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INTRODUCTION

Les Bétons a Hautes Performances (BHP) sont des bétons distaoices fermes a
plastiques qui développent des résistances mécaniquestdettong terme tres élevées
(entre 60 & 80 MPa a 28 jours). La diminution de la porositéeyeél’ajout de superplas-
tifiants qui défloculent les grains de ciment et assurenti amgsmaniabilité suffisante,
ainsi que I'élargissement de leur spectre granulaire gadkgout d’éléments ultrafins
confere a 'ensemble une forte compacité (Bache, 1987) etguande durabilité (Ma-
lier, 1991) vis-a-vis des agents agressifs chimiques iextex. Cependant, la plupart des
ouvrages d’art dans lesquels sont utilisés les BHP, présedes ferraillages tres denses,
supérieurs & 200 kgfinqui sont souvent associés a la présence de gaines de padatent
L'ensemble de ses armatures constitue un réseau d'obstatdemise en oeuvre de ces
BHP, du fait de leur consistance, ce qui rend leur mise eregdac vibration tres difficile.
L'objectif de cette thése a donc été de mettre en évidencdifiésents parametres de
formulation qui tendent a améliorer les propriétés rhéiglogs liées a I'écoulement de
ces bétons, sans modification de leurs performances méeanigde leur durabilité.

Cette these s’inscrit dans une problématique industeg@sée par Eiffage Construc-
tion, dans le but d’améliorer la mise en oeuvre du BHP coulsdies zones fortement
ferraillées des piles du viaduc de Millau. Pour facilitenrlenise en oeuvre, s'abstraire
de la vibration et garantir un remplissage total des coffsagans les zones les plus dé-
licates (a I'interface béton/armatures), le recours augrefluides autoplacants a été la
voie adoptée. Toutefois, I'exigence du maintien des réscds mécaniques et de la du-
rabilité de ces bétons a été une des conditions a remplinaaunidu cahier des charges.
Ainsi deux premiers aspects sont traités a I'échelle duh@&oine part, la relation entre
la formulation et la rhéologie, d’autre part, la relatiortreria formulation, les propriétés
meécaniques et le retrait jusqu’a 28 jours.

Les bétons autoplacants ont certes la particularité deepré&sune grande fluidité,
mais celle-ci peut étre limitée par une forte sensibilité adgrégation des plus gros gra-
nulats, liée surtout a une forte adjuvantation par les qlastifiants. Le sujet pose tout
d’abord une problématique orientée vers des exigencesaliamations rhéologiques du
béton. Pour acquérir une véritable rhéologie de BAP, il dembe le volume du squelette
granulaire ait un réle non négligeable a jouer. Notre ttavaionc consisté, en premier
lieu, a mettre en évidence, a partir d'essais expérimentaufiuence de différents para-
metres de formulation sur la fluidité et la stabilité du bétu font intervenir des mo-
difications du squelette granulaire global, des particdéeta taille du ciment jusqu’aux
granulats. Puis, une vérification des propriétés mécanigueetraits développés par ces
bétons a été effectuée dans le but de valider une formulfatiale optimisée.

Le comportement rhéologique des BAP qui sont moins charmgésatusions gros-
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2 INTRODUCTION

sieres, est dominé par le comportement rhéologique de Bargonstitutive, une corré-
lation a été établie entre les propriétés rhéologiques thntet celles du fluide porteur, a
différentes échelles granulaires (pates de ciment et emsytpour réduire le colt des es-
sais sur bétons. L'étude rhéologique du fluide porteur metvant I'influence des fillers
minéraux, des superplastifiants et des fines des granutatsaillurs, une étude portant
sur I'évolution physico-chimique des pates et des micrdi@® met en évidence l'effet
des modifications de la formulation sur I'’hydratation du ent) qui est en grande partie
responsable des propriétés mécaniques du béton.

La démarche suivie a consisté dans le Chapitre 1 a faire théym des méthodes et
concepts de formulations des différents bétons et de mattr@vant les connaissances
actuelles sur les relations entre les propriétés mécasitpgepropriétés liées au retrait et
la physico-chimie de ces bétons.

