scissométre...) représente un certain délai qui donne le temps
minimum pour réaliser la premiére mesure t,,;,. Lorsque la série d’essais est terminée on
note 'aspect de chaque cone (étalement, affaissement, mixte, renversement), on mesure
le poids, la hauteur et I’étalement de chaque paton. Aprés avoir vérifié la densité p du
mortier en comparant la masse d’un certain volume de mortier & un méme volume d’eau,
on calcule les valeurs de seuil (Eq. 4.6 ou 4.5). On estime ensuite le taux de structuration

& partir de ces valeurs en fonction du temps de chaque essai.

4.4.2.4 Définition de la borne de seuil inférieure 7,,;,, borne temporelle su-

périeure t,,,, et borne de seuil supérieure 7,4,

Intéressons nous maintenant au seuil mesurable 7,,;, & 'instant du premier essai t,,;,.
On considére que le matériau est suffisamment peu sollicité durant ce temps d’essai pour
que la structuration puisse étre considérée comme statique. Si la loi de structuration
est linéaire, le seuil de cisaillement va donc évoluer linéairement en fonction du taux de
structuration Asp;, (Eq.4.1) pendant cette période. Par proportionnalité on en déduit

Tmin -

Tmin = Athiz “tmin + T0 (47)

Pour un test de cone, le temps t,,;, qu’il faut pour réaliser le test est de I'ordre de 40
secondes. Si l'on prend par exemple 79 = 1000[Pa] et Aspir = 25[Pa/s] (valeurs typiques

d’un mortier d’impression accéléré) on obtient Tp,i, = 2000[Pa).

Pour les bornes supérieures, le seuil maximal mesurable 7,4, dépend du type d’essai. Par
exemple, pour un essai d’écrasement entre deux plateaux [99] le seuil maximal correspond,
non pas a la capacité maximale de la machine bien entendu, mais au changement de type
de comportement et de ruine, nous reviendrons dessus dans la Section 4.6. Ici, pour le
test de codne, Ty,q: correspond & un affaissement nul, et peut étre calculé en substituant
la hauteur du paton affaissé h & la hauteur initiale du céne hg dans I’équation du seuil

en régime d’affaissement (Eq. 4.5) :

_ pgho

Tmax = \/g (48)

Différentes tailles de cone existent. Pour un mortier d’une densité p = 2.3, on a Tyee =
3891 Pa avec un coéne d’Abrams classique d’'une hauteur de 30 cm et 7,4, = 1940 Pa

avec un minicone de 15 cm. On remarque qu’il n’est donc pas possible de réaliser un test
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Valeurs matériau Unité

Ashiz 25 Pa/s
T0 1000 Pa
Type d’essai Coéne d’Abrams

Borne inférieure de la fenétre
tmin 40 S
Tmin 2000 Pa
Borne supérieure
tmaa 115.64 S
Timaz 3891 Pa

TABLE 4.1 — Bornes de la fenétre de mesure d’un essal au cone d’Abrams sur un
matériau accéléré typique.

de minicone sur un mortier accéléré classique, puisque Tmin > Tmaz-

Enfin, la borne temporelle t,,4, qui correspond a 'atteinte du seuil 7,4, dépend de t,,ip,

et de l'intervalle de seuil mesurable (7m0 — Tinin) -

T, — T
tmaz = tmin + i i (49)

Athix

Avec le cone d’Abrams et un mortier accéléré classique, t,,q0 vaut tyee = 60—1—% =

114]s|. La fenétre de temps [tymaz — tmin] est donc égale & 1 minute 14 secondes.

Nous avons maintenant défini tous les paramétres (tmin, Tmin) €t (tmaz, Tmaz) qui nous
permettront de délimiter la fenétre de mesure dans la prochaine Sous-Section. Des valeurs
typiques sont données dans le Tableau 4.1 & titre d’exemple, pour un essai au cone

d’Abrams classique et un matériau accéléré typique.

4.4.3 Délimitation de la fenétre de mesure et conséquences sur le choix

du type d’essai

Nous allons maintenant délimiter la fenétre de mesure en fonction des bornes calculées

dans la Sous-Section précédente.

Considérons tout d’abord un graphe temps-seuil tel qu’illustré sur la Figure 4.14. Les
mesures de seuil successivement réalisées en suivant le protocole décrit dans la partie
précédente s’inscrivent dans la fenétre blanche délimitée par les points (tmin, Tmin) €t
(tmazs Tmaz) © il s’agit de la fenétre de mesure. Intéressons-nous maintenant aux consé-
quences pratiques de ces bornes. On remarque que certains paramétres qui définissent

ces bornes dépendent du matériau (A, et 7). Pour 'impression 3D bicomposant qui
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FIGURE 4.14 — Graphe illustrant la fenétre de mesure délimitée par les points

(tmina Tmin) et (tmaxa Tmax)-

cadre notre étude, A;pi, est grand car le mortier est accéléré, ce qui réduit la taille de
la fenétre de mesure : en effet t,,4, est inversement proportionnel a Ay, (Eq. 4.9).
Les autres parameétres tpmin et Tmee dépendent du type d’essai et leur vérification sera

déterminante pour trouver des solutions adaptées.

4.4.4 Dimensionnement du délai entre essais At;.;; et du nombre d’es-

sais maximum 7,

Maintenant que la fenétre est définie, intéressons-nous au délai entre essais Atyeq (Voir
Figure 4.14) et a la quantité d’essais maximale 1,4, que nous pourrons réaliser. On part
du principe que les mesures seront réguliérement espacées de ce délai dans la fenétre
[tmins tmaz)- La durée minimum du délai At.s; dépendra du temps t,,i, que 'on met a
réaliser un essai de la série, mais on le verra, aussi de la précision du type d’essai. On en

déduira n,,q. selon la taille de la fenétre de mesure.

Commencons donc par définir la durée minimum de Atzes. Nous allons faire un certain
nombre d’essais dans la fenétre et le délai d’espacement entre essais Atses; sera au moins
égal & tin, qui correspond & la durée de réalisation de ’essai. Mais selon la précision
du type d’essai, il peut étre nécessaire d’augmenter ce délai. En effet, étant donné que
la mesure améne des incertitudes, At doit étre suffisamment grand pour pouvoir
obtenir des mesures suffisamment contrastées. C’est & dire que 1’'on doit faire en sorte
que I'évolution Ay, du seuil de cisaillement 7., ne soit pas masquée par l'incertitude de
mesure d,. Pour un test de cone en régime d’affaissement, d, est de I’ordre de 100 Pa (nous
justifierons ce résultat plus loin dans la Sous-section 4.4.6). Le ratio incertitude/taux de

structuration Af; nous permet donc de calculer une valeur minimale pour Atsegs :
1T
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)
Atpest > — (4.10)
Athiw
Pour le test de cone avec un Ay, de 25 Pa/s, ce ratio est de %0 = 4[s] ce qui est

largement inférieur & ¢,,;, (40 s). Dans ce cas l'imprécision de mesure n’est donc pas

dimensionnante et nous retiendrons Atiest > tmin. Au contraire, si Agp;, est plus faible

il peut étre nécessaire de prendre Af; au lieu de t,,;,. Cela est illustré sur la Figure

. 5y
4.15. La courbe orange représente — -

en fonction de Ap;,, et le trait horizontal bleu

ix
la valeur de t,,;,. La courbe surlignée en jaune illustre la valeur minimale de At.q, soit

Af;m Soit ¢4, et définie selon la plus grande de ces deux valeurs.

On voit donc que la précision de la mesure unitaire au céne ne devient dimensionnante
que pour des taux de structuration particuliérement faibles (A < 2.5Pa/s). La région
verte illustre la plage de valeurs de At pour lesquelles le critére Aties; minimum est

satisfait.

Nous constaterons plus tard que ce calcul donne des résultats différents selon le type

5r 2000
. vaut 55

donne 80 secondes et excéde la durée t,,;, qui est de 20 secondes pour le scissométre.

d’essai, comme le scissométre de poche, ot pour A, = 25Pa/s, 4 ce qui
100

90+

At

70¢ test

60 -

T 50+

/ Valeur minimale de At, 4

thiz 40 —&
30
20

10

2.5 1I0 2I0 3I0 4I0 5I0

Athim (Pa/s)
FIGURE 4.15 — Graphe de Aiﬁ_” en fonction de A;p;, pour une série de tests de cone.
La région verte illustre le domaine de valeurs pour lesquelles 'Eq. 4.10 et Atiest > tmin
sont respectés.

Prenons maintenant en compte le maximum de Atyg. Si opérateur choisit un délai
Atest trop grand, sa série d’essais risque de dépasser la taille de la fenétre de mesure.
En d’autres termes, la fenétre de mesure [tmin, tmaz] doit étre suffisamment grande pour

réaliser n mesures espacées du délai Atgs (Eq.4.11) :
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tmaz — tmin = 10+ Attest (411)

La valeur minimale de At;cs: correspondra au nombre d’essais maximum 7., réalisables
dans la série, et le maximum de Atses; au nombre d’essais minimum 7,4, Comme on peut
le voir cette derniére variable est limitée par la taille de la fenétre. Elle est aussi limitée
par la précision de l'estimation de Ay, attendue, qui n’apparait pas dans 'Equation
4.11. Dans l'optique de vérifier rapidement ’adaptabilité d’un type d’essai a ce principe
de mesure sérielle, nous mettrons de coté 'estimation de la précision de Agp et on
réalisera au minimum 3 mesures (7, = 3). Le délai maximum At;.s est donc défini
en réarrangeant les termes de 'Eq 4.11 (Eq.4.10) et en substituant Ats; et n a leurs

maximum et minimum respectifs (Eq. 4.13) :

t — tmi

Alges < = (4.12)
o tmaz — tmin

max(Atyesy) = 19z~ tmin (4.13)

Nmin

On a donc :

tmax - tmz’n
in—= ———— 4.14
Ttmin max(Attest) ( )

De méme on définit n,,4, par rapport au minimum de At;eg :

tmar - tmin
: 4.15
min(Atest) ( )

Nmax =

Bien stir Atses: doit toujours respecter le critére minimum et si la taille de la fenétre
tmaz — tmin €st trop petite, il est possible qu’on ne puisse pas réaliser au moins 3 essais.
C’est le cas o0l Nynqe devient inférieur ou égal & ng,;,, et dans ce cas ’essai ne peut
pas étre réalisé. Nous allons étudier cette situation dans la prochaine Sous-Section pour
identifier la faisabilité du test de paillasse au cone d’Abrams ou au minicone en fonction

du taux de structuration.

4.4.5 Faisabilité du test de paillasse au cone d’Abrams et minicone

Maintenant que nous avons défini une fenétre de mesure pour un coéne et un matériau

donnés, réalisons une étude paramétrique pour trouver une taille de cone adaptée a des
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matériaux a structuration rapide (A, grand). Dans un premier temps nous aurons
deux tailles de cone & disposition (minicone et cone d’Abrams), 7y sera fixé a 1000 Pa
et nous ferons varier A;p;, en observant comment varient deux paramétres importants
de la fenétre de mesure qui nous donnent une idée de la faisabilité. Ces deux paramétres
sont la dimension temporelle de la fenétre que 1'on note [tmin, tmaz] €t qui correspond
au calcul t,,40 — tmin, et la quantité maximale d’essais réalisables n,,q,. Bien siir, on
le rappelle ces deux paramétres sont liés & tous ceux que nous avons vu dans la partie
précédente, notamment le délai minimum entre les mesures min(Ates;) pour nyq,. Nous
nous concentrons dessus car leur étude est suffisante pour vérifier la faisabilité, et ce

selon deux critéres :

— Si la fenétre [tmin, tmaz] €st trop petite cela laisse trop peu de marge de manoeuvre
a lopérateur pour réaliser manuellement les mesures.
— Si nous ne pouvons pas réaliser au moins trois essais (Nmaz < Mmin = 3), la mesure

ne sera pas assez précise pour estimer Agpiy.

300[
—— Minicone
250+ — Cone d’Abrams
7, = 1000 Pa
2 200/

t

min, maz] (
=
ot
=)

=100+

50+

Atpiz (Pa/s)

FIGURE 4.16 — Graphe de [tmin, tmaz] en fonction de Ay, @ le temps ouvert limite la

taille maximale de la fenétre mais n’est pas contraignant dans le cas de tests au minicone

ou au cone d’Abrams. La fenétre peut devenir particuliérement réduite lorsque Agp;z
augmente, rendant la mesure difficile & réaliser en conditions de laboratoire.

Vérifions maintenant le premier critére en étudiant comment varie [t,in, tmaz] €n fonction
de Aypip. Comme nous avons vu t,,;, est fixé par le type d’essai et t,,4, est inversement
proportionnel & Aypiz. [tmin, tmaz] variera donc de maniére inverse a Ay, comme on le
voit sur la Figure 4.16. De plus t,qe étant lié & 7Ty,q:, pour un méme A;p;, intervalle
[tmin, tmaz] sera d’autant plus grand que le cone est haut (Eq. 4.8). En effet, comme

on le voit toujours sur la Figure 4.16, la courbe du céne d’Abrams se situe plus haut
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que celle du minicéne qui est plus petit. Enfin, on voit aussi que pour le minicéne la
taille de la fenétre de mesure atteint 0 autour de 24 Pa/s. Ici le taux de structuration
est tel que le seuil minimum mesurable 7,,;, devient supérieur a T,4., c’est un cas que
nous avons déja évoqué dans la Sous-Section 4.4.2.4. La fenétre de mesure étant définie

proportionnellement et ne pouvant pas étre négative, sa taille est donc nulle.

40

35 —— Minicone
—— Cone d’Abrams
30 T, = 1000 Pa

Limite de mesurabilité

10+
3
5l
3 s D
0 ; : : :
! 10 120 30 40
E | Athz’x
! ! Pa/s
© | | (Pa/s)
S | |
3 | I
g l i
= Minicone : 0-6 Pa/s E
8} |
< Cone d’Abrams : 0-18 Pa/s
S
& >

Dosage en accélérant / Vitesse de structuration

FIGURE 4.17 — Graphe de 7,4, en fonction de Agp;.. L’étendue de mesure de Agpiz
de chaque cone est limitée par la borne n,,q. < 3.

Intéressons-nous maintenant au deuxiéme critére et au nombre de mesures maximales
Nmaz- 11 est proportionnel a Uintervalle de temps [tmin, tmaz] (Eq. 4.9) et varie donc de
maniére inversement proportionnelle & Ay, et il est aussi inversement proportionnel a
la valeur minimale de At;es; (Eq. 4.15). La Figure 4.17 représente I’évolution de nqq
selon Ayp;e et la met en relation avec le deuxiéme critére : la ligne horizontale en trait
pointillé représente la limite o0l 1,4, < 3. L’intersection entre cette ligne et la courbe
associée a chaque cone dénote le cas limite ou le Ay du matériau devient trop élevé
pour étre mesurable, car on ne peut pas réaliser suffisamment d’essais unitaires dans la

fenétre de mesure.
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On remarque que ce deuxiéme critére est plus contraignant que le premier : les valeurs
limites de Ay, sont plus faibles. C’est donc avec celui ci que nous définirons I’étendue de
mesure de chaque cone, illustrée en bas de la Figure 4.17. On en déduit que les essais au
minicone et au cone d’Abrams sont plutdt adaptés aux matériaux a faible structuration,
respectivement de 0-6 Pa/s pour le minicone et 0-18 Pa/s pour le cone d’Abrams. Comme
on le constate toujours sur la Figure 4.17 cela est insuffisant pour un matériau accéléré

typique (25 Pa/s).

4.4.6 Vérification expérimentale de la faisabilité

Formulation NAG3 | NAG3+Acc2mL/kg | NAG3+Acc6mL/kg
Nb. de séries 3 3 1
Atrost (5) 20-50 20 | -

7o moyen (Pa) 500 802 | > 1940

Athir moyen (Pa/s) 1.62 2.84 | -

Ecart-type A (Pa/s) 0.59 0.69 | -

TABLE 4.2 — Résumé des résultats expérimentaux sur la série de tests de cone, effectués

avec un minicéne sur une méme formulation de mortier imprimable NAG3 sans et avec

un accélérant faiblement dosé (2mL/kg). La structuration du matériau normalement
accéléré (6mL/kg) n’est pas mesurable.

Les calculs présentés dans la section précédente montrent que la mesure du taux de
structuration d’un matériau accéléré typique (A = 25 Pa/s) n’est pas réalisable a
laide d’un minicone car son étendue de mesure est limitée a 6 Pa/s (voir Figure 4.17).
Néanmoins, il reste pertinent de mesurer des taux de structuration de cet ordre. En effet,
lors de la fabrication de grandes piéces peu élancées, la vitesse d’élévation de la structure
est faible et une structuration plus lente est favorable. On le rappelle, cela est dii au
risque de joints froids, c’est & dire a un risque de mauvaise adhésion entre les couches si
le matériau se structure trop rapidement ou si la vitesse d’impression est trop lente (voir
Section 4.2).

Pour tester notre méthode et les capacités du minicéne, nous allons maintenant vérifier
expérimentalement la faisabilité des mesures, et ce pour différents A présumés me-
surables ou non suite a ’étude réalisée dans la Sous-Section précédente 4.4.5. Pour ce
faire on réalise plusieurs campagnes de mesure sur un mortier d’impression, en faisant
varier le dosage d’accélérant. On part de 'hypothése que l'accélérant augmente le taux
de structuration. Pour pouvoir observer différents A, on teste premiérement le ma-
tériau sans accélérant, puis avec deux dosages : I'un faible (2mL/kg) et 'autre typique

(6mL/kg) par rapport au procédé d’'impression. Nous le verrons, l'accélérant augmente

non seulement le taux de structuration A, mais aussi la consistance initiale 5. Ce
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FI1GURE 4.18 — Graphes seuil-temps des essais réalisés au minicone avec un matériau
non accéléré et accéléré (2 et 6mL/kg).

résultat est analogue a ’augmentation de seuil en sortie de nez mesurable in situ avec le

slugs-test, encore une fois en fonction du dosage en accélérant [63][20].

Pour chaque expérience, nous avons donc suivi le protocole présenté en Sous-section
4.4.2. Décrivons maintenant plus en détail la préparation de la gichée. Les matériaux
sont préparés dans un malaxeur Hobart HSM10. L’eau de gachage est versée en un filet
d’eau régulier pendant environ 30 secondes dans le prémix Lafarge NAG3 malaxé. Un
superplastifiant Lafarge F9 est dilué a cette eau avant son incorporation. Le mélange est
malaxé 6 min & 92 rpm (vitesse 1), puis 'accélérant Lafarge Floquat ASL a base de sul-

phate d’aluminium est ajouté si nécessaire et le matériau malaxé 30 sec supplémentaires.

Pour obtenir des valeurs moyennes de A;p;: et 7, on réalise 3 séries pour chaque dosage
d’accélérant. Ay, est donné par la pente obtenue par régression linéaire sur les différents
essais de la série et 79 est donné par l'intersection de cette droite avec l'axe t = 0

(voir Figure 4.17). Les valeurs sont présentées dans le Tableau 4.2. Pour un mortier
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imprimable non accéléré, la structuration Az, (1.62 Pa/s) est dans lordre de grandeur
attendu (entre 0.5 et 2 Pa/s), et croit de 74% avec I’ajout de 2mL /kg d’accélérant. On
constate aussi un accroissement de 60% du seuil initial 7. Si 'on augmente encore le
dosage d’accélérant jusqu’a atteindre une valeur typique de I'impression (6mL/kg), la
mesure n’est plus possible. En effet le matériau atteint dés le premier essai de la série
une consistance ne créant pas d’affaissement. Cela signifie que son seuil d’écoulement &
I'instant de la mesure 7 est supérieur ou égal a la valeur 7,4, (1940 Pa) mesurable avec le
minicone (voir Tableau 4.3). Cela est certainement dii aux augmentations conjointes de
70 et Aypiz dies a laccélérant. Cette expérience montre donc bien les limites du dispositif
sur un matériau accéléré. On peut supposer que le dosage typique (6mL/kg) que nous
avons utilisé ici a permis d’atteindre le taux de structuration A, typique (25 Pa/s) que
nous avons mis en évidence lors de ’étude quantitative de la Sous-Section précédente,
mais cela reste hypothétique. Nous vérifierons cela in situ dans la prochaine Section ot

nous utiliserons un type d’essai mieux adapté.

Etudions maintenant plus en détail les séries d’essais réalisées pour chaque dosage d’ac-
célérant. Les graphes seuil-temps de chacune et les fenétres de mesure associées sont

illustrés sur la Figure 4.18.

On remarque tout d’abord que les essais ont été réalisés sur une partie réduite des
fenétres. En effet la méthode que nous proposons dans ce Chapitre n’avait pas encore
été mise au point au moment des essais, et la délimitation a posteriori des fenétres
met en évidence des pistes d’amélioration de I'expérience. Certes les fenétres de mesure
étaient suffisamment grandes pour réaliser une plus grande quantité d’essais, mais pour
des raisons pratiques la quantité de minicones reste limitée. A défaut de réaliser plus
d’essais, ceux-ci auraient pu étre répartis sur une plus grande période de temps, afin

qu’ils soient plus contrastés et ainsi gagner en précision.

Ensuite, intéressons-nous a la taille des fenétres. Il a été dit précédemment que pour
un mini céne de 15cm le 7,4, mesurable est de 1940 Pa environ. La connaissance de la
pente Ay, fixe donc le point d’intersection (¢,,a2,Tmqz) et donc la taille de la fenétre.
Afin de pouvoir les comparer visuellement, on conserve une échelle identique pour tous les
graphes. Ainsi on constate qu’entre les essais sans accélérant et avec 2mL /kg d’accélérant,
les fenétres illustrées en blanc sont plus petites lorsque le matériau est accéléré. Cela est a
la fois dii & 'augmentation de Ayp;, comme nous avons pu le prévoir avec ’étude réalisée
dans la partie précédente ot nous faisions varier A;p;,, mais aussi a 'augmentation de 7.
Avec 6mL/kg cette augmentation est telle qu’il n’y a plus de fenétre de mesure. Comme
nous ’avons déja évoqué précédemment le premier seuil mesuré est égal ou dépasse la
capacité du cone Tpq. Cela peut étre di & I'augmentation de 79 et/ou de Ayp;,. Le

prédimensionnement aurait donc pu étre amélioré en prenant en compte 'augmentation
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de 79 mais le couplage entre I'augmentation de A;pir et 79 n’est pas connu et varie

certainement selon la formulation.

Pour conclure, nous 'avions compris dans la Sous-Section précédente, en théorie le mi-
nicone n’est pas adapté a la mesure de taux de structuration typiques (25Pa/s). Et en
pratique, si 'on prend un dosage d’adjuvant typique (6mL/kg) qui devrait apporter un
taux de structuration de cet ordre, la mesure n’est pas faisable. Cela est di a la faible
hauteur du minicéne, qui limite 7,,4,,. Nous proposons dans la prochaine Sous-Section le
dimensionnement d’un céne plus adapté, dont la hauteur est optimisée pour cette mesure

du matériau & structuration rapide.

4.4.7 Dimensionnement d’un coéne optimisé

Dans cette Sous-Section, nous ajustons les dimensions du céne pour faire en sorte qu’il
soit adapté a la mesure du taux de structuration typique (25Pa/s). En effet, nous avons
vu précédemment que ’étendue de mesure du minicéne était insuffisante. Nous verrons
ici comment modifier la géométrie du céne pour adapter le seuil maximal mesurable 7,42
et avoir une fenétre de mesure suffisamment grande lorsque A;p;, est élevé. Par rapport
a un cone d’Abrams classique, nous allons proposer une géomeétrie allongée, qui sera plus
haute pour augmenter 7,4, et donc I’étendue de mesure, et d’'un plus petit diamétre afin
de réduire le volume du paton 2 et le temps de remplissage. Nous comparerons ensuite la
fenétre de mesure pour ce cone optimisé avec le cone d’Abrams. Enfin nous évoquerons

les limitations pratiques de cette stratégie d’allongement du cone.

4.4.7.1 Dimensionnement de la hauteur h

Nous avons vu que le seuil maximal mesurable 7,4, est lié & la géométrie du cone. Il
dépend de sa hauteur hy (Eq. 4.8). En isolant hg, on dimensionne la hauteur du cone

selon le paramétre 7,4, voulu :

_ \/ngax
Py

ho (4.16)

4.4.7.2 Dimensionnement du volume 2

Afin de réduire la quantité de matiére nécessaire, minimisons le volume €2 des coénes. En
premiére approximation on considérera que le céne est un cylindre dont la hauteur hg a

été fixée précédemment. Le rayon du cylindre R est défini en minimisant son volume €2
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tout en respectant une charge critique de flambement sous poids propre F,. appliquée a

mi-hauteur /5 du cylindre. On a :

Fo < Fy (4.17)

ou Fy est la force diie au poids propre qui s’exerce a mi-hauteur du cylindre. On détaille

cette équation en considérant un critére de flambement Eulérien :

2
Bl
1/2

ol p est la densité du matériau, I le moment d’inertie du cylindre, ' le module de Young

du matériau, A 'aire du disque du cylindre que I’on calcule simplement d’aprés son rayon
R.

4.4.7.3 Application numérique

Type de céone | h Ry Ry Q Tmaz
) | (o) | () | (0] | (Pa), 7 — 23
Minicone 150 50 25 0.68 | 1940

Céne d’Abrams | 300 100 50 5.49 | 3891
Cone optimisé | 500 40 40 2.5 | 6513

TABLE 4.3 — Géométries de cones et paramétres de 'essal 7,4, associés. Ry et Ro
correspondent respectivement aux rayons bas et haut des cones.

Nous décrivons maintenant le calcul de dimensionnement d’un céne optimisé. On consi-
dére un matériau accéléré typique (Agpiz = 25 Pa/s, 79 = 1000 Pa). Pour faciliter la
réalisation manuelle de 'essai, on prescrit un délai important entre essais Aty de 1
minute et un nombre d’essais n = 3. Ce délai pourra éventuellement étre revu a la baisse
et le nombre d’essais augmenté pour gagner en précision. On obtient 7,4, = 5500 Pa
(Eq.4.8) et hrmar = 0.42 m (Eq. 4.16). En premiére approximation, on prend une marge
d’environ 20% afin de prendre en compte les incertitudes de mesure et s’assurer que Timaz
est bien mesurable : on retient donc la valeur hy = 0.50 m, ce qui est important. Le
critére de flambement (Eq. 4.18) est respecté avec une marge d’environ 40% en prenant
un diameétre D de 80mm. Les dimensions de cones usuels (minicone, cone d’Abrams) et

du cone optimisé sont indiquées dans le Tableau 4.3.

Comparons maintenant la fenétre de mesure du cone optimisé aux autres. La Figure
4.19 illustre, pour un matériau accéléré typique, la fenétre de mesure du céone d’Abrams

et du cone optimisé. La valeur 7,,,, étant plus élevée avec le cone optimisé, la fenétre
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FIGURE 4.19 — Graphe temps-seulil illustrant les fenétres de mesure du cone optimisé
et du cone d’Abrams, lors de la mesure d’un matériau accéléré typique.

de mesure est sensiblement agrandie. La mesure n’étant pas réalisable au minicéne, sa

fenétre n’est pas représentée.

4.4.7.4 Limitations pratiques de 1’allongement du céne

Du point de vue de la méthode proposée, ce cone optimisé est donc pertinent, la fenétre de
mesure est agrandie et adaptée a des Agp;, typiques de 25 Pa/s. Néanmoins 1'allongement
excessif du cone cause des problémes expérimentaux en amplifiant deux phénomeénes

perturbant la mesure.

Premiérement, il y a les phénomeénes tribologiques (adhérence, frottement...) ayant lieu
a l'interface entre le cone et le paton. Lorsque le cone est allongé, leur influence est
plus importante en raison de la plus grande surface de contact entre le volume du péaton
et le cone. Ces effets ajoutent des efforts parasites qui perturbent ’équilibre des forces
menant & ’arrét de I’écoulement & partir duquel nous mesurons le seuil. La forme conique
et non cylindrique donnée au cone d’Abrams vise d’ailleurs certainement & minimiser ces
effets en limitant le contact entre le paton et le cone lorsqu’il est soulevé. La création
d’une interface lubrifiée entre le cone et le paton permet d’autant plus de minimiser cet
effet, grace au huilage du cone avant I’essai comme indiqué dans le protocole vu dans la
Sous-Section 4.4.2. Il est aussi indispensable que la surface du cone soit rigoureusement
nettoyée aprés son utilisation, ceci afin d’éviter que des résidus de mortier y séchent et

donnent au cdne un état de surface rugueux favorisant I'adhérence du péaton.
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Deuxiémement, 1'utilisation d’un coéne plus allongé le rendra plus sensible aux petites
imperfections de soulévement du cone, c’est a dire lorsque le cone n’est pas soulevé
parfaitement dans I'axe vertical. Ce détail est important car il arrive en pratique que
cela provoque des instabilités similaires au flambement. Le céne se renverse alors sur un
cOté, ou s’étale de maniére dissymétrique, au lieu de s’étaler de maniére réguliére sous
son propre poids : la mesure est invalide. Mécaniser le soulévement du céne pourrait

certainement limiter ce risque.

Enfin bien que le cone optimisé présente un volume moindre que le cone d’Abrams
(2.5L contre 6L, voir Tableau 4.3), la quantité de matériau et le temps de remplissage
reste important, ce qui n’est pas idéal pour un controle systématique des propriétés du

matériau imprimeé.

4.4.8 Conclusion

Dans cette Section, nous avons présenté une méthodologie adaptée a la mesure du taux
de structuration au trés jeune age d’un mortier imprimable. Cette méthode peut étre
appliquée avec des moyens simples de laboratoire, dits « de paillasse ». Le principe est
de réaliser une série de mesures du seuil de cisaillement du méme matériau a des ages

différents, par exemple a I'aide d’un test d’étalement /affaissement au cone d’Abrams.

Nous avons premiérement abordé ’essai unitaire qui nous sert d’exemple, c’est & dire
la mesure du seuil d’arrét de ’écoulement 75 au cone d’Abrams qui, on le rappelle, ne
mesure pas exactement le seuil de démarrage 7. mais reste conservatif, et donc pertinent
vis-a-vis d’un critére de constructibilité propre a I'impression 3D béton par extrusion.

En effet nous cherchons & vérifier ce critére via la mesure du taux de structuration.

Nous avons ensuite présenté le déroulement de I’essai sériel en question et défini les bornes
Tinins Tmaz tmin €6 tmaz qui délimitent la fenétre de mesure. Les influences du matériau
et du type d’essai (test de cone ou autre) sur la taille de la fenétre ont été abordées, ainsi
que les paramétres dimensionnants At;.s (le délai entre essais) et n (le nombre d’essais

de la série) qui conditionnent la faisabilité d’un essai sériel.

Ce cadre méthodologique ayant été décrit, une étude paramétrique nous a permis d’étu-
dier la faisabilité du test selon le matériau et le type de cone utilisé (minicone ou cone
d’Abrams classique). Nous avons ainsi pu constater que ces instruments étaient adaptés
& la mesure de mortiers d’impression 3D faiblement accélérés, ce qui peut étre le cas

lorsque les piéces fabriquées sont grandes et peu élancées. Il reste qu’ils ne couvrent pas
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toute la gamme des taux de structuration de mortier imprimables bicomposant. En ef-
fet un taux de structuration typique de 25Pa/s, qui peut étre prescrit pour des piéces

élancées, n’est a priori pas mesurable avec ces outils.

Ces prévisions ont ensuite été comparées a des résultats expérimentaux ou 'on a fait
varier le dosage d’additif accélérant afin de mesurer des taux de structuration Agp,
différents. L’augmentation du dosage d’accélérant résulte bien en une augmentation de
Aypiz, mais le seuil initial au début de la structuration 79 augmente également. Lorsque
I'on dose l'accélérant a 6mL/kg, un dosage qui devrait apporter un taux de structuration
de lordre de 25Pa/s, la mesure n’est pas faisable. Nous ne pouvons donc encore pas
vérifier s’il y a un lien entre des dosages d’accélérants typiques (6mL/kg) et des taux
de structuration typiques (25 Pa/s ou plus). L’utilisation d’'un moyen de mesure plus

adapté, le scissométre, nous permettra de mettre cela au clair dans la prochaine Section.

Enfin, nous appliquons dans la derniére Sous-Section la méthodologie proposée, pour
dimensionner un céne optimisé pour la mesure des mortiers a structuration rapide (25
Pa/s). Le principe est d’allonger le cone. L’application numérique montre bien que la fe-
nétre de mesure est agrandie et que la mesure devient faisable. Néanmoins, on remarque
que cet allongement risque d’amplifier des difficultés expérimentales de 'essai : 'aug-
mentation de la quantité de matériau nécessaire, des effets de frottement et d’adhérence

du mortier au coéne, ainsi que l'instabilité du paton lors du démoulage.

Pour conclure, remettons en perspective ’histoire technique du céne d’Abrams. Cet es-
sai inventé par Duff Abrams dans les années 20 apparait pour vérifier qualitativement
l'adaptation d’un béton au coulage et reste trés employé sur chantier, en raison de sa
praticité. Dans ce cadre la quantité de matiére mobilisée pour le test représente géné-
ralement peu par rapport aux quantités massives de béton qui sont préparées. Le poids
propre du paton est suffisant pour déclencher un écoulement et distinguer si celui-ci est
adapté au coulage ou non : la plage de mesure du céne d’Abrams qui va de 0 & environ

4000 Pa est suffisante pour remplir cette fonction.

Dans le cadre de I'impression 3D, ces types d’essais simples restent pertinents pour
faciliter le controle in situ. Cependant il est notable que le procédé mobilise des quantités
de matiére bien moindres que le coulage de piéces massives. Et en effet, le volume d’un
seul cone optimisé tel que nous avons proposé représente prés de 5% d’une gachée
de mortier (50L) lors d’une impression, ce qui est significatif. La quantité de matiére
utilisée et I’étendue de mesure deviennent des critéres importants si 'on veut tester

systématiquement des matériaux imprimables.
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4.5 Déroulement d’un essai sériel in situ et fenétre de me-

sure (Exemple au scissométre)

Aprés avoir vu le déroulement d’une mesure de paillasse dans la section précédente, nous
allons maintenant, avec la méme méthodologie, aborder la mesure in situ qui est au
coeur de ce chapitre. Comme nous ’avons vu précédemment, la mesure au cone n’est pas
vraiment adaptée car les seuils mesurables sont trop faibles. Il est donc premiérement
nécessaire de trouver un instrument adapté. A cette fin, nous décrirons premiérement un
nouvel essai unitaire de mesure du seuil au scissomeétre de poche (aussi appelé Torvane).
Apreés avoir vérifié sa compatibilité avec nos mortiers imprimables, nous allons le réaliser
en série mais en suivant un protocole spécifique & la mesure in situ, en identifiant a
nouveau les étapes-clefs et la fenétre de mesure. La fenétre de mesure sera définie avec
les mémes bornes que pour le test de cdéne mais celles-ci seront calculées légérement
différemment, en raison de particularités diies au scissométre. Nous validerons ensuite le

protocole avec des résultats expérimentaux que ’on comparera a des essais sur paillasse.

4.5.1 Mesure unitaire au scissométre de poche

m / -
\_

— /Torque Spring
=

"

— / Shear Vane

Standard Vane

F1GURE 4.20 — A gauche : Photographie d’un scissométre de poche Humboldt H-
4212MH, A droite : schéma de l'appareil extrait de la norme ASTM D8121/D8121M
[105].

Dans cette Sous-Section nous décrivons la mesure du seuil a 'aide du scissométre de
poche. Le principe est de cisailler un échantillon de matériau en lui appliquant un couple,

tout en mesurant la contrainte nécessaire pour déclencher son écoulement ou sa rupture.

Pour appliquer le couple, le scissométre dispose d’une téte moletée que I'on tourne ma-
nuellement. Elle est reliée & un arbre a ailettes (aussi appelé géométrie Vane) immergé a
une profondeur d’environ 5 mm dans un échantillon de matériau et par lequel le couple
est transmis. Il en résulte une contrainte de cisaillement qui s’applique sur la surface des
ailettes, et qui est proportionnelle au couple exercé via un coefficient lié¢ a la géométrie

des ailettes. On lit cette contrainte sur un cadran gradué rattaché a la molette. Il dispose
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Calibre D (mm) | [Tmin, Tmaz) (kPa) | 0 (kPa)
Sensible 47.5 1-20 1
Standard 25.5 5 - 100 5
Grande Capacité | 19 12.5 - 250 12.5

TABLE 4.4 — Données relatives aux différents calibres (ou types d’ailette) du scissométre
de poche. D : Diameétre de la surface cisaillée, [Timin, Tmaz| : Intervalle de mesure du
seuil (kPa), ¢ : Précision de la graduation.

d’un pointeur anti-retour indiquant la plus grande contrainte mesurée lors de 1’essai, lors

du pic de cisaillement avant 1’écoulement /rupture.

On a & disposition trois tailles d’arbres & ailettes interchangeables, ou calibres, que I'on
choisit selon la gamme de résistance du matériau étudié. Les données relatives & ces
différents calibres sont présentées dans le Tableau 4.4. Lorsque I'on prend un plus grand
calibre le diamétre de la surface cisaillée décroit, ce qui augmente ’étendue de mesure
étant donné que le couple maximal applicable avec I'instrument est fixé et correspond a
une rotation compléte de la molette (10 graduations). La mesure est aussi moins précise
car pour un calibre plus grand, la graduation du cadran représentera une plus grande

quantité de cisaillement.

FIGURE 4.21 — Photographie de la zone d’essai d’un mortier imprimable testé au scisso-

métre de poche avec le calibre Standard au trés jeune age. On distingue I’'empreinte des

ailettes du scissométre ainsi que la zone d’écoulement /rupture cylindrique au voisinage
des pales.

A notre connaissance, le scissométre de poche n’a pas encore été utilisé sur des matériaux
cimentaires mais seulement sur des sols et autres matériaux argileux [105]. Il est la
variante miniaturisée du scissométre classique [105] (Figure 4.22a) qui est au contraire
déja utilisé pour mesurer le seuil de cisaillement [106] et la structuration [91] de matériaux
cimentaires dédiés au coulage. Des types plus spécifiques ont été testés, tels que des bétons

autoplacants avec lesquels les résultats obtenus étaient bien corrélés avec un rhéométre
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[107]. Des mortiers imprimables monocomposant [108| et bicomposant [77] ont aussi été
caractérisés avec le scissométre classique. En raison de sa similarité, le scissométre de

poche est prometteur.