Ensuite, deux grands axes de recherche se décomposent caritméne premiéere
partie porte sur I'étude du béton et fait I'objet de deux dtiap :

— dans le Chapitre 2, une étude expérimentale de carati@nishéologique du bé-
ton, porte sur la fluidité et la capacité de passage entretesgtares, en fonction
de différents parameétres de formulation. Cette étude eé&det phénoménes phy-
siques liés aux interactions de contacts granulaires etagiogs hydrodynamiques
qui peuvent expliquer I'origine physique de la fluidité désdms, en vue de I'amé-
lioration de la rhéologie.

— le Chapitre 3 valide la formulation des bétons, mettant\vamtal'impact de ces
variations sur les propriétés mécaniques et le retrait tonbéans des conditions
extrémes de séchage.

Une deuxiéme partie porte sur les propriétés rhéologiquphyssico-chimiques des

phases suspendantes, telles les pates de ciment et lesmnorti

— le Chapitre 4 met en évidence l'interaction du superglast| des fillers minéraux
et des fines des granulats sur le comportement rhéologigizeteixotropie des
suspensions.

— le Chapitre 5 traite les évolutions physico-chimiquesalenlcrostructure liées a
I'hydratation du ciment en fonction de I'ajout de fillers ramaux, de superplasti-
fiants et des fines des granulats.

Les conclusions générales synthétisent les principaugdes intervenant dans I'op-
timisation d’'un béton de haute performance autoplacanpaint de vue rhéologique,
mécanique et physico-chimique. Le BHP du viaduc de Millaut@¢re BHP-BAP. Enfin,
des perspectives de recherche sont proposées pour mieyprarmre les phénomeénes
physiques a l'origine des interactions particulaires ejpgrofondir la connaissance de
ces matériaux modernes du Génie Civil.
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1. Introduction 7

1 Introduction

Cette partie bibliographique retrace les propriétés léksrhéologie et la mécanique
des Bétons a Hautes Performances (BHP) et des Bétons Aagarfe (BAP). Les thémes
abordés font le point sur certains concepts de formulattores bétons, de leur caractéri-
sation rhéologique a I'état frais, et mécanique a I'étatidainsi que des phénomeénes de
déformations différées, notamment le retrait, en relatiegr leur physico-chimie.

2 Deéfinition des propriétés rhéologiques

2.1 Description physique de la viscosité

Pour déplacer une suspension granulaire cela exige deffiean effort, ce qui signi-
fie qu'une déformation macroscopique d’un fluide nécessite du déplacement de ses
éléments de vaincre des résistances internes localesé€isgances internes, appelées
aussi dissipations visqueuses, sont engendrées par leemeuat du liquide interstitiel
dans la porosité d’un systéme granulaire, par frottemeattravail des résistances in-
ternes lors des déplacements relatifs des éléments s@gpitemiére approximatiorb?
ou b est la distance moyenne entre les centres de deux élémans @ ntrainte appli-
quée. Pour un matériau granulaire, le résultat macrosueplgs dissipations est fonction
de la teneur en solide et de la contribution des classes lgiegsia la compacité d’en-
semble (Coussot et Ancey, 1999). Ces dissipations d’éneqgit traduites par la viscosité
apparente (Tableau 1.1) de la suspension. Celle-ci estfierit influencée par les condi-
tions et les durées de sollicitations et de cisaillements.

Type O.Ie, Définition Expression Dépendance
viscosité
Pour un fluide idéal, la| Essentiellement
. o Résistance au mouvement due aux| loi de Newton donne: | de la cohésion et
viscosité . L . o
frottements moléculaires internes, | T =ny (en Poiseuille ou du taux de
dyna- L . .
. résistance que les molécules de ce flujJdePa.s). Pour les fluides transfert de
mique : L , : iy
opposent aux forces de dissociation ¢t dits non-Newtoniens la quantité de
d au mouvement grandeur est la viscosit¢ mouvement entre
apparente les molécules
. o Doit son origine a I'utilisation des Temps d’écoulement
viscosité . o o - ; R o
o viscosimeétres capillaires utilisantle | proportionnel& =n/p | Deladensité du
cinéma- ' ) o L
tique temps d’écoulement sous l'effetde ld  avecp la densité du liquide et de sa
N pesanteur, qui inteégre la masse liquide etn sa viscosité viscosité
spécifique de la substance (en Stokes ou RY's)
viscosité Correspond au rapport de la viscosité
relative dynamique de cette solution sur la nr=n/Ns
nr viscosité dynamique du solvant
viscosité Correspond a la viscosité d'une
spécifique dispersion colloidale diluée de Nnsp=nNr—1
Nsp particules sphériques

TABLE 1.1 : Définitions des viscosités.
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Les modeles rhéologiques au Tableau 1.2 décrivent la viscagparente des sus-
pensions, ave@ la fraction volumique solidepnax la fraction volumique solide maxi-
male,K une constanteg la viscosité de la phase fluide du milieu ef |a viscosité
intrinseque de la suspension. La viscosité intrinsegliegt caractérisée par la géométrie
des particules (taille, formefc) et la concentration du soluté :

n] = lim (n—sp> (1.1)

c,e—0 C

La viscosité intrinséque pour une suspension de sphéré2 mau

Modele de viscosité Expression
Einstein n/no=1+[nle Pour une suspension diluée et pas
d’interactions entre particules
Roscoe n/no=(1—1,35p " Consideére les interactions entre
particules
. —[N[@max . . o
Krieger-Dougherty | n/no= (1— %—";x) Relation entre la viscosité et la

fraction volumique solide
maximale packing

Mooney n/no= exp(%) Prend en compte la fraction
volumique solide maximale

TaBLE 1.2 :Modéles rhéologiques de la viscosité- f (y)

2.2 Description physique du seull

Le seuil de cisaillement est couramment associé a un pekeniimum d’interac-
tion entre particules solides au repos qui serait influecédgdisposition des particules
les unes par rapport aux autres, leur taille, le potentighicjue du fluide suspendant,
etc. Lorsqu’un effort est appliqué au fluide, de I'énergie estrio@l aux éléments, ca-
pable de les faire sortir de leur position d’équilibre, sirldarriere d’énergie est infé-
rieure a I'énergie fournie. Cette énergie varie d’'un éléndemn autre puisque les efforts,
et donc I'énergie potentielle se distribue de maniére cergh travers le réseau d’élé-
ments désordonné. Finalement, cette fraction d’élémefisitivement déplacés permet
au fluide de s’écouler macroscopiquement (Coussot et AASOY).

Le seuil de cisaillement; est une manifestation soit des interactions particulaires
électrostatiques du type Van der Waals entre grains calloidie tailles de I'ordre du
micromeétre, soit du frottement solide entre grains dedsitie I'ordre du millimétre.
Contrairement a la viscosité, les contributions des ckagsanulaires sur le seuil de ci-
saillement sont individualisées. Plus une classe de geshfine, plus elle présente de
contacts par unité de volume, et plus le frottement integreége est important (de Lar-
rard, 2000), (Coussot et Ancey, 1999). A I'échelle de la piteiment, les interactions
entre particules ménent a la formation de structures qgrégent par effets de forces
électrostatiques. Les modifications induites par I'écmdet se traduisent par différents
comportements macroscopiques dépendant de la réponse dgweures a un taux de
cisaillement ou de déformation donné. Lors de I'écoulendamt béton, chaque granulat
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entrainé par la pate est géné dans son mouvement par lesagsaraisins et l'origine
physique du seuil est a la fois de type frictionnelle, impéigt des frottements et contacts
directs entre granulatsf( paragraphe 3.2.3) s'il est dominé par le mouvement des granu
lats et colloidalle s’il est dominé par le mouvement de |& i ciment.

Les essais de caractérisation de la rhéologie des bétopsiguettent de mesurer des
grandeurs corrélables aux parametres intrinséques du éeosont le seuil et la viscosité
sont décrits au Chapitre 2.