Du point de vue de la mesure, plusieurs différences importantes sont & considérer :

— Premiérement, la géométrie des ailettes. Ce facteur peut avoir une influence sur
les résultats. Sur des boues rouges étudiées en mécanique des sols, le changement
de diamétre et de profondeur des ailettes a une influence limitée [109]. Ce type de
fluide a toutefois une granulométrie beaucoup plus fine que les mortiers usuels.
Le nombre d’ailettes est quant & lui un paramétre qui n’a été étudié que récem-
ment & travers des études numériques et sur des fluides modéles, & nouveau de
granulométrie trés fine comparé & celle des mortiers. Cette question et son lien
avec la granulométrie reste donc ouverte pour les mortiers qui nous intéressent.
Nous pouvons dans un premier temps vérifier 'adéquation de I'entrefer (1’espace-
ment entre les ailettes) a la granulométrie du matériau. Les mortiers d’impression
3D béton que nous étudions, tels que le Lafarge NAG3/3DPG, présentent une
granulométrie d’environ 300 micromeétres pour les plus larges particules [77]. On
considére généralement que la taille de l'interstice entre les ailettes doit étre un
ordre de grandeur au dessus de cette dimension dans la zone ot le cisaillement est
maximal, ce qui est le cas pour tous les calibres du scissométre de poche. De ce

point de vue l'outil est donc adapté a la mesure sur des mortiers imprimables.

|
]

FIGURE 4.22 — Schéma de la zone de mesure avec un scissométre de poche (a) et le
scissometre classique (b).

— Deuxiémement, la zone caractéristique de I’échantillon étudié. Contrairement au
scissométre classique ol le matériau cisaillé est en profondeur, le matériau étudié
avec le scissométre de poche est a la surface de I'échantillon (Figure 4.22). La
partie en surface est soumise & des échanges thermiques et hydriques avec lair
ambiant plus importants, ce qui peut occasionner des effets de séchage localisés
pouvant a la fois modifier I’état de la microstructure et la dynamique des réac-
tions d’hydratation. Ces effets dits de crofite peuvent étre mis en évidence par

inspection visuelle d’une tranche d’un échantillon.
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Nous allons maintenant décrire comment la contrainte de cisaillement s’applique au ma-
tériau. Cette description a été initialement proposée pour les matériaux argileux étudiés
en géotechnique [110] et est appelée analogie de Couette en référence au type d’écou-
lement modélisé. Pour ce faire nous allons faire plusieurs hypothéses sur la mécanique
de 'écoulement. Premiérement nous allons considérer que la contrainte d’écoulement
s’exerce sur un cylindre inscrit autour des ailettes. En effet il a été montré que pour des
fluides & seuil, & l'instant de ’écoulement et & un taux de cisaillement faible, le cylindre
de matériau enchassé dans les ailettes tourne comme un corps rigide et que I’écoulement
se localise uniformément dans une fine couche cylindrique au voisinage des extrémités
des ailettes [111]. Sur la Figure 4.21 on observe trés bien cette zone cylindrique cisaillée

par notre instrument utilisé sur un mortier imprimable.

Pour un scissométre classique, la contrainte s’exercera sur cette surface et le couple
mesuré sera du a deux composantes, 'une issue du cisaillement sur le bord courbe latéral
et I'autre du cisaillement sur les deux bords horizontaux supérieur et inférieur du cylindre

inscrit [109] [112] :

T =T, + 2T, (4.19)

Le cas du scissométre de poche est différent. Les ailettes sont insérées en surface et non

pas en profondeur, il n’y a ainsi qu'un bord horizontal cisaillé :

T =Ts+ 1T, (4.20)
Ces différences sont illustrées sur la Figure 4.23 ot I'on voit pour le scissométre classique
(a) et de poche (b) les surfaces ol le matériau est cisaillé.

Le couple appliqué T, est équilibré directement par la contrainte 75 qui s’applique de

maniére uniforme sur la surface courbe du cylindre :

D
T, = (WDH)ETS (4.21)
ou mDH représente la surface courbe du cylindre, avec D le diamétre du cylindre, H sa
hauteur, et % le bras de levier.

Ajoutons a cela la contribution des bords horizontaux T,. La contrainte qui s’y exerce

Te(r) n’est pas connue a priori, sans doute linéaire en r.

Pour le scissométre classique, 1’équilibre du couple exercé lors de I’écoulement est :
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(3 (1) Bord horizontal supérieur

(2) Bord latéral courbe
(3) Bord horizontal inférieur

N
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FIGURE 4.23 — Schéma des surfaces cisaillées avec un scissométre classique (a) et un
scissométre de poche (b).

D D/2
Ter = (xDH) s + 4 / Te(r)ridr (4.22)
0

A l'instant de I’écoulement, on part du principe que les contraintes 7, et 7. sont uniformes
et égales & 7... Dans ce cas I’Equation 4.22 se réduit & une forme plus simple ou 'on

peut directement exprimer T, en fonction des dimensions des ailettes et de 7, :

7D® H 1
9 (7 + 7)7_07" (423)

Tcr = D 3

Ou H est la hauteur des ailettes, et D le diamétre du cylindre. Il en est de méme pour

le scissométre de poche, en retirant la contribution d’une des faces du cylindre [105] :

7wD7Te  wHTe
12 2

T.r = D%( ) (4.24)
I1 est notable qu’ici le matériau est sollicité en cisaillement pur, il n’y a pas de composante
élongationnelle ou compressive comme cela peut étre le cas pour d’autres types d’essais
(pénétrométrie, test de cone). Les différences entre scissométre classique et de poche
semblent avoir un effet limité, car comme nous allons le voir dans la prochaine Sous-

Section les mesures obtenues avec les deux instruments sont comparables.
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FIGURE 4.24 — Photographie d’un scissométre classique (Source : mtlabs.co.nz)

4.5.1.1 Comparaison de mesures au scissométre classique et de poche

Dans cette Sous-Section nous comparons les scissométre de poche et classique en condi-
tions in situ. Le scissométre classique est illustré sur la Figure 4.24. Décrivons le pro-
tocole : Des échantillons de mortier imprimable ont été préparés sur paillasse dans le
laboratoire de la société XtreeE, a partir d’'un méme batch et d’une maniére similaire
au protocole décrit dans la Section 4.4 avec 10mL/kg d’accélérant. Les instruments sont
insérés doucement dans la pate une fois les échantillons préts. Aprés avoir respecté un
délai de refloculation et un délai lié a I’age du matériau attendu pour ’essai, les essais
sont réalisés par deux opérateurs, un pour chaque scissométre, & des temps proches. Dans
les deux cas la molette du scissomeétre est tournée a vitesse constante (environ 3 rpm)

jusqu’a ’écoulement ou la rupture.

701
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FIGURE 4.25 — Mesures du seuil de cisaillement 7., & différents adges ¢ d’'un méme
mortier, avec scissométre de poche et classique.
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Les résultats sont présentés dans la Figure 4.25. Les mesures obtenues avec les deux
instruments sont comparables. Cela suggére que le scissomeétre de poche est adapté a la
mesure de la structuration de mortiers imprimables, étant donné que les résultats sont
proches de ceux obtenus avec le scissométre classique utilisé comme référence. Cela sera
confirmé par des campagnes de mesure sur paillasse et in situ que nous présenterons

ci-apres.

4.5.2 Qualification préalable de l’essai au scissométre de poche sur

paillasse

Avant d’aborder la mesure in situ, nous présentons dans cette Sous-Section, des séries
de mesures au scissométre de poche sur paillasse, et ce afin de vérifier la faisabilité et

d’estimer la précision que I'on peut attendre du scissométre selon le calibre.

FIGURE 4.26 — Photographie du dispositif de mesure avec trois scissomeétres a grand
calibre, (b) coupe des deux tailles de récipient utilisées, (c) vue de dessus du récipient
et disposition des scissométres en trait pointillé.

Décrivons le protocole. 11 est identique & celui présenté dans la Sous-Section 4.4.1, sauf
que le test de cone est remplacé par l'essai au scissométre illustré sur la Figure 4.26. Au
lieu de remplir un céne d’Abrams, on remplit des récipients dans lesquels on insérera
les scissométres. Pour évaluer d’éventuels effets de paroi, deux profondeurs de récipient
(30 et 60mm) ont été testées (Figure 4.26 b), donnant des résultats comparables. Nous
négligerons donc ces effets dans la suite. Les essais sont réalisés par lots de 3 pour
obtenir une valeur moyennée & chaque temps. Cela permet d’améliorer la précision de
la mesure car nous verrons que les résultats obtenus peuvent étre assez dispersés. Cette
imprécision est certainement diie au modéle du scissométre qui posséde un faible nombre
de graduations. La réalisation d’une plus grande quantité de mesures nous permet de

réduire 'importance de ce probléme en réduisant I'incertitude.
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iexp | Empreintes | Calibre(s) Dgee (mL/kg) | Az (Pa/s) | R(Pa)
1 | non Sensible 6 20.3 1373
2 | non Sensible 6 20.2 1029
3 | non Sensible 6 16.5 1453
4 | non Sensible + Standard 6 21.6 1452
5 | non Sensible + Standard 6 20.8 3348
6 | non Standard 9 54.2 6533
7 | oui Standard 9 69.9 2989
8 | oui Standard 9 89.6 3003
9 | non Standard 12 44.1 | 30000
10 | oui Standard + HC 12 67.3 5393

TABLE 4.5 — Données expérimentales de laboratoire avec le scissométre. Notation :

lezp : NUmMéro de l'expérience, Dg.. dosage de I'additif accélérant, R résidu moyen de

I'estimation de AThix. Les essais ot I'absence d’empreintes augmente R (et donc 'im-
précision) sont mis en évidence en rouge.

La surface exposée du récipient doit ensuite étre aplanie au maximum en tapotant & la
main ou a ’aide d’une spatule. Cela facilite I'insertion des scissométres dans le matériau,
placés en suivant la disposition illustrée sur la Figure 4.26 c¢. Celle-ci permet d’espacer
suffisamment les points de mesure pour limiter 'influence des effets de bord. En suivant
cette disposition on peut réaliser 2 lots de 3 essais par récipient, dont 3 avec le calibre
Sensible. Pour le second lot de 3 essais, les scissométres sont aussi insérés au plus tot,
et si 'on n’a pas suffisamment de scissométres a disposition, on insére a la place du
scissométre une empreinte en plastique de la forme du calibre qui sera utilisé. Cette
étape dite des empreintes est cruciale : les résultats que nous verrons ci-aprés montrent
que si le scissométre est inséré trop tard cela a tendance a réduire artificiellement le
seuil mesuré. La raison est que, inséré trop tardivement, le scissométre a tendance a
endommager le mortier dans la zone de mesure, mortier qui se structure et rend de
plus en plus difficile 'insertion du scissométre. Cela peut étre constaté visuellement par

I’apparition de fissures autour des empreintes.

Comme pour l'essai de paillasse vu en Section 4.4 on respecte un délai de refloculation
puis un délai additionnel qui varie d’un essai a I’autre afin de tester le matériau a différents

ages.

Les résultats sont présentés dans le Tableau 4.5. On a réalisé en tout 10 séries a des
dosages d’accélérant D, croissants et typiques du procédé (6,9,12mL /kg). Selon lessai
on réalise ou non l'étape des empreintes lors du remplissage. A, est calculé avec un
modéle de régression linéaire d’aprés I’'Eq. 4.1 et on qualifie la précision de l’essai en

calculant le résidu moyen R des mesures par rapport au modéle.
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On constate qu’a un dosage de 6mL/kg 'estimation du Ay, est bien répétable et le
résidu moyen varie autour de 1000 Pa lorsque I'on utilise le calibre Sensible et augmente
pour les cas ou l'on utilise a la fois le calibre Sensible et Standard, ce qui est cohérent

avec les valeurs de précision des calibres définies dans le Tableau 4.4.

Les essais & 9mL/kg montrent logiquement une augmentation du Az, A 12mL/kg,
Ieffet de I’'accélérant semble plafonner. Nous atteignons probablement ici les limites de
mesure de l'instrument, le matériau étant dans un état trés structuré qui 'améne vers un
comportement solide fragile qui est aussi par nature moins prévisible. Il est aussi possible

que nous atteignions un dosage de saturation de I'additif accélérant.

D’une maniére générale, on constate aussi l'importance de I’étape des empreintes lorsque
le dosage d’accélérant augmente. Lorsque nous avons étudié le matériau & 6mL/kg, on
a constaté par inspection visuelle des échantillons que ceux-ci n’étaient pas dégradés
par l'insertion tardive des scissométres et que la résistance du matériau a l'insertion
manuelle de ceux-ci était acceptable sans qu’il y ait besoin de forcer. C’est pourquoi pour
ce dosage nous avons pu passer I'étape de ’ajout des empreintes, et la mesure du Aspgz,
bien qu’effectuée sur des gachées différentes, reste bien reproductible. Au contraire, & des
dosages d’accélérant plus élevés ( Do = 9 et 12mL /kg) la résistance et 'endommagement
des échantillons devient significative. Par rapport a des essais menés avec 'étape de
I’empreinte, pour un méme dosage d’accélérant les essais menés sans montrent des valeurs
Auniz plus faibles et une perte de précision captée par I'augmentation du résidu R, ce
qui confirme l'importance de cette étape. Ces résultats négatifs, n° 6 et 9, sont mis en

évidence en rouge dans le Tableau 4.5.

En somme, les résultats sont cohérents et cette campagne préliminaire nous a donc permis
de vérifier la faisabilité de essai au scissométre. En effet, les valeurs les valeurs Az
calculées sont bien répétables et dans 'ordre de grandeur attendu. De plus, 'incertitude
expérimentale R est similaire a I'incertitude de mesure théorique 7 qui correspond &
la valeur des graduations de I'instrument pour chaque calibre indiquées dans le Tableau
4.4,

4.5.3 Déroulement d’un essai sériel in situ et bornes de la fenétre de

mesure

Nous allons maintenant décrire, en utilisant la méthodologie mise en place a la section
4.4 pour un essai sur paillasse, le déroulement d’un essai sériel in situ avec le scissométre
de poche : les étapes du protocole sont illustrées dans la Figure 4.27 et on commence (a)

par le remplissage du récipient par la téte d’impression.
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FIGURE 4.27 — Illustration des étapes d’un essai in situ au scissomeétre : (a) Préparation

de I’échantillon : remplissage d’un récipient avec le matériau imprimé (b) Insertion des

scissometres (c¢) Attente du délai de refloculation et du délai d’essai respectif pour

chaque échantillon indépendamment des autres (d) Réalisation de trois essais pour
chaque échantillon.

4.5.3.1 Etape d’impression

On estime juste aprés impression et avant l’essai, le seuil initial 79 & 'aide d’un slugs-
test [20] (voir Chapitre 2) : en effet, la structuration ne démarrant qu’aprés le délai de
refloculation, on peut faire 'hypothése que la consistance initiale au tout début de la

structuration 7y devrait étre identique a celle observée a l'instant de ’extrusion.

Le matériau est ensuite mis en oeuvre de la méme maniére que pour une impression,
conformément aux étapes-clefs du process indiquées dans la Section 4.2 & ceci prés qu’il
n’est pas déposé sous forme de cordons mais extrudé directement afin de remplir des
contenants cylindriques (Figure 4.27 a). Lors du remplissage le contenant est secoué

manuellement afin d’homogénéiser le matériau.

Au contraire de 'essai de paillasse ol toute la gachée est accélérée une fois, ici du maté-
riau nouvellement accéléré est produit en continu. En fait, une gichée unique de matériau
non accéléré est préparée, puis une portion de cette gachée qui constituera 1’échantillon
est prélevée par pompage dans le systéme. Elle est ensuite accélérée individuellement par
I'injection d’additif accélérant en ligne dans la buse d’impression. Si le dosage d’additif
est suffisant et la gichée utilisée dans son temps ouvert, la structuration due & ’ajout
d’additif sera majoritaire. On peut ainsi faire ’hypothése que chaque échantillon est
produit et testé & un age donné indépendamment des autres, car le phénoméne caracté-
ristique de structuration est celui de 'ajout d’additif réalisé éprouvette par éprouvette.

Cela est avantageux car on peut gagner en précision en réalisant plusieurs essais au méme
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temps t, et 'espacement entre les essais At;est n’est plus contraint par la durée de I'essai
unitaire ;. Il faut simplement veiller & ne pas dépasser la fin du temps ouvert (en-
viron 45 min, pouvant varier selon la formulation et le dosage d’additifs ayant un effet
retardant tel que certains superplastifiants) ou les réactions autogénes d’hydratation de-

viennent prépondérantes, auquel cas notre hypothése n’est plus valide.

4.5.3.2 Délai de refloculation et d’essai

Comme pour 'essai de paillasse, on respecte ensuite un délai de refloculation afin que
la structuration soit initiée. La fin de cette période marque le début de la phase d’essais
(Figure 4.27 ¢) ou l'on attendra un délai supplémentaire afin que ’échantillon continue

de structurer et atteigne ’dge requis.

4.5.3.3 Phase d’essais

Enfin on réalise I'essai en enfongant puis en tournant la molette de chaque scissométre
a une faible vitesse constante (environ 3 rpm) jusqu’a ce que le pic de contrainte soit
atteint (Figure 4.27 d). On fait la moyenne des trois mesures pour chaque échantillon et
on note ’age de I’échantillon au moment de 1’essai.

On réitére la séquence allant du remplissage de I’échantillon a I’essai pour chaque mesure

de la série.

4.5.3.4 Fenétre de mesure

A Tlinstar de l'essai de paillasse (Sous-Section 4.4.3), nous décrivons ici comment les
bornes timin, Tmin, Tmaz €6 tmaz de la fenétre de mesure sont obtenues pour cet essai in
situ, ainsi que le délai entre essais Atsesr €t le nombre d’essais maximum 7,4,. Nous
étudions aussi 'évolution des paramétres-clefs ([tmin, tmaz), Attests Tmaz) €n fonction de
Aypiz avec les différents calibres afin de vérifier la faisabilité de 1’essai sériel au scissométre,
de choisir le calibre le plus adapté a notre application et de comparer ces paramétres a
ceux du coéne vu précédemment et a ceux de d’autres types d’essais que nous verrons

dans la prochaine Section.

Comme vu précédemment, la durée minimale ¢,,;, dépend du type d’essai et est d’environ
20 secondes pour le scissométre. Il en est de méme pour 7,4, qui varie selon le calibre
du scissométre choisi : 20, 100 ou 250 kPa. Pour 7,,;,, on prendra la plus grande valeur

entre celle qui le relie & Apiz, 70 €t tmin donnée par ’Equation 4.7, et le seuil minimal
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mesurable par le calibre utilisé (Tableau 4.4). ¢4, dépend de Ayp;p €t Tias et est done

calculé comme pour 'essai de paillasse d’aprés I’Equation 4.9.

Dans certains cas t,,q, est limité non pas par I'instrument mais par le temps ouvert du
mortier, en général 45 minutes (cette durée peut varier selon la formulation et le dosage
d’additifs ayant un effet retardant tels que certains superplastifiants). En effet lorsque
le seuil initial 79 et Ay sont assez faibles, le matériau part d’un seuil faible et évolue
suffisamment lentement pour ne pas atteindre la limite du calibre utilisé durant le temps

ouvert.

4.5.3.5 Taille de la fenétre de mesure [tin, tmaz]

3000~

270'9 s (45 min) Temps ouvert dépassé

2500

2000

= 1500

1000~

Calibre
— Sensible
— Standard

500

0 L L L L
0 10 20 30 40 50 60 70 80

AThix (Pa/s)

FIGURE 4.28 — Taille de la fenétre de mesure [t;in, tmaxz] pour le calibre Sensible et
Standard en fonction de A, avec 19 = 1000Pa.