2.3 Thixotropie et modeles
2.3.1 Définition

La thixotropie est la propriété d’'un matériau qui, aprésliappon d’une contrainte
ou d’'une vitesse de cisaillement, constante, voit sa viscacroitre en fonction du
temps ou de la durée de I'écoulement. Puis, apres un tempgcdpération assez long,
le systeme retrouve son état initial (phénomene révejsibilealement, le comportement
thixotrope concerne les corps plastiques et pseudo-gleestirhéofluidifiants (fluides non
Newtoniens) et le caractére thixotrope est un comporteai@mendant du temps car les
modifications de structures microscopiques ne sont paanitesiées. Les manifestations
de ces divers phénomeénes sont visibles dans les tracésatgahmdmes, tels les hystére-
sis. Si on applique des vitesses de cisaillement assez foetedant assez longtemps, la
structure est modifiée durablement lors de la charge et Igpodement du matériau est
affecté donnant un rhéogramme de décharge différent. Lersgmatériau ne retrouve
pas l'intégralité de I'état initial, on parle de thixotregartielle.

2.3.2 Modeéles

De nombreux modeles existent pour décrire le comporterhéologique d’un mateé-
riau thixotrope. La plupart de ces modeles (Cheng et Ev&&8)Isont fondés a partir de
deux équations constitutives :

— une équation d’état pour la contrainte de cisaillemesn fonction de la vitesse de

cisaillement/: T=n (A,y) ou la viscosité est une fonction dget d’'un parametre
de structure\,

— une équation de vitesse de déstructuration du maténgdt & g(A,y) ou cette

vitesse est aussi une fonctionxlety.

Le taux de changementest égal a la différence entre le taux de restructuration et
le taux de déstructuration du matériau di a I'écoulemenguesst proportionnel au
gradient de cisaillement. De facon générale, (Coustsak, 2002) expriment la cinétique
d’évolution du parametre de structuralans le régime permanent par les équations 1.2,
1.3 et 1.4 pour les écoulements homogénes et hétérogenes :

T = nAy)y (1.2)
n = no(1+A" (1.3)
a1 : [ 0siy< Ve,

T é—say)\, avecs_{ 1 sinon (1.4)
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ou no est la viscosité de la phase fluide, n est I'indice de fluidi®e(do-plastique),

a un parametre du matériau g} la vitesse de cisaillement critique. Le premier terme
(1/6) correspond a I'inverse d’un temps caractéristique deuestration du matériau et
le secondd y A) a la déstructuration sous cisaillement.

2.4 Comportements rhéologiques et modeles multi-échelles

Chaque échelle granulaire du béton met en jeu des intenadtifférentes entre les
particules de tailles micrométriques et centimétriqulesxiste donc différents modeles
pour caractériser le comportement rhéologique des suigpsnst en particulier le seuil
de cisaillement, pour différentes échelles granulairesitduet al. (2003) ont effectué
une étude de comportement sur les différentes échellestdo.liées résultats qu’ils ont
trouvés sont regroupés dans le (Tableau 1.3).

2.4.1 Modeles rhéologiques

A I'échelle du béton (Tatersall et Banfill, 1983) ont montré que I'on ne peut plus
caractériser I'écoulement du béton frais par le seul patr@nde la consistance (maniabi-
lité), mais que deux parametres sont nécessaires. Le b&ttoaresidéré comme un corps
Binghamien. Or, d’autres modéles peuvent mieux représémteomportement rhéolo-
gique d’'un béton, en particulier les bétons modernes. Hjislatamment du modeéle
d’Herschel-Bulkley. Ferraris et de Larrard (1998) ont nmérque le modele décrivant
le mieux le comportement d’'un béton est celui d’'HerschdkBy caractérisé par trois
parameétres physiquegy(: contrainte seuilm: consistancej : indice de fluidité) :

T=To+my" (1.5)

avect, la contrainte de cisaillement appliquée a I'échantilloy, ée gradient de vitesse.

Le modéle de Bingham, diffusé dans les milieux scientifiqlieéton est en fait un
modele d’Herschel-Bulkley dont I'exposant est n=1 et m devla viscosité plastique ou
apparenta). Toutefois, le modéle de Bingham constitue le plus souveatapproxima-
tion acceptable, ce qui réduit a deux le nombre de paramgtees de cisaillementg
et viscosité plastiqug). En pratique, n differe sensiblement de 1. Ferraris et deakch
(1998) ont trouvé suite a diverses expériences que pouetesd sans superplastifiant, n
vaut 1,53 et pour des bétons avec superplastifiant n vaut 1,36

La contrainte seuitg apparait comme la contribution de la phase solide. Lorsgu’u
contrainte de cisaillement est appliquée au systéme, Unenation se produit, a condi-
tion gu’elle soit suffisante pour vaincre les forces de ifvicentre particules. Le seuil de
cisaillement est controlé par le nombre et la nature desactsinter-grains, et non par
la phase liquide dont le seul role est d'influer sur la distamoyenne entre grains. Par
contre, le terma&y apparait comme la contribution de la phase liquide.

2.4.2 Modeéles multi-échelles

Pour une suspension d’inclusions non colloidales dans un ftle a seuil le modeéle
de (lldefonseet al, 1997) relie le seuil d’'une suspension au seuil de son fluidpendant
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Echelle granulaire

Type de comportement

Modele applicable

Phase supsendante
(nanoparticules)

Visco-plastique du type
Bingham

Le seuil d’écoulement est relié au

potentiel attractif treés élevé des particules

colloidales : modeéle de Flatt (2004)
valable.

Pate de ciment

Visco-plastique
rhéo-épaississant de type
Herschel-Bulkley

Les interactions entre particules de cime
sont similaires a celles des
nano-particules : modeéle de Flatt (2004

valable.

Mortier

Visco-plastique
rhéo-épaississant de type
Herschel-Bulkley

Pour de faibles concentrations en sablg
les seuils sont inférieurs au seuil de la p
de ciment car les interactions granulaire
sont encore négligeables et |'effet
agitateur par les sables réduit I'état de
structuration de la pate. Pour de forteg
concentrations en sable, les seuils sor
supérieurs au seuil de la pate de ciment
fait des interactions granulaires.

(%)

Béton (essais réalisé
au BTRhéom)

En utilisant une
extrapolation du
comportement de Binghan

Les seuils sont supérieurs a ceux du
mortier car la concentration élevée en
graviers joue un effet dominant sur les

interactions granulaires. Le modéle

d’lldefonse relie bien le seuil du béton 3

nt

)
]

ate
S

—

A

celui du mortier.

TABLE 1.3 : Etude multi-échelle effectuée par Toutetal. (2003) : identification des
comportements, validités des modéles et explications.
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et a la concentration en inclusions par :

™ =TF ( - %) o (1.6)

avecty le seuil de la suspensiory, le seuil du fluide suspendantmtune constante.

A l'échelle de la pate de cimentFlatt tient compte de la structure floculée de la pate.
Le seuil d’écoulement devient non-nul a partir du momentlgua présence d’un floc
percolant (Flatt et Bowen, 2006) :

(90— qo)?
oM (v — ) (.7)

avecqy, le seuil de percolationmy, une fonction de distribution granulairg, la concen-
tration volumique solide apy, la concentration d’empilement maximum.

La généralisation du modeéle de Flatt aux cas des bétonsssitecka prise en compte
de la présence d’inclusions de tailles millimétriques aiticeétriques, présentant des
modes d’interactions trés différents des suspensionsntaimres. Les dissipations vis-
queuses, au sein du fluide suspendant, sont d’autant plustanpes que les particules
sont proches, et que la concentration volumique sajithnd vers la concentration d’em-
pilement maximunypy . Ces différents termes influencent les cinétiques et leanigmes
de structuration de telles suspensions. Il est donc impiodtan tenir compte dans l'inter-
prétation des réponses macroscopiques obtenues paséititih des outils de rhéometrie
traditionnelle (Couette, plan-plan). Dans le cas de suspes concentrées (fraction vo-
lumique solide proche de la fraction d’empilement), I'argation des différentes phases,
la viscosité du fluide suspendant, la forme et la taille desngrsolides, gouvernent le
comportement global de la suspension.