La taille de la fenétre de mesure [tyin, tmaz| est donc fonction du taux de structuration
du matériau, et du temps ouvert, comme cela est illustré sur la Figure 4.28 qui repré-
sente cette taille en fonction de Ay, pour un matériau avec 79 = 1000Pa, et ce pour
deux calibres de mesure (Sensible et Standard) indiqués par les courbes bleue et rouge,
respectivement. On voit par exemple qu’avec le calibre Standard, entre 0 et 38 Pa/s
environ la courbe a une allure constante et suit la droite qui indique le temps ouvert : la
taille de la fenétre de mesure est limitée par le temps ouvert qui est ici fixé a 45 min et
non par la vitesse de structuration. Pour un temps ouvert plus élevé, la courbe suivrait

I’allure indiquée en trait pointillé, qui correspond au cas général ot la borne 7,4, limite
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la taille de la fenétre (Eq.4.9). A partir d’environ 38 Pa/s et au dela pour le calibre Stan-
dard, la courbe est décroissante, car plus Ay, est élevé, plus la borne 7,4, est atteinte

rapidement et donc plus la taille de la fenétre se réduit.

Comparons maintenant la taille de la fenétre de mesure selon le calibre. On voit par
exemple que lorsque Ayp;, vaut 25 Pa/s, une valeur typique illustrée par la droite verticale
jaune sur la Figure 4.28, la taille de la fenétre est de 750 s (12.5 min) pour le calibre
Sensible et 2700 s (45 min) pour le calibre Standard.

La grande fenétre de mesure du calibre Standard nous aménera parfois & le préférer
lors des expériences que nous présenterons par la suite. Premiérement parce que celle-ci
permet de conduire le test d’une maniére plus souple, moins contrainte par la limite de
temps tpyqr que la petite fenétre du calibre Sensible. De plus, nous pourrions également
étre obligés d’utiliser le calibre Standard si 7y est grand. En effet 79 est fixé de maniére
typique & 1000 Pa pour réaliser le calcul illustré dans la Figure 4.28, mais une valeur
plus élevée est possible. Cela peut rendre la fenétre de mesure du calibre Sensible trop

petite car Ty, sera élevé (Eq. 4.7).

On peut aussi profiter des avantages des deux calibres en les utilisant successivement, en
commencant par le calibre Sensible pour réaliser des mesures plus précises et rapprochées,

puis en continuant avec le calibre Standard qui offre une large fenétre de mesure.

Pour aller plus loin, si 'on imagine des essais plus mécanisés voire automatisés, utiliser
uniquement le calibre Sensible est prometteur. L’automatisation permettrait en pratique
de réduire et de bien maitriser le délai entre essais Atsest, On pourrait ainsi s’approcher
du délai Atsesr minimum lors de I'exécution des essais. Voici un calcul qui illustre ce
potentiel : si automatisation de la série de mesures rend acceptable de la réaliser en-
tiérement sur une fenétre de 4 minutes, I'étendue de mesure atteint 80 Pa/s : cela est
illustré sur la figure 4.28 ou la taille de la fenétre vaut 4 minutes pour un Ap;, de 80

Pa/s avec le calibre Sensible.

4.5.3.6 Délai entre essais Atoq

Intéressons-nous maintenant au délai entre essais Atest. Nous avons vu précédemment
dans la Sous-Section 4.4.4 comment calculer le délai minimal entre essais, une valeur
supérieure & ce minimum pouvant éventuellement étre choisie pour faciliter la réalisation
manuelle de l'expérience. Ce minimum était calculé en comparant deux valeurs et en
retenant la plus élevée : soit le rapport entre la précision de 'instrument et le taux de

structuration Af,: , soit le temps minimum pour réaliser un essai t,,;,. Ici cette condi-
1T

tion ne s’applique pas car nous réalisons ’essai in situ. En effet on n’est pas contraint
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d’espacer les essais du temps minimum pour les réaliser t,,;, car le matériau est produit
en continu, c’est a dire que I'on peut séquencer et espacer librement les essais sans for-
cément les faire dans 'ordre chronologique du vieillissement d’un échantillon unique de

matériau, ce qui était le cas en paillasse et imposait donc un délai minimum %,,;, au cas

5
Athiz ’

ou celui-ci était plus grand que

200

—— Scissomeétre Sensible
In-situ

Domaine des valeurs de
At, ., admissibles

/ Valeur minimale de At,

0 20 40 60 80
Athia: (Pa/ S)

FIGURE 4.29 — Graphe de Atseq en fonction de A;pq, pour le calibre Sensible.

Cela est illustré sur la Figure 4.29 ou la courbe en trait continu et surlignée en jaune

représente la valeur minimale de Atfes en fonction de Ayp;,. Comme on le voit c’est

toujours Af;, qui s’applique pour calculer le délai Atsesy minimum. Mais si la mesure
était réalisée sur paillasse, ty,;, deviendrait limitant autour de 45 Pa/s, la courbe bleue
rejoindrait la tendance de la droite représentant la valeur de t,,;, en pointillé comme

cela était le cas pour le test de cone sur paillasse.

On remarque par ailleurs qu’avec le test de cone on utilisait généralement toujours t,,;y,
pour définir la valeur minimale de Ats.s, sauf dans les cas ou le taux de structuration

était trés faible. Cela tenait au fait que le test était suffisamment précis (6, était faible),

ainsi Af; était petit devant t,,;,,. Le test au scissométre est moins précis en comparaison,
1T

on a vu précédemment que 'incertitude de mesure au scissométre §, variait entre 1000

et 12500 Pa selon le calibre, il en est donc de méme pour A‘S; C’est pourquoi les valeurs

thiz

de Atiest minimales sont plus élevées avec le scissométre qu’avec le cone.
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FIGURE 4.30 — Graphe du nombre de mesures maximales n,,q, en fonction de Agpiz
pour le calibre Sensible.

4.5.3.7 Nombre de mesures maximal 1,,,:

Intéressons nous maintenant au nombre d’essais maximum 7,4, (Eq. 4.15). Son évolu-
tion en fonction de Ay avec 79 = 1000 Pa est illustrée sur la Figure 4.30. Par souci
de simplicité on prendra comme exemple général le calibre Sensible, les autres suivant
une évolution similaire. Comme nous avons pu le voir sur les courbes qui décrivaient la
taille de la fenétre de mesure en fonction de Ay, (Figure 4.28), la courbe change aussi
d’allure selon que ce soit le temps ouvert ou le taux de structuration A, qui limite la
taille de la fenétre. C’est pourquoi ’évolution de 7,4, en fonction de Ayp;ip suit deux ten-
dances successives de type croissante et linéaire puis légérement décroissante et linéaire.

Décrivons plus en détail ces deux tendances :

— La premiére tendance croissante et linéaire, qui correspond & la premiére partie
de la courbe, dénote le cas ou le taux de structuration est inférieur & 7.5Pa/s.
Deux causes conjuguées expliquent cette tendance. La premiére est que la taille

de la fenétre est constante car limitée par le temps ouvert (voir Figure 4.28). La
5,

hix

deuxieéme est liée au calcul de Atyes d’aprés

sur cette plage de Ay, (voir la
Figure 4.29) : dans ce cas plus Ap;, est élevé plus on peut rapprocher les essais
les uns des autres. Et comme 1,4, est inversement proportionnel & Atiest, Mmaz
est donc proportionnel & Agp;,. C’est en raison de cette proportionnalité que la
courbe a une allure croissante et linéaire. On peut réaliser de plus en plus d’essais

Numaz dans une fenétre dont la taille reste constante.
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— La deuxiéme tendance quasiment constante est causée par le fait que la taille de la
fenétre [tmin, tmaz] n'est plus limitée par le temps ouvert mais par la capacité de
mesure Tp,q; du calibre utilisé. Pour mieux comprendre cette évolution, rappelons

I’expression de n,q; selon la taille de la fenétre et le délai entre essais :

[tminy tmax]

Attest‘

nmax -

Ensuite détaillons cette équation en faisant apparaitre A;p;, dans chaque terme :

Athiz  Tmaz — Tmin
= . 4.25
Nmax 5. Aunia ( )
1
Nmax = 57 : (Tma:p — Athiz - tmin + TO) (426)

T

L’expression négative de Ayp;, dans le terme de droite explique I’évolution linéaire
décroissante observée. Cela signifie que la réduction de la taille de la fenétre et
I’augmentation du délai entre essais At;es en raison de la dépendance de ces deux
termes & A, ne se compensent que partiellement. En effet le seuil minimum

Tmin dépend également de Azps.

Maintenant que nous avons décrit comment évolue n,,q, en fonction de Ap;;, intéressons-
nous a la mesurabilité selon A;p;,. Pour déterminer si la structuration est mesurable pour
un taux de structuration A, donné on vérifie si npq, > 3, comme nous 'avions fait
pour le test de cone (Figure 4.17). Comparer la mesurabilité des différents calibres du

scissométre nous aidera a choisir celui qui convient le mieux & 'impression bicomposant.

Sur la Figure 4.31, la mesurabilité obtenue avec les calibres Sensible et Standard est
représentée en superposant les courbes de n,,q, en fonction de Ay, au domaine ou
Nmaz < 3. On en déduit graphiquement I’étendue de mesure pour chaque calibre c’est a

dire les valeurs de A;p;, pour lesquelles la structuration est mesurable.

On voit ainsi que les deux calibres permettent de mesurer des taux de structuration
trés élevés, allant au-dela de 80 Pa/s. Contrairement au test de cone ce n’est pas ici le
maximum qui est limitant pour notre application, mais plutét le minimum : on voit que
des Aypi, faibles (<5.8 Pa/s) qui pourraient étre prescrits lors de 'impression de piéces
trés peu élancées ne sont pas mesurables avec le calibre Standard. Selon ce critére le
calibre Sensible est donc préférable car son étendue de mesure est adaptée aux taux de

structuration faibles comme aux taux élevés.
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FIGURE 4.31 — Graphe du nombre de mesures maximales n,,q, en fonction de Agp;z
pour les calibres Sensible et Standard.

4.5.3.8 Conclusion

Dans cette Sous-Section, nous avons décrit le déroulement d’un essai sériel in situ au
scissomeétre, la délimitation de sa fenétre de mesure et les paramétres-clefs de cette fe-

nétre.

Pour le déroulement de I’essali, il suit toujours trois étapes comme dans le cas de paillasse,
un temps de préparation des échantillons ot le matériau est cisaillé et n’évolue donc pas,
puis un délai de refloculation nécessaire pour initier la structuration, et enfin la réalisation
de I’essai unitaire au scissométre & proprement parler pour mesurer le seuil & un instant
t aprés le début de la structuration. Néanmoins, les conditions de ’essai in situ sont
différentes de l’essai de paillasse car du matériau accéléré est produit en continu par la
téte d’impression. tant que ’on ne dépasse pas le temps ouvert, on peut donc séquencer
et espacer librement les essais sans forcément les faire dans l'ordre chronologique du
vieillissement d’un échantillon unique de matériau. Cette caractéristique donne plus de

liberté, par exemple elle permet de gagner en précision en réalisant plusieurs essais au
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méme temps d’évolution ¢ depuis 'ajout de I'additif, et 'espacement entre les essais est
moins contraint. Par rapport au scissométre, les fenétres de mesure sont beaucoup plus
grandes qu’avec les tests de cone si bien que si Ap;, est suffisamment faible, elles peuvent
étre limitées par le temps ouvert et non pas par la capacité de mesure du seuil 7,4, de
I'instrument. Enfin nous avons étudié les limites de mesurabilité avec ny,q. de la méme
fagon qu’avec le cone et avons remarqué que ce paramétre n’était pas dimensionnant
avec le scissométre, hormis pour des seuils faibles. Le choix du calibre dépendra donc
principalement de la taille de la fenétre [tmin, tmaz], qui varie beaucoup selon le calibre

utilisé et les propriétés Aspie, 70 du matériau mesuré.

4.5.4 Reésultats de mesures in situ lors d’impressions

La Figure 4.32 présente les résultats obtenus lors de 2 campagnes d’essais aprés impres-
sion, nommés batch 1 et batch 2. Une partie du batch 1 a également été accéléré et testé
sur « paillasse » avec le méme dosage d’accélérant, afin de comparer avec le process in
situ via la téte d’impression.

Sur tous les essais la tendance observée est bien linéaire. La dispersion des mesures réa-
lisées & un temps donné avec ce scissométre de poche est importante, et cela est sans
doute di au caractére trés manuel de 'instrument. Cela montre l'intérét de répéter les

mesures par lots de 3 comme indiqué dans le protocole.

Pour le batch 1, bien que les dosages utilisés soient identiques, on constate que le Aspz
du matériau imprimé (in situ), 70,3Pa/s, est bien plus élevé que pour le matériau de

« paillasse », 14,3Pa/s.

On a observé la méme chose au sein du laboratoire de la société XtreeE ou une autre
série de mesure a été réalisée, avec un dispositif d’impression 3D du méme type mais un

batch de mix différent (Figure 4.33).

Il est donc clair qu’un matériau réalisé sur paillasse et en conditions d’impression in situ
n’ont pas les mémes propriétés. Cela montre I'importance de réaliser ces mesures in situ,
qui sont plus représentatives et permettent de capter des effets diis au procédé. Plusieurs

causes peuvent expliquer cette différence :

— Premiérement, des effets rhéo-mécaniques sur la microstructure du mortier. Le
taux de cisaillement subi par le mortier au sein de la vis moineau qui équipe la
téte est probablement plus élevé que celui du malaxeur de table : le matériau est
ainsi mieux défloculé. On peut faire 'hypothése que cette meilleure défloculation
va augmenter la surface spécifique des grains de ciment disponible au sein de la

pate cimentaire, permettant une meilleure disponibilité des réactifs d’hydratation
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FIGURE 4.32 — Graphes temps-seuil des essais réalisés in situ et sur paillasse avec un
matériau accéléré a un dosage typique pour I'impression (6mL/kg).

menant & la formation d’ettringite. De la méme maniére il est plausible que la
qualité du mélange et de la dispersion de I’additif accélérant a I'aide du systéme
breveté par XtreeE ne soit pas la méme qu’avec le malaxeur de table.

— Deuxiémement, le réchauffement du matériau dans la pompe et la téte d’impres-
sion. En effet les frottements de pompage peuvent faire monter le matériau en

température, ce qui accélére les réactions d’hydratation [113].

Enfin, afin de simplifier le protocole comparons maintenant les résultats in situ si 'on

réalise I’essai sur des récipients remplis & ’aide du robot comme sur la Figure 4.26 ou
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FI1GURE 4.33 — Graphes temps-seuil des essais réalisés in situ et sur paillasse & partir
d’une méme gachée de mortier imprimable, avec un matériau accéléré a un dosage
élevé pour l'impression (10mL/kg) dans le laboratoire de la société XtreeE. Par souci
de clarté, les mesures indiquées sont la moyenne des trois mesures réalisées au méme

temps avec trois scissomeétres.
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FIGURE 4.34 — Gauche : Photographie d’un échantillon imprimé dédié a la variante de
mesure sur boudin. Droite : Disposition des scissométres sur ’échantillon imprimé.

bien directement sur des boudins imprimés. Afin de pouvoir réaliser la mesure & ’échelle
d’un seul boudin, il faut que la largeur de couche soit supérieure au diamétre du calibre
de scissométre utilisé. Nous utilisons donc ici le calibre Standard (diameétre 25.5 mm) et
la largeur du boudin est réglée pour étre de 'ordre de 30 mm, une valeur courante avec
notre systéme. Pour éviter tout effet de bord, 'espacement des boudins de 1’échantillon
est paramétré pour que ceux-ci soient imprimés de maniére jointive et les scissométres

seront disposés d’apreés le schéma illustré sur la Figure 4.34.

La Figure 4.35 illustre la tendance obtenue en regroupant des mesures réalisées avec
un récipient ou sur boudin imprimé. Les résultats obtenus via les deux méthodes sont
comparables, la mesure réalisée dans le récipient est donc bien représentative des boudins

imprimés et cela est avantageux. En effet cette derniére peut étre réalisée facilement a
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FIGURE 4.35 — Mesures in situ du seuil de cisaillement 7, a différents ages, en réalisant
la mesure sur du matériau issu d’un récipient rempli avec le robot ou sur des boudins
directement imprimés.

la volée avant I'impression car il n’y a pas besoin de programmer le robot, il suffit de

prélever du matériau en sortie de buse.

4.5.5 Conclusion

Dans cette partie nous avons abordé la mesure in situ a ’aide du scissométre de poche.

instrument en question, issu du domaine géotechnique, a été décrit et on a étudié
son applicabilité aux mortiers imprimables. Des essais préalables sur paillasse nous ont
permis d’évaluer la faisabilité de 'estimation du Ay, de matériaux accélérés avec cet
instrument. Contrairement au cone d’Abrams et au minicéone vus dans la Section précé-
dente, le scissométre remplit cette fonction de maniére satisfaisante et il est donc possible
d’envisager des mesures in situ avec cet outil. Celles-ci ont ensuite été réalisées a l'aide
d’ 1 é 1 1 i lumiére les i iffé

un protocole adapté par lequel nous avons mis en lumiére les importantes différences
quantitatives entre mesure de paillasse et in situ, et par 1a I'intérét de la mesure in situ
pour qualifier le matériau du process de maniére réaliste. La délimitation théorique des
fenétres de mesure pour I'instrument est cohérente avec les résultats expérimentaux ob-
tenus et donne des perspectives pour la réalisation d’essais plus optimisés, adaptés a la
mesure de Ay dans des plages de temps réduites. Elle servira également de base de
comparaison du scissométre & d’autres instruments et a la mesure continue par pénétro-
métrie que nous aborderons dans la prochaine Section. Enfin, un avantage trés important
par rapport & d’autres types d’essais est sa faisabilité & des états oul le seuil est élevé et

ol le matériau a un comportement solide fissurant.
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4.6 Revue d’essais sériels existants

4.6.1 Introduction

Dans les sections précédentes nous avons explicité et analysé la problématique des me-
sures directes de seuils, en série, et ’avons illustrée sur le cas du test de cone et sur celui
du test au scissométre. Dans cette section nous passons en revue, avec la méme grille
de lecture, les autres essais existants. On peut les classer selon le mode de sollicitation
qu’ils induisent dans la péte :
— Les essais gravitaires ou d’écoulement libre, tels que le test de cone, la L-box ou
le plan incliné.
— Les essais compressifs, tels que le squeeze test [114] [99], ou les essais de compres-
sion uniaxiale de cylindres a plus grande échelle réalisés par Wolfs [89).
— Les essais élongationnels ou de traction, le squeeze-test inversé, ’essai de traction
simple [115].
— Les essais de cisaillement rotationnel, tels que le scissométre (Section 4.5) [108]
[77], le test de cylindres coaxiaux, la rhéométrie cone-plan ou plan-plan.
— Les essais de cisaillement droit, tels que la boite de cisaillement [116] ou le test de
cisaillement ouvert présenté dans la Section 4.2.
— Les essais de pénétrométrie lente ou rapide [117].
Nous allons briévement passer en revue chacun de ces essais afin d’identifier leurs pa-
rameétres intrinséques T, (le seuil maximum mesurable par l'essai), tpin (le temps
minimum pour réaliser 'essai) et d, (la précision de 'essai) qui dimensionneront, avec
les parameétres du matériau testé, la fenétre de mesure. Nous pourrons ainsi comparer

les paramétres de chaque essai pour en évaluer les avantages et les limites.

4.6.2 Description des essais existants

4.6.2.1 Essais gravitaires par écoulement libre

Les essais gravitaires désignent les essais ou le matériau s’écoule sous son propre poids,
comme pour le test de cone décrit dans la partie précédente. Ce type d’essai est simple
a réaliser, mais le principal inconvénient est que le chargement (et donc 74,) dépend
de la hauteur de I’échantillon. Cela est une contrainte importante dans notre contexte
d’impression 3D bicomposant car nous étudions des mortiers & structuration rapide dont
le seuil peut vite atteindre des valeurs importantes. En effet pour un matériau avec un
taux de structuration Ay, = 25 Pa/s et un seuil initial 79 = 1000 Pa, on aura 13 000

Pa au bout d'un temps de repos de 8 minutes. En partant du principe que le matériau
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obéit & un critére de plasticité Von Mises et qu’il est d’une densité typique p de 2300
kg/m3, il sera nécessaire d’en élever une colonne d’1m pour déclencher I'écoulement (Eq.
4.16). A moins de mobiliser de grandes quantités de matériau, ce qui est peu pertinent
dans le contexte de I'impression 3D, ce type d’essai donnera donc généralement de petites

fenétres de mesure et devra étre réalisé le plus rapidement possible.

Parmi les tests qui correspondent a cette typologie, il y a donc le test de cone que nous
avons décrit dans la Section 4.4, qui consiste a remplir sur une table un moule cénique
du matériau & tester, retirer ce moule et mesurer la forme d’arrét de I’écoulement du
paton sous son poids propre. Nous avons vu que les deux tailles de cone typiques, le
minicéne et le cone d’Abrams, ne permettaient que d’étudier des matériaux d’un taux
de structuration relativement faible pour I'impression bicomposant (A, = 6 Pa/s et
18 Pa/s au maximum, respectivement). La géométrie du cone peut certes étre agrandie
et élancée pour agrandir la plage des A;p;; mesurables mais les limites pratiques sont
vite atteintes comme on l'a vu dans la Sous-Section 4.4.7). Enfin comme nous I’avons
déja mentionné dans la Sous-Section 4.4.1, les essais d’écoulement libre mesurent 'arrét
de I’écoulement et non le démarrage. Ils permettent donc de déterminer une valeur in-
férieure (conservative) du seuil de démarrage 7., car le seuil d’arrét de ’écoulement est

généralement inférieur au seuil de démarrage.

Décrivons briévement les autres essais du méme type :

|

FIGURE 4.36 — Schéma du principe de la L-Box. La boite derriére la trappe est remplie
avec le mortier (a) puis la trappe est ouverte pour déclencher 1’écoulement du mortier
dans la conduite horizontale (b). Figure reproduite d’aprés [118].

— Au lieu de remplir un moule, on peut remplir un réservoir et ouvrir une trappe qui
déclenchera ’écoulement du matériau dans une conduite horizontale. C’est le cas
pour l'essai de L-Box et de la LOCPC Box pour lesquels on mesure, comme pour le
slump, les dimensions du paton aprés 'arrét de ’écoulement. Par rapport au cone

il est notable qu’ici les conditions aux limites sont plus restreintes, I’écoulement a
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lieu dans une conduite fermée. Cela retire le risque de flambement et limite celui

d’un écoulement irrégulier du paton qui perturberait la mesure.

75 mm

450 mm

o

| 50 mum

L

FIGURE 4.37 — A gauche : Dispositif d’essai au cone de Marsh, Figure reproduite
d’apres [119]. A droite : Géométrie V-funnel (d’aprés [88]).

— Un autre sous-ensemble d’essais consiste & étudier le temps que prend un volume
de fluide & s’écouler d’une conduite verticale. Afin d’isoler la composante seuil
de la composante visqueuse de la contrainte de cisaillement, il est nécessaire de
le réaliser avec plusieurs tailles de conduite afin d’obtenir des débits différents.
La géométrie de la conduite est également un parameétre important, si le seuil du
fluide est trop élevé par rapport a la taille de la conduite I’écoulement n’a pas lieu
[119]. Le cone de Marsh (Figure 4.37 gauche), un instrument communément utilisé
pour évaluer qualitativement la « fluidité » d’un mortier, ne permet par exemple
que de mesurer des seuils trés faibles qui ne sont pas adaptés a 'impression (<
100 Pa), il est plutdt adapté a des matériaux a consistance autoplagante [119].
D’autres géométries existent néanmoins, on peut citer celle de ’essai ORIMET,
[97] adapté aux matériaux autoplagants, le O-Funnel et le V-funnel (Figure 4.37
droite). D’une maniére générale ces essais ressemblent au principe du rhéométre
capillaire qui consiste a forcer l'extrusion du matériau dans une conduite [120],
mais ici c’est bien le poids propre qui sert de moteur & I’écoulement.

— Un dernier type d’essai, aussi plutoét adapté aux seuils trés faibles, consiste a
déclencher I’écoulement du paton avec un plan incliné. Le réglage de I'angle d’in-
clinaison permet d’appliquer le poids propre de maniére plus tangentielle a la
surface du plan. Ainsi plus 'angle est élevé, plus on amplifie la composante ci-
saillement de la contrainte appliquée. Cette composante dépend de la hauteur du

paton et évolue en sinus de I'angle d’inclinaison « [121] :

T(a) = pghv/'1 + 2sin« (4.27)
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Ce principe a été appliqué avec succés a des mortiers autoplagants [102] mais n’est
pas adapté a notre application car la fenétre de mesure est trop faible. En effet,
pour un paton de 24 mm de haut et d’une densité p de 2300 g/m3, la contrainte
de cisaillement 7 varie de 541.5 (Tyin) & 765.8 Pa (Tpmaz). Si Awpiz vaut 25 Pa/s,

la fenétre de mesure [tyin, tmaz] D€ sera que de 8 secondes.

4.6.2.2 Essais de compression

Nous désignons comme essais de compression des essais rhéométriques ou mécaniques per-
mettant d’obtenir une mesure directe du seuil d’écoulement par compression uniaxiale
du matériau. Le principe est de comprimer un échantillon entre deux plateaux cylin-
driques rapprochés dans un banc d’essai ou un rhéomeétre. Une particularité intéressante
est que cette compression est le type de chargement qui correspond a 1’élévation couche
par couche des structures imprimées en 3D. Cependant I’état de contrainte réel de ces
structures dépendra aussi de leur géométrie, du pressage et des paramétres d’impression

choisis.
Dans la littérature ce type d’essai se trouve sous deux formes :

— Premiérement, des essais rhéométriques réalisés sur de petits cylindres de maté-
riau appelés squeeze-tests qui visent a identifier le seuil de cisaillement de pates
cimentaires [99] ou d’autres fluides & seuil (dentifrices, terres et matériaux argi-
leux...).

— Deuxiémement, des essais de compression réalisés sur des cylindres élancés de

matériau frais, plus typiques de la mécanique des matériaux solides [92]| [115].
Selon I'une ou 'autre forme, le seuil de cisaillement peut étre calculé de deux maniéres.

La premiére approche rhéologique repose sur une étude détaillée de ’écoulement radial
du matériau. La mesure consiste soit & imposer une force donnée et mesurer 1’épaisseur h
finale d’'un I’échantillon cylindrique de diamétre D, soit & mesurer la force normale asso-
ciée pour un écrasement imposé jusqu’a une certaine épaisseur. Le choix d’une géométrie
d’échantillon suffisamment peu élancée (h << D) permettra d’utiliser I’hypothése de
lubrification qui simplifiera fortement les équations gouvernant ’écoulement. Les hypo-
théses de calcul dépendront du type de revétement des plateaux (glissant ou adhérent) et
du type d’essai (a surface ou a aire constante). Cet écoulement radial est imposé par un
gradient de pression qui augmente rapidement lorsque ’épaisseur de couche décroit [83].
Ainsi cette typologie d’écoulement comporte non seulement une composante de cisaille-
ment, mais aussi une composante hydrostatique qui, nous le verrons, peut provoquer une

consolidation modifiant le critére de plasticité du matériau.
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Le mode de réalisation d’'un squeeze test peut étre défini d’aprés trois parameétres :

— Les conditions aux limites (glissantes ou adhérentes) données par le type de reveé-

tement des plateaux,

FIGURE 4.38 — Schéma du squeeze test réalisé en volume constant (a) ou en aire
constante (b) selon le rapport entre le diamétre de I’échantillon D et le diameétre des
plateaux D,.

— Les dimensions initiales de ’échantillon par rapport aux plateaux. Les deux cas
possibles sont illustrés dans la Figure 4.38, dits & volume ou & aire constante. Dans
le premier cas on parle d’essai a volume constant car le diamétre de 1’échantillon
reste inférieur a celui des plateaux durant toute la durée de I’écrasement, le volume
de matériau testé reste donc bien constant. Dans le deuxiéme cas, au contraire le
diamétre de I’échantillon est égal & celui des plateaux au début de I'essai, et ainsi
une partie du volume initial sera expulsé en dehors des plateaux. Cependant I’aire
par laquelle la contrainte est appliquée reste donc constante durant tout I’essai.

— Le mode de controle de l’essai, en déplacement ou en force.

Détaillons maintenant la seconde approche mécanique qui correspond aux échantillons
élancés. Le seuil est calculé via une approche mécanique simple telle que proposée par
Wolfs pour les mortiers imprimables ou Cardoso et Min [122]. Elle passe par l'iden-
tification directe du démarrage d’'un écoulement radial ou d’une rupture. En effet au
premier ordre, une contrainte seuil 7., équivalente peut étre calculée simplement & partir
de cet essai de compression a 'apparition du phénoméne caractéristique d’écoulement.
La contrainte normale est d’abord calculée telle que o = F'/A ou F est la force critique
et A laire de I’échantillon dans la région de I’écoulement. Ensuite, une contrainte de
cisaillement équivalente peut étre définie d’aprés le critére de Von Mises ou le cercle de

Mohr, soit respectivement 7. = %0 ou Ter = %0 [122].

On remarque qu’il est ici important d’avoir une mesure fiable de l'aire de I'éprouvette
dans la région d’écoulement, car I'aire évoluera avec le carré du diamétre de ’échantillon.
A cette fin Wolfs propose une solution de suivi par imagerie des déformations dont nous

nous inspirons pour mener une campagne d’essais préliminaires.

Nous décrivons maintenant une bréve étude expérimentale pour vérifier si I’approche

mécanique simple est applicable pour caractériser le taux de structuration d’un mortier
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F1GURE 4.39 — Courbe Force-déplacement typique d’un squeeze test controlé en dépla-

cement effectué sur un mortier imprimable, illustrant les 3 étapes de comportement : I

Phase quasi-linéaire de mise en place et de sollicitation élastique II Plateau de la phase

parfaitement plastique III durcissement, phase plastique frictionnelle. Figure inspirée
de [123].
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FIGURE 4.40 — Dessin et assemblage des piéces du moule cylindrique : (1) film rhodoide
cylindrique, (2) faces latérales du moules assemblées par boulonnage (en trait pointillé)
(3) Face inférieure du moule assemblée également par boulonnage.
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imprimable. Celle-ci est réalisée sur un échantillon peu élancé afin d’économiser du ma-
tériau et de rendre sa réalisation plus plausible in situ. Nous allons aussi identifier les
paramétres dimensionnants de l’essai pour la fenétre de mesure. Le mortier est préparé
sur paillasse comme dans la Section 4.4. Afin de pouvoir bien identifier visuellement le
diamétre de I’échantillon, celui-ci doit avoir la forme la plus réguliére possible. A cette
fin, il est coulé dans un moule cylindrique démontable illustré sur la Figure 4.40. Afin
d’éviter que le mortier n’adhére aux parois lors du démoulage et ainsi préserver la géo-
métrie du cylindre de matériau, une feuille de film rhodoide est insérée entre le bord

courbe du moule et le mortier.

Pour réaliser ’essai, on procéde d’abord a la mise en place de 1’échantillon moulé sur le
plateau du banc, en suivant ces étapes afin qu’il reste intact : positionnement du plateau
amovible du banc d’essai sur le dessus du moule, retournement de ’ensemble, désassem-
blage du moule puis du film rhodoide. A ce stade, I’échantillon est donc entiérement
démoulé sur le plateau. Le plateau supportant ’échantillon est ensuite installé dans la
partie inférieure du banc, le plateau supérieur du banc est ensuite rapproché pour étre

mis en contact avec ’échantillon.

L’essai est ensuite démarré a vitesse constante et rapide (lmm/s) afin de limiter I'in-
fluence du drainage [99]. L’évolution du diamétre de 1'éprouvette est suivie et analysée

par corrélation d’image a l’aide d’une caméra placée face au banc d’essai.

Une courbe force-déplacement typique est illustrée dans la Figure 4.39 pour un matériau
non accéléré. On constate un comportement en trois étapes : une phase linéaire (I), une
phase de quasi-plateau (II) et une phase de durcissement (III) :

— La phase linéaire (I) correspond a la mise en place de l’essai et au chargement
élastique du matériau.

— La phase de quasi-plateau (II) est liée a 'apparition d’un écoulement radial dans
I’éprouvette et permet la caractérisation du seuil d’écoulement.

— Lors de la phase de durcissement (III), I’écoulement radial s’arréte et le matériau
ne présente plus un comportement parfaitement plastique. Cela est di & une
consolidation similaire & celle étudiée en mécanique des sols, c’est a dire que
I’accroissement de la pression hydrostatique dans le matériau comprimé entraine
une migration de I’eau et des modifications locales de la microstructure, entrainant
des frottements mécaniques entre grains qui donnent lieu & un comportement
frictionnel [99]. Par conséquent le comportement devient plus proche d’un critére
plastique frictionnel de type Drucker-Prager.

Intéressons-nous maintenant & 1’évolution du comportement du matériau non accéléré
dans le temps. A cette fin plusieurs essais d’écrasement ont été réalisés sur le méme

matériau, & des ages différents. L’observation des courbes force-déplacement obtenues



Mesure du taux de structuration d’un boudin imprimé au trés jeune dge 238

2000
—1 (13min)

1800 —2 (21min)
3 (28min)

4( )

1600 35min

1400
1200

1000

Force (N)

800

600

400

200

0 \ . . . . . ,
0 2 1 6 8 0 12 1
Déplacement (mm)

FIGURE 4.41 — Courbes force-déplacement obtenues pour un mortier imprimable non
accéléré a différents ages t,,;, depuis le début de la géchée.

(Figure 4.41) nous donne de premiers résultats qualitatifs. La phase I linéaire, qui cor-
respond au chargement élastique, devient de plus en plus pentue, ce qui suggére un
matériau de plus en plus raide. Cette observation est bien expliquée par les mécanismes
de la structuration vus en Section 4.2, les réactions d’hydratation rigidifiant les liens

micromécaniques au sein du matériau.

La phase II, le plateau plastique correspondant & l'atteinte de 7., augmente avec le
temps. Enfin la phase III semble également arriver de plus en plus t6t, c’est & dire pour
une épaisseur d’échantillon de plus en plus grande, en d’autres termes une déformation

critique de plus en plus petite.
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FIGURE 4.42 — Courbes force-déplacement obtenues pour un mortier imprimable ac-
céléré a différents ages t,,,i, depuis le début de la gachée. Les courbes sont décalées les
unes des autres le long de 'axe X afin d’étre lisibles individuellement.

Pour le matériau accéléré (Figure 4.42), on n’observe qu’une phase de durcissement (IIT)
sans phase d’écoulement radial (II). Cela peut étre expliqué par la densification de la
microstructure dte a la précipitation d’ettringites causée par I'accélérant, donnant lieu

a un comportement plastique frictionnel en compression. Un tel comportement est trés
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favorable & la stabilité de la structure lors de I’'empilement couche par couche. Néanmoins
il n’est pas certain que ce résultat directement applicable au matériau imprimé, premié-
rement parce que les échantillons sont relativement larges par rapport & un boudin. En
effet le changement d’échelle peut relativiser cet effet de consolidation, et donner des
modes de rupture en compression variés (fissures de cisaillement, fissures de renflement
longitudinales) comme cela peut étre le cas lors d’essais de compression réalisés sur des
géométries plus élancées, typiques des essais de résistance de bétons durcis 92| [115].
Deuxiémement car comme on ’a évoqué 1’état de contrainte réel et la consolidation peut
étre influencée par d’autres facteurs (vitesse de chargement, pressage des couches, retrait

plastique du a la prise et aux pertes d’eau du mortier) liés aux paramétres d’impression.

Pour conclure, ’avantage de cet essai est qu’il permet d’identifier les caractéristiques en
compression du matériau, qui est le type de sollicitation dominante dans I'impression
couche par couche. Mais 'inconvénient principal est que selon la microstructure et les
dimensions de I’échantillon, le matériau peut avoir un comportement plastique frictionnel
et dans ce cas il n’est pas possible de mesurer le seuil de cisaillement 7., & un instant ¢ qui
permet d’identifier le taux de structuration. Pour cet essai, le seuil maximal mesurable
Tmaz qui limite la taille de la fenétre de mesure dépend donc du passage d’un comporte-
ment parfaitement plastique & un comportement plastique frictionnel en compression, en
fonction de la géométrie de I’échantillon et des propriétés du matériau étudié. Cependant
I’essai sera difficilement applicable in situ, car la procédure sera trop longue en raison
du temps minimum de réalisation de 'essai t,,;, qui est important, de 2 & 5 minutes
(démoulage de ’échantillon, mise en place dans le banc, etc), sachant qu'’il est nécessaire

de réaliser au moins trois essais pour mesurer le taux de structuration.

4.6.2.3 Essais de traction

De maniére moins commune, le matériau peut également étre testé en traction. Dans
le domaine de la rhéologie ce type d’essai est parfois désigné comme élongationnel, en
référence non pas aux contraintes mais & la maniére dont le matériau est déformé. Nous
allons évoquer ici le test de goutte, les essais de traction directe sur boudins ainsi que le

squeeze test inversé.

Le test de goutte correspond a cette typologie. Il a été proposé initialement par Coussot
et Gaulard [124] qui ont montré qu'un écoulement discontinu goutte a goutte pouvait
apparaitre pour un fluide a seuil, si le seuil de cisaillement 7., est suffisamment grand par
rapport & la viscosité et que la taille de la conduite est suffisamment grande. Il a été tout
récemment appliqué par notre équipe pour l'impression de mortier par Ducoulombier

[63] et renommé slugs-test car les gouttes que nous obtenons sont assez allongées et
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ressemblent plus & des limaces! Le principe de mesure repose sur l'observation de la
séparation du fluide en gouttes distinctes : cette séparation est liée au dépassement de
la contrainte seuil 7., dans le matériau extrudé, qui est chargé par son poids propre. La
masse des gouttes sera donc proportionnelle au seuil et on peut donc mesurer le seuil du
fluide & partir de la masse de ses gouttes. En considérant que le fluide obéit a un critére de
plasticité Von Mises et en négligeant les effets visqueux, la contrainte seuil 7., est reliée

& la masse moyenne des gouttes M, par 'expression 7. = f/]\g 5 ol g est I’accélération

de la gravité et A l’aire de la buse. Nous réalisons ce test systématiquement in situ a
la sortie de la buse pour caractériser le matériau a l'instant de 'impression [20]. Mais
selon les résultats présentés dans le Chapitre 2, cet essai ne permet pas de caractériser
directement en ligne le taux de structuration d’un mortier imprimable. En effet dans
les conditions de I'impression le matériau est fortement cisaillé /re-cisaillé a l'intérieur de
la conduite et au passage du nez juste avant la mesure. Ce seuil mesuré alors, si il est
bien un parameétre process trés utile pour qualifier I'impression, n’est pas représentatif
du matériau « au repos ». Nous expliquons plus en détail dans le Chapitre en question

les raisons qui expliquent ce phénomeéne.