To=m

3 Formulation des bétons a hautes performances et des
bétons autoplacants

3.1 Les bétons a hautes performances

Les bétons a hautes performances sont des bétons qui déeetaies le jeune age
des résistances élevées et permettent de réaliser dasiistsusoumises a des contraintes
élevées tels que les ouvrages d’art. La gamme de résistanceschétons se situe a 28
jours entre 50 et 90 MPa. L'emploi de bétons a hautes perfocesgadans les structures
d’ouvrages d’art reste pourtant indissociable du renfoen® par des armatures d’aciers.
Alliés a la précontrainte, ces bétons permettent de coivoeivtbe réaliser des piéces d’ou-
vrage d’art tres élancées, fines, Iégéres et encore plubldsmgue les bétons ordinaires.
La réduction considérable de I'épaisseur des structunesgiain gain économique im-
portant par rapport aux bétons ordinaires du fait de laiotisin des matieres. De plus,
ces bétons présentent une tres bonne qualité d’adhéreacdesvarmatures d’acier qui
est une condition nécessaire au transfert des effortigggPN BHP, 2000). Ces bétons
développent aussi des résistances accrues vis-a-vis dsuadfion, permettant ainsi de
mieux répondre aux différents états limites et déformidsili
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3.1.1 Des bétons de haute compacité, de hautes “performarsce

Durant un siecle, le béton resta un mélange de granulaténgmtet d’eau. Dans les
bétons ordinaires, I'eau joue deux roles essentiels : asblydratation du ciment et par-
ticiper activement a I'ouvrabilité du béton frais en lui d@mt une rhéologie satisfaisante.
Ce n’est qu’au début des années 80, que de nombreux travaalie(M 981) ont montré
les effets néfastes de I'eau en excés (non combinée), g@rtieipent pas a I’hydratation
du ciment, vis-a-vis de la résistance et de la durabilitésmai reste pourtant utile a I'ob-
tention d’'une bonne ouvrabilité. La théorie de Féret (1§92yoit bien que la faiblesse
des résistances mécaniques du béton est attribuée a lat@aasllaire crée par I'exces
d’eau libre. Celle-ci établit une loi de proportionnalitdéme la résistanc,, du béton et
I'inverse du carré du volume d’ai¥g;;) et d’eau libre Veaulibre)- Pour limiter la porosité
(volume d’air) du béton, cela implique deux conditions esisdles :

— une trés faible teneur en eau au niveau de la pate de cimaes granulats ;

— et une granulométrie continue avec une compacité maximaleiveau de I'en-

semble du squelette granulaire, des particules les plusdicelles plus grossieres.

Par la suite, deux voies de natures physico-chimiquesréiftés se sont dégagées
pour obtenir de hautes résistances :

— d’une part, par la réduction sensible de la quantité d’@essaire a la rhéologie
du béton soit la diminution du rapport Eau sur CimeafC), obtenue grace a
'emploi de produits organigues a action dispersante. @&gEres s’adsorbent
sur les particules de ciment et défloculent les agrégatsé®mar des forces inter-
particulaires de type Van der Waals et des forces de pressapillaires constituant
des ménisques d’eau. Ce processus libére de ce fait la patt diégée qui se trouve
en exces;

— d’autre part, par I'extension du spectre du mélange geamreubbtenu par I'ajout
d’éléments ultrafins comme la fumée de silice, chimiqueméanttive et destinée a
remplir les micro vides de I'empilement de grains. Un tel pissage améliore in-
déniablement la compacité du mélange tout en faisant pgsgrencore les qualités
rhéologiques a I'état frais. Corollairement, la quantigad nécessaire a la mise en
oeuvre du béton peut encore étre réduite.

Plusieurs chercheurs ont en effet tenté de réduire le domagau et d’obtenir un
mélange de tres haute compacité (Malier, 1991). L'apparities premiers adjuvants or-
ganiques réducteurs d’eau et les progres croissants psopic développement de nou-
veaux polymeres, a permis une avancée technique condelétabla réduction de I'eau.
Toutefois, compléter le spectre du mélange granulairegauk d’éléments trés fins sans
réduire la tendance a I'agrégation des fines, a caractél@dalk, est bien sdr inutile.
L'amélioration de la compacité du réseau granulaire imygigonc le recours a l'usage
d’un superplastifiant, en vue de gagner en ouvrabilité, jpétds mécaniques et durabilité.

Les gains de résistance n’étant pas les seuls avantages fdie réduction de la
porosité (porosité inférieure a 5% pour ces bétons par ragpbd2% pour le béton or-
dinaire), les bétons, rendus moins perméables, deviewlegpius en plus résistants aux
phénomeénes de gel-dégel, aux agents agressifs en milien etar la progression de la
carbonatation en profondeur, assurant ainsi une meillewotection des armatures. De
fagon générale, ils présentent une durabilité accruei ibgst plus convenable de parler
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de Bétons de Hautes “Performances” (BHP).