Une caractérisation indirecte est tout de méme faisable dans le cas d’un mortier stocké
en cartouche et extrudé suffisamment lentement, en effet dans ce cas précis une dépen-
dance du seuil des gouttes au temps de repos a été montrée par Ducoulombier [80]. Cela
s’explique par un débit d’extrusion trés lent qui limite 'influence du cisaillement, dans
ces conditions le matériau est quasiment au repos et une couche lubrifiante garantis-
sant un écoulement bouchon se forme facilement dans la conduite. Ce phénomeéne propre
aux fluides granulaires correspond & une migration de la phase liquide aux bords de la
conduite, et cela permet d’avoir une région au coeur de I’écoulement qui n’est pas ci-
saillée. Plus généralement les fluides & seuil présentent des profils d’écoulement analogues,
contrairement aux écoulements en conduite visqueux classiques de type Poiseuille ot tout
le matériau dans la conduite est cisaillé. Néanmoins, la largeur et ’existence du bouchon
va dépendre du rapport entre la contrainte seuil et les contraintes visqueuses subies par
le fluide, défini par le nombre de Bingham Bm = TTL; ou 7 est la contrainte seuil, L. une
longueur caractéristique (ici le diamétre de la conduite), u la viscosité dynamique et v la
vitesse moyenne du fluide [125]. Ainsi un mortier fortement visqueux et/ou extrudé tres
vite, sera plus fortement cisaillé & coeur et cette hypothése d’écoulement bouchon n’est
plus forcément appropriée. De plus la réduction de diameétre des buses d’impression (le

nez) cisaille fortement le matériau, et ’hypothése du bouchon n’est pas appropriée.

Finalement, la nature « dynamique » de cet essai (le phénoméne d’extrusion en conduite
fermée et 1’élongation die a la réduction de diameétre en fin de conduite) peut potentiel-
lement perturber la microstructure et donc la structuration que ’on cherche & mesurer.

L’influence de cette perturbation est liée aux propriétés d’écoulement qui dépendent & la
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fois de toutes les caractéristiques rhéologiques du fluide (seuil et viscosité dynamique) et
des conditions d’extrusion (taille de la conduite, débit). Cela rend difficile I’application

du slugs-test a la mesure de la structuration en conditions in situ.

Des essais de traction directe ont également été réalisés sur des boudins imprimés dans
des moules adaptés en forme d’éprouvette haltére [115]. Contrairement aux essais de
compression, ici le matériau n’est pas consolidé. Ainsi comparativement & un essai de
compression la résistance critique 7., mesurée est généralement plus faible. Il est néces-
saire de prévoir un ancrage ou un revétement adapté pour éviter tout glissement des

boudins.

Enfin des essais d’écrasement inversés ou probe tack test existent [126]. Ce sont des essais

d’écrasement inversés utilisés pour mesurer les propriétés adhésives de mortiers.

En conclusion, L’essai de traction par test de goutte semble peu adapté a notre applica-
tion en raison de phénomeénes perturbateurs diis & I’extrusion, il est difficile de s’assurer
que le matériau soit bien & I’état statique pour qu’il structure de la méme maniére que
s'il était déposé. Des essais de traction directe ou d’écrasement inversé (probe tack test)
ont également été réalisés dans la littérature et ont montré de bons résultats. Cependant
pour ces deux derniers la mise en place sera longue car ’échantillon doit étre préparé
pour étre placé dans un banc d’essai spécifique et le banc doit étre nettoyé entre chaque
essai : Cette procédure prend de 2 & 5 minutes ce qui impacte directement le temps mini-
mum de réalisation de I’essai t,,,i,. Sachant qu’il est nécessaire de réaliser plusieurs essais
(au moins trois) pour estimer le taux de structuration, la procédure sera trop longue,

rendant ce type d’essai difficilement applicable in situ.

4.6.2.4 Essais de cisaillement rotationnel

Les essais rotationnels consistent a cisailler le matériau par torsion, ils représentent une
maniére commode et trés répandue de mesurer la résistance au cisaillement et donc la
contrainte critique 7... En effet, le matériau est sollicité en pur cisaillement. Trois types
de géométries existent, les cylindres paralléles, la géométrie & ailettes ou Vane, enfin les
plaques paralléles et la géométrie cone-plaque. Les plaques paralléles et la géométrie cone-
plaque utilisées sur les rhéométres sont peu adaptées en raison de la taille de ’entrefer

qui est généralement trop faible par rapport a la taille des grains.

Un phénoméne perturbateur courant est le glissement au parois, une solution possible
étant d’avoir une surface rugueuse aux parois de l'instrument, comme par exemple a
I’aide d’un papier ponce dont la finesse est choisie selon la taille caractéristique des grains.

Une seconde solution est de remplacer la géométrie de I'instrument par une géométrie
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équivalente permettant d’y ancrer le mortier de maniére plus forte qu’avec une surface
rugueuse. C’est le principe du scissométre, ol le matériau est ancré entre les ailettes et
la surface de cisaillement et le calcul de la contrainte critique sont équivalents a I’essai

de cylindres coaxiaux, comme on ’a vu dans la Section 4.5.

—

RST Roeomete

Shookriin

FIGURE 4.43 — Rhéométre a géométrie Vane 0.2 Pa - 210 KPa Broofield RST-SST.

Certains rhéomeétres (Figure 4.43) possédent cette géométrie Vane. Grace a leur com-
mande et mesure numérique, ils offrent une grande précision sur une large plage de
mesure. C’est pour cette méme raison qu’ils peuvent étre contrélés de maniére plus so-
phistiquée, et cela rend possible d’autres méthodes d’identification du seuil limite 7., que
la méthode directe (chargement jusqu’a atteindre la contrainte limite) qui cadre notre

étude, tels que la rhéométrie oscillatoire.

4.6.2.5 Essais de cisaillement droit

Les essais de cisaillement droit consistent & cisailler le matériau de maniére orthogonale.
Ce type d’essai est généralement conduit & ’aide d’une boite de cisaillement. Ce type

d’instrument peut avoir deux formes différentes :

- La premiére variante (Jenike Cell) se compose de deux demi-boites assemblées I'une au
dessus de l'autre en laissant une petite ouverture dans ’axe transversal. Cette ouverture
définira la zone dans laquelle se formera le plan de cisaillement. Cet essai a été réalisé

sur des mortiers classiques et imprimables [116] [89].

- La deuxiéme variante est une boite fermée articulée autorisant la rotation des bords

verticaux. Le matériau est donc cisaillé dans sa globalité.

La préparation de ces essais requiert une mise en place précise pour remplir sans vides

la boite de cisaillement, assembler et aligner le mécanisme sans salissures, ce qui est peu
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adapté a une réalisation in situ et demande un temps de préparation important qui limite

la quantité d’essais réalisables et la taille de la fenétre de mesure.

Une possibilité de développement in situ est la réalisation de cet essai en cisaillement
ouvert sur boudin (Section 4.2) qui met en évidence la transition d’un régime plastique
a un régime fissurant. La bonne adhérence du mortier aux plateaux est un enjeu clef
qui demande un soin particulier, cet essai est sensible au glissement qui peut rendre la

mesure difficile.

4.6.2.6 Essais de pénétromeétrie

Les essais de pénétrométrie consistent & enfoncer une sonde (aiguille, cone, sphére) dans

un échantillon de matériau, a vitesse ou a force constante.

Pour identifier le seuil de cisaillement 7., dans le cas d’une sonde suffisamment fine
(plaque ou aiguille) on peut faire ’hypothése qu'une force tangentielle (et donc une
contrainte de cisaillement) s’exerce a la surface de la sonde. C’est cette approche qui
a été proposée pour revisiter ’essai d’identification du début de prise & l'aiguille Vicat
[117] qui consiste & enfoncer & force constante une trés fine aiguille (1.13 mm) dans un
échantillon. Néanmoins cette méthode n’a pas donné de résultats satisfaisants sur notre
mortier imprimable. De maniére secondaire, si I’on enregistre I’enfoncement de I'aiguille
en fonction du temps par tout moyen (capteur de déplacement, imagerie) cet essai a
force controlée reste intéressant pour identifier des gradients de propriétés a 'intérieur
du matériau, tels que la formation d’une crofite en surface d’un échantillon de mortier

imprimable stocké a ’atmosphére ambiante.

Les essais de pénétrométrie rapide utilisés sur le béton projeté reposent sur le méme
principe [117], la pointe est plus épaisse, l'essai est réalisé manuellement [127]| ou de
maniére automatisée [115] a vitesse élevée, ce qui permet de réaliser rapidement et de
répéter facilement la mesure. Ce type d’essai est normalisé (norme BS EN 14488-2) pour
évaluer la structuration au trés jeune dge de bétons projetés accélérés d’une maniére
similaire & notre béton imprimable couche par couche [127]. Un inconvénient est que les

effets dynamiques peuvent perturber les résultats et réduire la précision.

Enfin d’autres essais de pénétrométrie réalisés a vitesse trés lente ont été proposés pour
caractériser la structuration. Contrairement a la pénétrométrie rapide, I'avantage est
qu’ici le matériau est sollicité en conditions quasi-statiques. Le principe est de forcer le
déplacement d’une sonde & l'intérieur d’un échantillon de matériau et de mesurer la force
nécessaire, la sonde peut avoir une forme de sphére [76] [128], de cone [100] ou de plaque

[129] en enfoncement ou extraction. Pour la sphére et le cone les zones sollicitées ne sont
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pas sur la surface de I'indenteur mais projetée légérement en avant et autour. Ainsi lors
de I'enfoncement, la sonde est mise en contact continuellement avec de nouvelles régions
de matériau vierges ce qui permet une caractérisation de la structuration en continu, au
fur et & mesure de I’enfoncement. Ce n’est pas le cas avec une plaque, car la zone cisaillée
est la surface de la plaque qui s’endommage elle au premier écoulement, et ne permet

donc qu’une seule mesure.

4.6.3 Conclusion

Essai tmin | Tmaz (Pa) | Critére définissant 7,4,
Minicone + 1940 Poids propre du paton
Cone d’Abrams + 3891 Poids propre du paton
Squeeze test ++ - Consolidation
Scissométre - >100 000 | Instrument

Rhéomeétre vane + >100 000 | Instrument

Boite de cisaillement | ++ >100 000 | Instrument
Pénétrométrie rapide | - >100 000 | Instrument
Pénétrométrie lente +-+-+ | >100 000 | Instrument

TABLE 4.6 — Tableau résumant les paramétres de fenétre de mesure t,,5, €t Tiae pour
chaque type d’essai unitaire.

Dans cette Section nous avons passé en revue les principaux essais directs de mesure du
seuil d’écoulement 7., existants pour les mortiers imprimables. Ceux-ci ont été classés
selon le mode de sollicitation qu’ils induisaient dans la pate et analysés par rapport a
notre problématique de mesure en série et d’identification de la structuration. Nous avons
ainsi remarqué qu’ils pouvaient étre plus ou moins adaptés & cette application, selon le
temps nécessaire pour réaliser l'essai (le parameétre t,,,;, de la fenétre mesure défini dans
la Section 4.4), le seuil maximal mesurable 7,4, et le critére qui le limite. Ces parameétres

sont résumés pour chaque essai dans le Tableau 4.6.

Comme nous ’avons vu dans la Section 4.4 les essais au minicone et au cone d’Abrams
bénéficient d’'un temps d’exécution relativement faible mais sont limités par le poids

propre du paton qui n’offre qu'une plage de mesure réduite.

Le squeeze test nécessite une préparation plus minutieuse et plus longue qui pourrait
certainement étre optimisée. Le principal probléme est que la mesure du seuil est limitée
par les effets de consolidation qui peuvent rendre les résultats difficiles & exploiter, en
particulier dans le cas d’éprouvettes de matériau accéléré et de forme peu élancée comme

nous avons pu le montrer.

Les essais au scissométre peuvent étre facilement réalisés en série grace a un faible temps

d’exécution t,;, et donnent des résultats satisfaisants (Sous-Section 4.4.2). Les essais
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au rhéométre a géométrie Vane suivent le méme principe mais sont commandés numé-
riquement, ce qui améliore certainement la précision. Ce sont cependant des outils de

laboratoire moins adaptés a une utilisation in situ.

La boite de cisaillement nécessite un temps de préparation particulierement long qui rend

difficile sa réalisation en série.

La pénétrométrie rapide réalisée avec un appareil portatif bénéficie des mémes avantages
que le scissométre, soit un temps de réalisation rapide. L’influence des effets dynamiques

sur cet instrument reste une question ouverte.

Enfin les essais de pénétrométrie lente nécessitent un temps d’exécution long en raison
du chargement élastique du matériau qui précéde ’atteinte de la contrainte critique de
cisaillement 7., dans I’échantillon, ce qui peut durer une dizaine de minutes pour les plus
petites vitesses (v = 0.005 mm/s). Ici encore des optimisations du protocole telles que
I’application d’une précharge a vitesse rapide dans le domaine élastique suivi d’un char-
gement lent réduira certainement cette durée. Cette mesure pourrait avantageusement
étre réalisée en série en mode extraction : on remplit un contenant intégrant déja I'inden-
teur, une plaque par exemple, et on extrait & un temps donné pour une unique mesure
ponctuelle du seuil car la zone cisaillée est la surface de la plaque qui s’endommage on I’a
dit au premier écoulement. On évite ainsi la phase de chargement élastique trop longue
pour notre besoin. Nous avons réalisé quelques essais dans ce sens qui n’ont pas donné

satisfaction mais cette méthode mériterait certainement qu’on s’y attarde davantage.

4.7 Mesure continue par pénétrométrie lente

Afin de comparer les résultats obtenus avec le scissométre et I'indentation, des essais de
pénétromeétrie lente ont été réalisés sur des matériaux de référence (pates d’argile et de
ciment) et un mortier d’impression 3D Lafarge NAG3. Ce type d’essai on I’a vu plus
haut consiste a enfoncer contintiment une sonde (généralement un codne, une plaque ou
une sphére) dans le matériau & une vitesse lente, en mesurant la force nécessaire pour
déplacer la sonde. Il est utilisé dans de nombreux domaines industriels pour caractériser
le comportement de fluides viscoplastiques [130], dont les bétons traditionnels. Son usage
s’est récemment étendu aux matériaux d’impression 3D [128] [131]. Nous reprenons ici
le dispositif et la méthodologie proposés par Reiter [131], spécialement étudiée pour

I'impression 3D, en ’adaptant pour la mesure au trés jeune age.
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4.7.0.1 Matériaux et méthodes

Matériaux  On utilisera deux matériaux de référence formulés & partir de poudres
simples (ciment et kaolin) et un prémix de mortier d’impression 3D Lafarge NAG3. Les
dosages, ainsi que les valeurs initiales du seuil de cisaillement 7y de chaque matériau et
moyens de mesure respectifs sont indiqués dans le Tableau 4.7. Les matériaux sont prépa-
rés dans un malaxeur Hobart N50. L’eau de gachage est versée en un filet d’eau régulier
pendant environ 30 secondes dans la poudre malaxée. Pour le mix 3, un superplastifiant
Lafarge F9 est dilué a cette eau avant son incorporation. le mix 1 est malaxé 2 min a
140 rpm puis 3 min & 280 rpm, le mix 3 durant 6 min & 140 rpm. A la suite du mélange,
un essai d’étalement au minicéne ou un slugs-test est réalisé pour obtenir une mesure du

seuil initial 7y de comparaison.

FIGURE 4.44 — Photographie du dispositif d’essai de pénétrométrie lente sur péates
simples (capacité 50N).

Protocole

Dispositif d’essai sur pates simples Les essais ont été premiérement réalisés sur
des pates d’argile et de ciment en déplacement controlé (v = 0.005mm/s) a l'aide d’un
banc d’essai universel Instron. Une sonde conique, fabriquée par impression 3D de plas-
tique PLA, est rattachée a un dynamométre Mecmesin AFG 25N fixé sur le plateau haut
du banc, la gamme de mesure de ce capteur ayant été dimensionnée pour ’étude des
propriétés au trés jeune age de pétes simples avec une bonne précision. Le plateau bas
mobile supporte un récipient cylindrique du matériau caractérisé, de dimensions suffi-
samment grandes (¢p130 mm, hauteur 210 mm) pour minimiser 'influence des effets de

bord [131].
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FIGURE 4.45 — Photographie du dispositif d’essai de pénétrométrie lente sur mortiers
d’impression 3D (capacité 2kN).

N. | Type de poudre Msp (8) | Meau (8) | Mpoudre (8) | E/P | 79 (Pa) | Mesure 7y
1 Ciment CEM I 52.5 R | - 875 2500 0.35 1107 Minicone
2 Kaolin 1450 2000 0.725 | 1189 Slugs-test
3 Mortier Lafarge NAG3 | 9.1 245 2500 0.10 | 843 Minicone

TABLE 4.7 — Dosage des formulations de référence pour l’essai de pénétrométrie.

Dispositif d’essai sur mortiers d’impression 3D  Dans un second temps, pour
étudier le comportement d’un mortier d’impression 3D (Lafarge NAG3) plus résistant
& l'indentation, un montage similaire a été réalisé sur un banc d’essai Instron avec une
cellule de force de plus grande capacité (2kN). Contrairement a ’essai précédent, ici le ré-
cipient de matériau est fixe et ’aiguille fixée sur le plateau mobile. Les autres paramétres

(récipient, indenteur, vitesse) restent identiques.

Protocole
— Insertion compléte du cone dans le matériau & 1 mm/s
— Le pot est légérement vibré manuellement, jusqu’a disparition de la force résiduelle
— Démarrage de la mesure de force et de I'indentation & 0.001 mm/s, on note I’age

de la pate depuis le mélange.
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FIGURE 4.46 — Mesures brutes obtenues lors d’essais de pénétrométrie lente (v = 0.005
mm/s) sur kaolin et pate de ciment (gauche) et sur prémix d’impression 3D non accéléré
(droite)

4.7.0.2 Reésultats

Essais sur pates simples La Figure 4.46 met en évidence la différence de compor-
tement entre la pate de Kaolin et le ciment. Pour le kaolin, & la suite d’une courte phase
de montée qui correspond & la mise en place, la force se stabilise en un plateau tres lége-
rement croissant. Cette augmentation est certainement diie & ’enfoncement du cone et a
une évolution trés lente des propriétés, diie au séchage. Cet effet sera corrigé par la prise
en compte de la surcharge ditie & ’enfoncement lors du calcul du seuil de cisaillement. La
pate de ciment, aprés la mise en place, présente une évolution en deux phases : linéaire
entre 500-1500 secondes depuis le début de ’essai, puis exponentielle. Cette transition

est typique de la fin de la période dormante.

Calcul du seuil de cisaillement et du taux de structuration A;,;, Afin de
remonter au seuil de cisaillement 7., nous reprenons le cadre théorique proposé par

Reiter [131], inspiré de la mécanique des sols :

F

-
Le premier terme représente la contrainte apparente de résistance a la pénétration, oil
F est la force de pénétration mesurée en N, S la section du coéne en m?, N, un facteur
adimensionnel de capacité portante (identifié comme égal a4 9 dans le cas d’une sonde

conique telle que celle que nous utilisons). Le second terme soustrait pgd représente la
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FI1GURE 4.47 — Comparaison de I'essai de pénétrométrie effectué sur une pate de ciment
et la littérature et estimation du taux de structuration Asp;z.

surcharge diie au matériau déplacé, ou p est la densité du matériau, g 'accélération de

la gravité et d la profondeur d’enfoncement.

On identifie ensuite le taux de structuration A, en ajustant un modéle de régression
linéaire sur les mesures comprises entre la phase de mise en place initiale et la fin de la
période dormante (voir Figure 4.47). L’axe des ordonnées représente ici le temps depuis
le mélange du mortier, qui sert généralement de référence pour identifier la fin de la
période dormante. Elle arrive ici particuliérement t6t (50 min), ce qui est un résultat

cohérent, le ciment utilisé étant a prise rapide.

Conclusion Les mesures de pénétrométrie effectuées avec la méthode présentée ici
sur des pates simples donnent des résultats cohérents avec la littérature (voir Figure
4.47) et permet bien d’identifier le seuil de cisaillement du matériau et son évolution.
La particularité est que nous introduisons ici I'utilisation d’un capteur dimensionné de
maniére adaptée a 'identification du taux de structuration A;;, d’une pate de ciment

au trés jeune age.

Essai sur mortier d’impression 3D, avec et sans accélérant En comparaison
avec les essais sur la pate de ciment (Figure 4.46), on constate que la force augmente
plus vite, globalement en deux phases linéaire et exponentielle, mais une différence remar-
quable est que la force chute par intermittence. Cette tendance, ainsi que les observations

directes durant I’essai, nous aménent & associer cet effet & un enfoncement par a-coups
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du céne dans le matériau. Dans le cas de milieux granulaires simples, Il a été montré
que 'apparition de ce type de phénoméne est lié & la localisation de 1’écoulement dans
des régions particuliéres (bandes de cisaillement) du matériau. Ce phénomeéne est d’au-
tant plus marqué que la compacité du milieu est élevée [132]. Les mortiers ultra-haute
performance d’impression 3D du type que nous utilisons sont également trés compacts,
car formulés avec des particules fines (fumées de silice, cendres volantes...) permettant

d’atteindre de bien plus grandes compacités qu’une pate de ciment ou de kaolin.

35210
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FIGURE 4.48 — Traitement des données d’un signal avec pics de force. (a) Phase de mise
en place et de pré-chargement élastique, (b) Chargement en régime plastique, valable
pour le calcul du parameétre Agpi, (¢) Fin de la période dormante.

Traitement des données sur mortier d’impression 3D  Si des pics de force sont
observés, il est nécessaire de traiter les données pour calculer correctement le paramétre
Aynie. La Figure 4.48 présente un exemple. Les pics du signal brut représentent les
instants ou le seuil de cisaillement est dépassé, et sont suivis d’une décharge et d’un
rechargement élastique de la structure interne du milieu. On cherche donc & obtenir I’en-
veloppe haute du signal, qui est représentative de ’évolution du seuil de cisaillement. La
fonction enveloppe(x, 'peak’) du logiciel MATLAB est utilisée ici, et consiste & interpo-
ler une fonction spline entre des maximums locaux du signal détectés dans une fenétre
d’échantillons. La taille de la fenétre d’interpolation est choisie itérativement par inspec-
tion visuelle du signal d’enveloppe ainsi obtenu. Le paramétre A;p;, est ensuite calculé

comme décrit précédemment.
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4.8 Mesures comparatives scissométre-pénétrométre

Dans cette Section nous réalisons des mesures comparatives du seuil de cisaillement
et de la structuration au scissométre et au pénétrométre. Par souci de simplicité ces
mesures seront réalisées sur paillasse. Il y a plusieurs raisons pour lesquelles ces mesures

comparatives sont utiles.

Tout d’abord, les deux instruments sollicitent le matériau de maniére différente. Le scis-
sométre cisaille le matériau par torsion sans le comprimer, tandis que le pénétrométre

comprime et cisaille simultanément le matériau : il le poingonne.

Si le matériau testé respecte un critére Von Mises, le seuil calculé & partir des deux essais
devraient étre équivalents : en connaissance de tout type de chargement nous pouvons
définir la contrainte de cisaillement équivalente & la rupture. Néanmoins s’il respecte un
critére Mohr-Coulomb alors que l'on fait I’hypothése d’un Von Mises, la résistance au
cisaillement apparente mesurée sera certainement surestimée. Dans ce cas les résultats
ne seront donc pas forcément comparables. Néanmoins, nous ’avons vu précédemment le
matériau peut passer d’un état a I’autre au cours de la structuration. Ainsi si ’on réalise
les deux mesures sur la méme plage de temps et que 'on détecte une divergence entre le
scissométre et le pénétrométre, cela peut étre expliqué par une transition du matériau vers
un comportement plastique & critére Mohr-Coulomb. Par cet essai croisé on identifierait
donc non seulement le seuil, taux de structuration du mortier mais également le temps

de transition Von Mises-Mohr Coulomb.

Deuxiémement, les deux essais ne sont pas exactement réalisables sur les mémes plages
de temps. Le scissométre est plutot adapté au début du trés jeune age tandis que la
mesure au pénétromeétre n’est effective qu’au bout d’une dizaine de minutes, selon la
déformabilité du matériau. Une fois démarré, ’essai au pénétromeétre peut durer jusqu’a
la fin de la période dormante voire au-dela. Les deux mesures se chevauchent et se
complétent donc, leur réalisation en paralléle sur un mortier imprimable accéléré nous
donnera une vue plus globale de leffet de I’additif accélérant sur la structuration au trés

jeune age.

Nous allons tout d’abord comparer des mesures de seuil réalisées avec I'un ou l'autre
instrument sur des suspensions kaolin-sable. Contrairement au mortier imprimable ces
fluides a seuil ne structurent pas. Nous allons donc simplement y mesurer un seuil de
cisaillement, qui n’évoluera pas dans le temps. Nous réaliserons ensuite les mesures com-
paratives sur du mortier imprimable afin d’identifier et comparer Ay, et 7o, sur paillasse

et in situ.
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4.8.1 Mesures comparatives sur des pates kaolin-sable
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FIGURE 4.49 — Graphe temps-seuil des essais de pénétrométrie et de scissométrie com-
paratifs sur les mélanges kaolin-sable.

La Figure 4.49 illustre les résultats de mesures comparatives entre le scissométre et
le pénétrométre sur deux pates de kaolin-sable avec différents dosages en eau. Leurs
résistances au cisaillement 7 calculées tout au long de l'essai de pénétration d’aprés
I’Equation 4.28 sont représentées par les courbes en trait continu, bleue ou rouge selon
le dosage en eau. La courbe de I’essai réalisé précédemment sur une pate de kaolin pur
est également représentée en gris pour comparaison. La valeur moyenne de résistance au
cisaillement 7., mesurée au scissométre est représentée par une ligne horizontale en trait

pointillé, de méme bleue ou rouge selon le dosage en eau.

La courbe de pénétrométrie de la pate kaolin-sable formulée avec un rapport Eau/Poudre
de 0.3 suit une tendance croissante similaire a celle de la pate plus diluée (rapport E/P
de 0.35), avec une pente plus prononcée, ce qui est attendu et bien rendu par le pénétro-
meétre. L’aspect crénelé des courbes est di & 'utilisation d’un capteur de force de plus
faible résolution que l’essai sur kaolin pur. Comme pour le kaolin pur vu précédemment
et réillustré ici, on observe une courte phase de chargement rapide qui correspond & la
mise en place de I’essai, c’est a dire au chargement élastique du matériau avant le dépas-
sement de la contrainte de plasticité. Pour les pates de kaolin+sable la courbe reste aussi
légérement croissante aprés la période de chargement rapide, mais de maniére plus mar-
quée. Cela est certainement di a la nature granulaire du sable ajouté a la formulation.
En effet, le comportement de fluide & seuil du kaolin est dii & des interactions colloidales

« molles » entre des grains trés fins. Les grains de sable beaucoup plus grands peuvent
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glisser les uns par rapports aux autres comme le kaolin mais également se coincer ou

frotter, en particulier en compression.

Pour les deux dosages, on observe également que les valeurs obtenues par pénétromé-
trie sont proches des résultats de 1’essai au scissométre aprés la phase de mise en place.
Ces essais de scissométrie différencient donc également bien les dosages utilisés lors de
I’expérience et sont, en valeur absolue, comparables au pénétrométre. Les différences ob-
servées entre les deux méthodes sont certainement en partie diies aux effets granulaires
et de compression que nous avons évoqué, qui ne concernent pas l’essai au scissométre
sollicitant le matériau en cisaillement pur. Il est & noter en faveur du scissométre I’ins-
tantanéité de la mesure. Il faut avec le pénétromeétre 15 a 20 minutes pour obtenir une
valeur convergée sur la pate la plus seuillée, ce qui n’est pas vraiment compatible avec
la mesure in situ recherchée. Pour le mélange le moins seuillé la convergence n’est pas

encore atteinte aprées 30°.

4.8.2 Mesures comparatives de paillasse sur mortier imprimable
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FIGURE 4.50 — Graphe temps-seuil des essais de pénétrométrie et de scissométrie com-
paratifs (accélérant dosé & 6mL /kg).

Apreés avoir étudié la mesure du seuil de pates a base de kaolin qui ne structurent pas avec
le temps, intéressons-nous maintenant & la mesure du taux de structuration de mortiers
imprimables avec les deux méthodes. La Figure 4.50 illustre les résultats de mesures

comparatives de paillasse au scissométre et au pénétrométre réalisées sur un mortier
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P

imprimable accéléré & 6mL/kg. Afin d’avoir une échelle de temps ¢,,,;; commune aux
deux essais, nous prenons ici comme origine de temps le début de la gichée. Les mesures
sérielles réalisées au scissométre a différents ages sont représentées par les points. La
mesure par pénétrométrie, effectuée en paralléle et démarrée plus tardivement que les

essais au scissomeétre (a partir de 1000s) est représentée par la courbe en trait continu.

Les deux types d’essais captent bien une évolution du seuil de cisaillement 7., linéaire
et croissante au trés jeune dge. En valeur absolue le seuil mesuré au scissométre est plus

élevé, le taux de structuration A, capté par les deux essais est similaire.

La mesure au scissométre comporte ici des artefacts qu’il est important d’évoquer. On
a pu remarquer en inspectant visuellement le matériau testé qu’il était trés hétérogéne.
Cela peut s’expliquer par le fait qu’une grande quantité de matériau ait été préparée.
Cela était nécessaire pour réaliser les deux essais a la fois. En raison du grand volume et
de la faible vitesse de mélange, il était plus difficile de disperser I'additif accélérant de

maniére homogéne avant qu’il commence a réagir avec le mortier.

Cette hétérogénéité est confirmée par une forte dispersion inhabituelle des mesures au
scissométre. En effet ces mesures sont réalisées d’un point & 'autre de ’échantillon de
matériau préparé, elles permettent donc de capter des variations de propriétés a 1’échelle
de tout I’échantillon. Ce n’est pas le cas du pénétrométre, qui réalise la mesure sur une
zone plus restreinte. Cet aspect met en lumiére 'importance d’une bonne homogénéité du
matériau pour viabiliser cette technique de mesure croisée. Sur paillasse, il y a plusieurs
pistes d’amélioration : réduire le volume de matériau testé, et/ou modifier le protocole
de préparation du mortier en augmentant la vitesse de malaxage du mélangeur lors de
I'ajout d’additif. Cette seconde piste aura néanmoins certainement un effet sur le seuil de
cisaillement mesuré. En effet, I’énergie de malaxage agit sur la mécanique de défloculation
des grains, et donc sur le seuil de cisaillement de la pate. Plus I’énergie de malaxage est
importante, mieux les grains seront dispersés et défloculés et plus faible sera le seuil.
Les mesures réalisées & partir d'un matériau plus fortement malaxé ne seront donc pas
forcément comparables avec les mesures antérieures.

Notre problématique étant la mesure in situ sur un matériau imprimé et mélangé de
maniére trés différente par 'extrudeur, nous allons dans le paragraphe suivant réitérer

les comparaisons scissométre/indentation directement sur des cordons d’impression.

4.8.3 Mesures comparatives in situ sur mortier imprimable

Dans cette Sous-Section, afin d’étre aussi représentatifs que possible du procédé mais
aussi d’éviter les problémes d’homogénéité vus sur paillasse, nous allons réaliser les me-

sures comparatives en conditions in situ.
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FIGURE 4.51 — Graphes temps-seuil des essais de pénétrométrie in situ réalisés avec
deux dosages d’accélérant différents.

Tout d’abord, sur la Figure 4.51 la pénétrométrie nous permet de constater que nous
n’avons plus d’effets de pics sur le matériau testé in situ, les courbes obtenues sont lisses
et bien linéaires aprés une courte phase de mise en place (en transparence sur la figure).
Cela a certainement & voir avec efficacité de la dispersion de l'accélérant et pourrait
étre expliqué par une formation plus importante et/ou plus homogéne d’ettringite qui
permet d’amortir les phénoménes granulaires de localisation du cisaillement que nous

avons évoqué dans la Section 4.7.

Toujours sur la Figure 4.51, on constate que les taux de structuration mesurés sont par-
ticuliérement élevés et bien au dessus de l'ordre de grandeur attendu qui est de 20-60
Pa/s : pour des dosages en accélérant de 7 et 8.5 mL/kg on a un taux de structuration
de 225 et 285 Pa/s, respectivement. Cela suggére que le matériau est sensible a la com-
pression provoquée par ’essai, en effet cela n’est pas pris en compte dans notre calcul qui
considére un matériau de type argile saturée en eau, a critére de plasticité Von Mises.
D’éventuels effets de confinement diis & la compression peuvent donc augmenter le seuil

apparent.

Comparons maintenant l'essai au pénétromeétre et au scissométre, sur le matériau im-
primable Lafarge NAG3 et avec un dosage d’accélérant de 7 mL/kg. Les résultats sont
illustrés sur la Figure 4.52. Les deux types d’essais ont été réalisés sur deux plages de
temps proches et qui se recouvrent afin d’étre comparables. En valeur absolue les mesures
obtenues au scissométre et au pénétromeétre sont comparables et le taux de structuration

mesuré au scissomeétre est notablement plus faible.
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FIGURE 4.53 — Graphes temps-seuil des essais de pénétrométrie et de scissométrie in
situ comparatifs réalisés avec deux dosages d’accélérant différents (5 et 8 mL/kg) sur
le mix Navier.

Pour des raisons pratiques, nous avons poursuivi l'investigation avec un mortier impri-
mable différent baptisé Navier dont la composition est décrite dans le Tableau 4.8. L’essai
comparatif a été mené sans accélérant puis avec plusieurs dosages d’accélérant différents,
5 mL et 8 mL par kg. Les résultats sont illustrés sur la Figure 4.53 : sans accélérant, la
mesure au scissomeétre n’a pas pu étre réalisée car la consistance initiale du matériau,
quasiment autoplagante et de 'ordre de 50 Pa n’était pas adaptée (le seuil minimum
mesurable au scissomeétre est de 1000 Pa). Le seuil mesuré au pénétrométre est de 1.5
Pa/s ce qui est dans I'ordre de grandeur attendu (voir Section 4.7). Pour les deux dosages
de 5 et 8 mL/kg, les valeurs de seuil obtenues au pénétrométre et au scissométre sont

cohérentes et on constate également que les essais au pénétromeétre donnent des taux de
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Composant Poids (kg) pour 100 kg de poudre
Ciment CEM I 52.5 R 17.79

Filler calcaire Omya Betoflow D 7.19

Filler calcaire Omya Betocarb HP | 7.19

Filler calcaire Omya Betocarb UF | 9.79

Sable Sibelco HN 34 24.65
Sable Sibelco HN 0.4/0.8 33.40
Eau 10.29
Superplastifiant PCE Sika 0.48

TABLE 4.8 — Tableau des dosages de la formulation Navier utilisée in situ.

structuration plus grands. Cet effet s’amplifie en augmentant le dosage d’additif accélé-
rant. En effet avec 5mL/kg on mesure un taux de structuration de 31 Pa/s au scissométre
et 134 Pa/s au pénétrométre, celui mesuré au pénétromeétre est donc 4.3x plus élevé. En-
suite avec 8mL/kg, on mesure 53 Pa/s au scissomeétre et 371 Pa/s au pénétrométre, ce

qui est 7x plus élevé.

Ces résultats comparatifs in situ montrent donc bien une certaine divergence des mesures
au scissomeétre et au pénétrométre qui augmente avec le dosage d’accélérant. Cela est

certainement dii & une sensibilité du matériau & la compression.

4.8.4 Conclusion

Dans cette Section nous avons réalisé conjointement des mesures au scissométre et au
pénétrométre. L’objectif était de comparer les mesures de seuil 7., obtenues sur des pates
de kaolin-sable, un matériau qui ne structure pas, et le taux de structuration Ap;, mesuré

sur un mortier imprimable sur paillasse et in situ.

Les résultats montrent que les deux méthodes permettent de mesurer de maniére com-
parable le seuil de cisaillement de pates de kaolin-sable, et pour le mortier imprimable
I’évolution Ap;, de ce seuil au trés jeune age en conditions de paillasse comme in situ.
En conditions in situ, la conduite de 'essai avec différents dosages d’accélérant montre
que les deux instruments captent bien l'effet de 'accélérant qui augmente le taux de

structuration.

Les mesures effectuées sur le mortier imprimable sur paillasse ont également montré
que des hétérogénéités de propriétés dans 1’échantillon étudié pouvaient causer des pro-
blémes. En effet cette hétérogénéité n’est pas forcément captée par le pénétrométre qui
mesure trés localement, Pour le scissométre, la mesure est effectuée en plusieurs points
de ’échantillon et I’hétérogénéité sera visible a travers la dispersion des mesures. La dis-

persion des mesures au scissométre peut donc ici nous donner un indicateur de la fiabilité
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de la mesure localisée au pénétrométre. En conditions in situ les mesures au scissométre

sont plus homogénes, certainement en raison d’un meilleur mélange de I'accélérant.

Il est aussi intéressant de souligner que sur paillasse, sur la plage de temps étudiée (0-
2200s), nous n’observons pas de divergence entre les mesures au pénétrométre et au
scissométre, donc il n’y a pas & priori de changement de critére de plasticité dans ce laps
de temps, le matériau conserve un comportement Von Mises. Cela n’est plus le cas en
conditions in situ, car le taux de structuration mesuré au pénétromeétre est plus élevé
qu’au scissomeétre et que cette divergence s’amplifie également avec le dosage d’accélé-
rant. L’hypothése que nous retenons est qu’en étant plus accéléré, la fraction solide du
matériau est plus importante et celui-ci passe d’un critére parfaitement plastique a un
comportement plastique frottant sensible & la compression générée par le pénétrométre,
ce qui nous améne dans ces conditions & surestimer le seuil étant donné que notre calcul

ne prend pas cela en compte.

4.9 Conclusion

n itre nous avons étudié la mesure du taux ructuration d’'un mortier im-
Dans ce Chapitre nous avons étudié la mesure du taux de structuration d’ ortie

primable au trés jeune dge. Aprés avoir rappelé les principaux phénoménes rhéologiques
a l'oeuvre et les étapes-clés de I'impression 3D bicomposant dans une premiére partie,

les méthodes qui permettent de caractériser cette structuration ont été abordées.

Nous avons introduit les distinctions entre mesure sérielle et continue, ainsi qu’entre
une mesure dite « de paillasse » (réalisée en laboratoire) et in situ (avec le dispositif
d’impression). Un résultat notable est que les taux de structuration mesurés in situ sont
généralement plus élevés, la question de la représentativité d’une mesure de paillasse
se pose donc. La caractérisation in situ améne des différences de méthode que nous
avons illustré en présentant successivement une mesure de paillasse au cone d’Abrams
et une mesure in situ au scissométre. En analysant des critéres liés au matériau et au
type d’essai qui permettent ou non une mesure sérielle, nous avons défini une méthode
générale d’élaboration de protocoles pour ces mesures. Cette méthode consiste a délimiter
une fenétre temporelle dans laquelle la série d’essais sera réalisée, adaptée au type d’essai

et aux propriétés matériau (seuil initial et taux de structuration) attendues.

Grace a cette méthode, nous avons ensuite pu comparer différents types d’essais par
rapport a notre application. Cela a mis en évidence les qualités du scissométre de poche
(rapidité d’exécution, grande plage de mesure) qui est un outil prometteur de caractéri-
sation systématique in situ du matériau imprimé. Nous avons vu quels essais pouvaient

se recouper pour la mesure du taux de structuration, ce qui dans 'optique de réaliser des
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mesures croisées plus précises, nous a amené a aborder la mesure continue par pénétro-
métrie lente. La faisabilité de ce type de mesure sur des mortiers accélérés a été étudiée,
et nous avons ensuite présenté des résultats comparatifs avec le test sériel au scissométre.
Cette comparaison en conditions in situ suggére que les mesures obtenues avec I'un ou
I’autre instrument divergent en augmentant le dosage d’accélérant. Cela est certainement
dii & une réponse plastique frottante du matériau, a laquelle le test de pénétrométrie est
sensible car le matériau s’y trouve non seulement cisaillé mais aussi comprimé. En effet,
I’additif accélérant cause une rapide d’ettringites autour des grains de ciment, ce qui aug-
mente la fraction solide du matériau et favorise ce type de comportement mécanique que
l'on peut par ailleurs observer lors d’essais de compression uniaxiale comme le squeeze

test.

Ces résultats préfigurent des tests en ligne permettant la qualification systématique d’une
impression. L’essai sériel au scissométre permet de mesurer simplement le taux de struc-
turation A, Il est simple et rapide a réaliser manuellement en conditions de produc-
tion : il suffit de récupérer un échantillon de matériau dans un bac et de chronométrer la
série d’essais que ’on réalise, en les espacant d’un délai adéquat au taux de structuration
attendu. Il permet également de mesurer I’homogénéité du matériau. Afin d’identifier
en plus le temps ouvert, ainsi que la composante frottante du comportement matériau
qui joue un réle dans la stabilité des piéces imprimées, La mesure de pénétrométrie
lente pourrait compléter les mesures rapides au scissométre sur le temps long. Enfin,
un point important qui reste & développer pour maitriser le contréle qualité des im-
pressions est la mesure de ’évolution de la raideur du matériau. Cet aspect est critique
pour la stabilité des piéces imprimées qui peuvent s’effondrer par flambement. Pour ce
paramétre, un test de scissométre sériel « digital » par lequel on obtiendrait une courbe
contrainte-déformation serait un bon candidat. On pourrait ainsi effectuer une double

mesure (raideur et seuil de cisaillement) tout en conservant un test simple.






Chapitre 5

Conclusion générale et perspectives

Conclusions

Les matériaux cimentaires sont et resteront massivement utilisés pour construire, les pros-
pectives jusqu’en 2050 en attestent (voir 'étude Prospectives 2035 et 2050 de consomma-
tion de matériaux pour la construction neuve et la rénovation énergétique BBC' publiée
par 'ADEME [133]), et ce malgré des impacts environnementaux importants, la fabrica-
tion du ciment contribuant & environ 5% des émissions de CO2 dies a I'activité humaine
[1]. Réduire la consommation de ciment et 'utiliser de maniére plus efficace, est donc
un enjeu important, et c’est dans ce cadre que se situe notre étude. Depuis une ving-
taine d’années de nouvelles technologies, dites de fabrication additive, ont émergé pour
la construction en béton. Suite aux travaux fondateurs de Khoshnevis [4] et Pegna [5],
des alternatives potentiellement plus efficaces & la production d’éléments de structures
en béton coulés ont été proposées. Ces technologies dites d’impression 3D béton, ont en
commun un principe de déposition sélective de matiére, a I'aide de machines plus élabo-
rées afin d’obtenir des formes plus optimales, et d’éviter les coffrages qui représentent un
déchet de construction trés important. Il reste néanmoins nécessaire de savoir renforcer
ces éléments, pour qu’ils aient, comme les bétons armés conventionnels, un comportement

ductile compatible avec leur utilisation dans des structures.

Le travail présenté ici participe ainsi & la mise au point d’un procédé de renforcement pour
I'impression 3D de béton par extrusion. Quatre angles ont été successivement adoptés.
Dans le premier Chapitre, aprés des rappels sur le fonctionnement de 'impression 3D par
extrusion, sur le comportement mécanique des bétons et leur renforcement, nous avons
essayé de compiler et analyser les méthodes de renforcement existantes. Trois approches
idéalisées ont été proposées, selon que l'on s’applique a renforcer le matériau a 1’échelle

de la structure avec des armatures, a ’échelle du boudin, ou & une échelle caractéristique
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du matériau avec des fibres dont la taille est similaire & celle des granulats présents dans
le mortier imprimé. Cette séparation orientée selon I’échelle du renfort met en lumiére la
plus grande efficacité des renforts les plus fins, ainsi que la cohérence entre un renfort fin
et la finesse des objets imprimés, généralement surfaciques, dont 1’épaisseur des parois
est de 'ordre du diamétre de la buse d’impression. Les renforts les plus fins se présentent
généralement sous forme de fibres, courtes, ou continues. Les fibres continues donnent
généralement de meilleures performances mécaniques dans la direction du renfort, et
nécessitent une technologie spécifique pour les intégrer au boudin extrudé. C’est pourquoi
nous avons finalement passé en revue les technologies de renforcement par fibrage continu,
et enfin fait un focus sur la technologie Flow-Based Pultrusion qui est au coeur de cette

theése.

Le deuxiéme Chapitre du mémoire fut consacré a notre contribution a la mise au point
du procédé, dont ’ambition est de fournir une méthode de renforcement continu efficace,
ayant le potentiel de renforcer le matériau & des taux relativement élevés (2-10% en
volume) et d’obtenir une ductilité adéquate a I'utilisation structurale du béton imprimé.
A cette fin, le cahier des charges du procédé a été étoffé en décrivant les effets du taux de
renfort sur les paramétres du process (seuil de cisaillement du mortier, pertes de charge).
Le dispositif Flow-Based Pultrusion a été amélioré pour atteindre un taux de renfort de
l'ordre de 5% et imprimer des objets de grande dimension en extrudant jusqu’a 100 m de
boudin renforcé. Enfin pour mieux comprendre la physique du processus, I’évolution du
seuil de cisaillement du mortier accéléré a l'intérieur de la buse a été mesurée a 'aide de
slugs-tests en série, ainsi que la force de tirage générée par le flux de mortier sur divers
types de fibres fixées & I'intérieur de la buse a 'aide de capteurs de force. Suite & ces
expériences, un prototype industriel du dispositif de pultrusion interne a été réalisé, co-
congu avec la société XtreeE. Nous avons également étudié le comportement du cordon
extrudé a I’état frais, qui s’apparente & un cable et qui ouvre de nouvelles possibilités de

mise en forme.

Le troisitme Chapitre traite de la mise au point du matériau obtenu, nommé béton
anisotrope, et de ses propriétés a 1’état durci. Nous avons travaillé sur un matériau-
modéle pour identifier les critéres d’obtention d’un matériau ductile et durcissant, puis
sur le matériau réel imprimé. Le comportement mécanique en traction et en flexion a
été caractérisé a plusieurs échelles, allant du boudin imprimé monocouche jusqu’a une
poutre d’1m20 de portée. On a ainsi vu que l'imprégnation et la qualité d’interface, le
taux de renfort, la résistance de la matrice sont des paramétres majeurs du comportement
mécanique, qui sont similaires & ceux des composites & matrice cimentaire usuels. Pour
I’essai de poutre « échelle 1 », nous avons proposé un design de poutre original en forme

de T inversé qui montre que le comportement durcissant est conservé a cette échelle,
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grace & la multifissuration du matériau que 'on observe dans la partie tendue de la

poutre.

Enfin le dernier Chapitre fut consacré & la mise au point d’'une méthode de mesure in-
situ du taux de structuration du mortier imprimé au trés jeune age, essentielle pour la
maitrise du procédé. Aucune technique connue, développée pour les mortiers classiques,
n’est directement adaptable aux mortiers imprimés. Ceci est di au fait qu’il faut inter-
venir in situ pour étre certain de tester le matériau issu du process, et que les propriétés
évoluent rapidement, rendant compliquée la préparation des échantillons. Ceci est encore
plus critique pour les technologies dites bicomposant (2K) ot la structuration du béton
est fortement accélérée. 11 y a 1 un vrai challenge qui a représenté une grande part de ce
travail de thése. Nous avons rappelé les principaux phénoménes rhéologiques & 1’oeuvre
et les étapes-clés de I'impression 3D bicomposant dans une premiére partie, puis comparé
les méthodes qui permettent de caractériser cette structuration en introduisant les dis-
tinctions entre mesure directe et indirecte, sérielle et continue, ainsi qu’entre une mesure
dite « de paillasse » (réalisée en laboratoire) et in situ (avec le dispositif d’impression).
Nous avons proposé une méthode pour élaborer des protocoles de mesure sérielle directe,
adaptés au type d’essai rhéométrique et aux propriétés matériau (seuil initial et taux de
structuration) attendues. La caractérisation in situ a des particularités que nous avons
illustré en présentant successivement une mesure de paillasse au cone d’Abrams et une
mesure in situ au scissométre. Nous avons aussi par 14 pu constater que les taux de
structuration mesurés in situ sont généralement plus élevés, ce qui questionne la repré-
sentativité des mesures sur paillasse dans le cas ol 'on emploie un procédé d’impression
de type bicomposant, nécessaire a la mise en oeuvre du procédé Flow-Based Pultrusion.
La méthode proposée nous a ensuite permis de comparer différents types d’essais par
rapport a notre application. Nous avons ainsi mis en évidence 'intérét du scissométre
de poche comme outil rapide et efficace pour la caractérisation in situ du matériau im-
primé. Enfin, des mesures comparatives par pénétrométrie lente ont mis en évidence des
divergences avec les résultats obtenus au scissométre lorsque le dosage d’accélérant aug-
mente, ce qui peut étre expliqué par un comportement plastique frottant du matériau. In
fine notre proposition méthodologique utilisant un scissométre de poche s’avére un trés
bon candidat pour une mesure précise dans un cadre industriel pour assister le controéle

qualité par exemple.

En conclusion nos apports vis a vis de ’état de ’art sont les suivants :
— Mise au point d’un dispositif fonctionnel pour le fibrage continu de piéces de
moyenne dimension (jusqu’a 100m de boudin renforcé avec 10 fils).
— Reéalisation de plusieurs expériences relatives au tirage des fibres par le fluide ex-
trudé, qui suggérent une évolution initialement trés rapide puis stable du seuil de

cisaillement dans la conduite d’extrusion d’un systéme d’impression bicomposant
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(mesure de la force exercée sur des fils immergés dans la conduite, mesure quali-
tative de ’évolution des propriétés rhéologiques de la pate a ’aide d’un malaxeur
de table et d’un wattmeétre, mesure in situ de I’évolution du seuil de cisaillement
dans la conduite a I'aide de slugs-tests en série).

— Développement d’un matériau-modéle de boudin imprimé, vérification de l'in-
fluence de la résistance de la matrice, de son seuil d’écoulement & 1’état frais et
du taux de renfort sur les propriétés mécaniques du matériau imprimé durci a
I’échelle du boudin.

— Proposition d’un concept de poutre renforcée et vérification expérimentale de sa
capacité ductile.

— Proposition d’'un essai de mesure in situ du taux de structuration du matériau

imprimé pour la fabrication additive par extrusion.

Perspectives

Nous concluons cette discussion sur ce qu’il reste & faire pour intégrer le procédé dans
un cadre industriel et réglementaire, un travail qui est poursuivi dans la thése de Victor

De Bono en collaboration avec la société XtreeE.

Développement du contréle qualité

Premiérement, notons que l'utilisation structurelle du matériau que 'on vise avec son
renforcement nécessitera a terme la mise au point d’un contréle qualité spécifique a I'im-
pression. Plusieurs travaux portent aujourd’hui sur les propriétés du béton imprimé non
renforcé a 1’état durci, dont quelques uns sur des technologies d’impression bicompo-
sant [134], mettant en lumicre I'influence de nombreux paramétres : conditions atmo-
sphériques (température et humidité), cure, géométrie des cordons [73]. Pour le béton
renforcé, ’étude des propriétés du matériau durci a été engagé dans le Chapitre 3, a
I’échelle du boudin. Grace & une compréhension globale du procédé et du comportement
mécanique des éléments imprimés durcis, renforcés ou non, le lien entre les paramétres
d’impression et les performances devront étre identifiés. On pourra ainsi & l'aide d’un
ensemble de tests en usine garantir les propriétés mécaniques des éléments produits, et
réduire les coefficients de sécurité appliqués a leur dimensionnement. En définitive cela
permettra de tirer tout le bénéfice des économies de matiére permises par la fabrication
additive. Le développement d’essais in situ tel que celui a I'aide du scissométre de poche
que nous proposons dans ’avant-dernier Chapitre de ce mémoire, s’inscrit donc dans cette

démarche. Il faut maintenant essayer ce test dans d’autres laboratoires, et d’un point de
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vue plus industriel, développer son automatisation. Des mesures inline, telles que la me-
sure de la perte de charge dans le fit d’extrusion comme suggéré dans le Chapitre 2,
ou l'inspection par imagerie des boudins imprimés [135], sont aussi & développer pour
le controle qualité. On notera par ailleurs que des groupes de travail sont aujourd’hui
formés au sein d’associations techniques telles que la RILEM, au sujet de I’évaluation
des propriétés du matériau imprimé & I'état durci et & ’état frais, pour fédérer le travail

de plusieurs laboratoires et aboutir a la proposition de pré-normes d’ici quelques années.

Développement du dispositif

En ce qui concerne le dispositif de fibrage, le travail que nous avons poursuivi & partir de
la thése de Nicolas Ducoulombier ouvre plusieurs perspectives d’approfondissement. Pour
confronter les hypothéses que nous avons proposées pour la perte de charge (Chapitre 2),
une étude expérimentale de celle-ci pourrait maintenant étre réalisée. Nous avons a cette
fin testé quelques solutions techniques, et de premiers essais préliminaires en utilisant des
capteurs de pression dits affleurants sont prometteurs, ceux-ci étant déja suffisamment
sensibles pour capter la perte de charge a l'intérieur de la buse lors de I'impression de
matériau non renforcé. Pour une utilisation industrielle, il est également important de
simplifier la préparation et la mise en route du procédé, de le rendre plus robuste face
a tout probléme technique au niveau de la buse ou ailleurs dans le systéme. Le travail
sur le prototype présenté dans le Chapitre 2 se poursuit donc pour faciliter son installa-
tion/désinstallation, ainsi que 'insertion des fibres « a chaud » sur la téte d’impression,
en testant notamment d’autres méthodes d’insertion plus agiles. Dans un second temps,
un travail spécifique visant I’automatisation pourrait porter sur les taches de routage,
d’insertion et de découpe des fibres, qui sont aujourd’hui réalisées manuellement. En-
fin, il reste un point & mieux documenter sur la répartition des fibres dans les boudins
imprimés, en particulier lorsque ceux ci prennent une trajectoire courbe. les premiéres
observations montrent une répartition assez homogéne, mais 'installation de capteurs
pour mesurer la longueur de fibre déroulée, pourrait permettre de mieux comprendre
comment les fibres se positionnent dans la section. L’utilisation de techniques d’imagerie
(tomographie par exemple |21]) sur des échantillons imprimés pourrait étre une solution
pour observer directement cette répartition. Si la répartition est trop inégale, un dis-
positif de septiéme axe sur le robot, permettant de controler 'orientation du boudin,

pourrait s’avérer nécessaire pour assurer un bon placement des fibres.

Ensuite, afin de réaliser de plus grandes piéces renforcées, le développement technologique
du routage des fibres est & poursuivre. La capacité du dispositif actuel est limitée par
I’encombrement des bobines qui sont directement embarquées sur la buse. Des solutions

alternatives sont & envisager en s’inspirant des dispositifs existants dans I'industrie des
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composites, par exemple le placement de fibre robotisé ou les bobines sont généralement
situées en retrait sur le bras robot ou ailleurs dans latelier [136]. Pour notre procédé ou
le mortier extrudé tire les fibres, on I’a vu dans les Chapitres 1 et 2 nous devrons bien
stir conserver une approche de conception qui consiste & limiter un maximum les frotte-
ments. Si ceux la s’avérent trop importants, l'intégration de servomoteurs pour assister
le tirage des fibres ou garantir un « mou » en permanence, pourrait étre envisagé. Aprés
calibration, de tels servomoteurs (un par fibre) fonctionneraient de maniére autonome
pour simplement limiter la résistance au tirage, qui reste « pilotée » par le flux de mortier.
L’augmentation du niveau de complexité doit cependant rester acceptable et garantir un

dispositif robuste dans un environnement de travail difficile (poussiéres, projections).

Développement des applications

Concernant les applications de la technologie, le prototype de poutre de 1.2m présenté
dans le Chapitre 3 est une premiére étape vers la fabrication de grands composants, qui
pourra aboutir & la fabrication d’un objet architectural. Le développement futur d’un
prototype industriel de fibrage capable de réaliser des piéces de trés grande taille consti-
tuera alors une brique indispensable pour aborder les problématiques de la construction
de structures en béton anisotrope. On pourra par exemple réaliser des treillis 2D ou 3D
[9], voire des piéces multicouches ou stratifiées ce qui aménera probablement & étudier
des phénomeénes spécifiques a cette échelle comme les propriétés d’interface entre couches
et les phénoménes de délaminage. On pourra également qualifier le fonctionnement non
seulement des composants structurels eux mémes comme nous avons commencé & le faire
avec une poutre simple, mais aussi élaborer des systémes constructifs complets dont on
étudiera le fonctionnement a plusieurs échelles : comportement de structure global (por-
tiques, planchers, grilles de poutres, panneaux...), conception et essai d’assemblages. On
peut déja entrevoir plusieurs spécificités de la mise en oeuvre de telles structures allé-
gées : l'isolation phonique n’est plus forcément assurée par la seule structure (ce role
étant habituellement dévolu a la masse du béton armé) et le comportement dynamique
doit aussi étre vérifié, I'allégement pouvant rendre la structure sensible & une mise en
résonance et étre source de fatigue prématurée. Dans cette optique d’allégement, on
pourra aussi continuer & améliorer les performances mécaniques du matériau comme vu
dans le Chapitre 3, pour en utiliser moins. Un travail important sur la formulation d’une
matrice cimentaire adaptée et sur-mesure, qui plus est bas carbone, a été initié dans la
thése de Victor De Bono et permettra certainement d’aller plus loin dans la maitrise
des propriétés mécaniques du matériau durci. Enfin I'utilisation d’autres types de fibre
au comportement plastique, tels que des fils multibrins métalliques ou polyméres par

exemple, pourrait étre testé et comparé.
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Il est aussi notable que des dispositifs d’impression plus simples, comportant moins de
fibres ou ayant une capacité d’emport plus faible, pourraient aussi étre imaginés pour
s’adapter a des applications plus ciblées [36] [19]. Par exemple, le renforcement de moules
de coffrage imprimés destinés a étre remplis de béton coulé, qui subissent des contraintes
particuliéres (telles que la poussée hydrostatique lors du coulage, puis des contraintes
thermiques diies a I’hydratation [137]) pouvant entrainer des fissures. De méme, le pro-
cédé de renforcement peut s’appliquer spécifiquement pour répondre aux contraintes de
tenue du matériau & I'état frais, dans les cas ol I’on imprime des formes & double cour-
bure inverse dans laquelle le matériau peut étre contraint en traction (corolles...) ce qui
peut générer des fissures & 1’état frais, ou plus généralement pour protéger les piéces
réalisées d’éventuelles fissures de retrait. Aussi, comme nous ’avions vu dans le Chapitre
2, un fibrage trés léger avec une ou quelques fibres suffit pour mettre en forme le boudin
comme un cable, & partir duquel on peut imaginer la fabrication d’éléments & double
courbure positive sans moule qui pourraient servir & la réalisation de coques.

Toutes ces idées sont bien évidemment & évaluer plus précisément, mais elles ouvrent
considérablement le champ du possible de la construction béton en proposant des nou-
velles facons de construire qui peuvent aider & faire face aux enjeux considérables qui
attendent le secteur dans les prochaines décennies, et notamment en aidant a I'industria-

lisation via la robotisation et la fabrication hors-site.
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