3.1.2 Optimisation du squelette granulaire

L'optimisation de I'ensemble du squelette granulaire passut d’abord, par I'opti-
misation du réseau formé des sables et des gravillons,teri®xtension se fait par le
remplissage des vides par le ciment et les fines qui vienr@ampléter et améliorer la
continuité du réseau granulaire.

Plusieurs méthodes de formulation basées sur le concept d@ripacité maximale
et du mélange optimal des granulats existent. Les unes prré@menélange a granularité
continue (Bolomey, Faury, Dreux - Gorisse), les autres awaaité discontinue (Valette).
Mais dans la plupart des cas, la continuité ou la discortérde la granularité dépend des
granulats dont on dispose selon qu'ils présentent eux-rmée®discontinuités entre eux
ou pas. Cependant, pour obtenir une ouvrabilité correcte,apurbe granulométrique
continue est plutét recherchée.

De plus pour que le béton soit le plus durable possible, iéstssaire que le squelette
granulaire soit le plus compact possible et que les gramgktisfassent a des exigences
au niveau de leur nature minéralogique et des techniquetbdedtion par concassage ou
extraction des fumées des centrales thermiques, défihiesartaille, leur forme et leur
rugosité.

Méthodes expérimentales et empiriques Les méthodes de formulation empiriques is-
sues de I'expérimentation sont les premieres qui appararat les bétons ordinaires.
Ces méthodes permettent de minimiser la porosité (ou magirta compacité) du sque-
lette granulaire de mélange de béton en optimisant les piops des différentes classes
granulaires de sables et de gravillons.

Méthode de Caquot Suite a une série d’essais expérimentaux, Caquot montre que
la courbe granulaire de référence quirelie les différed@sses granulaires d’'un mélange
indéfini est bilinéaire eN/d. Comme les dimensions granulaires inférieures et supéseu
sont limitées, Caquot formule deux hypotheses : la porakiténélange est celle du ci-
ment (prise égale a moiti€) et la proportion des granulgiérseurs a la taille maximale
(ne pouvant donc exister) est remplacée par une proporgagrahulats de dimension
maximale ayant la méme surface et présentant un effet de pldfouverture du tamis
correspondant a un diametre moyen de graiDgix le diamétre du plus gros grain. Pour
une population de granulats, dont les dimensiysont régies par une suite géométrique
de raisork et de taille maximal®nay, Caquot aboutit aux lois suivantes :

— proportion granulair® de deux granulats

Pe— Pt = AY/d (1.8)
— de tailles successives régies par
Vo1 1
A=_—9- (1.9)
it1 Voi Ve
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avecVy: elvgi les volumes de granulats respectivement d’ordrei &d; la dimen-
sion du granulat d’ordre 1.
— proportion du plus gros granulat par rapport a celui déetaitmédiatement infé-

rieure ]
Av/Dmax
I:)Dmax_ I:)Dmax—:L - 1_ k,4/5 (110)
— volume des vides du mélange égal a la moitié du volume duntime
V.
Wy = EC (1.11)

Méthode de Faury Suite a une étude générale du béton et en s’appuyant sur les
travaux antérieurs de Caquot, Faury propose en 1942, urgelgranulation du type
“continu". Il s’était inspiré de la théorie de Caquot relata la compacité d’un granulat
de dimension uniforme qui correspond a un serrage moyeroildelgranulation qui en
découle est une loi fonction d#d ce qui induit que la courbe granulométrique idéale pour
un béton & compacité maximale graduéa/@hen abscisse est une droite. Faury distingue
les grains fins et moyens inférieurdDiax/2 des gros grains supérieurdDaax/2. La
courbe granulométrique de référence est composée de deit@sddont I'abscisse du
point de rencontre (point de brisure) est fixBaax/2 et son ordonnée Y est donnée par :

B
R/Dmax— 0, 75

Y = A+ 17/ Dmax+ (1.12)

A dépend de la consistance du béton et de la forme des gravédtales sableg, = 22 a

38 (moyenne a 30) traduit la maniabili#®.augmente quand la maniabilité augmente et
quand le granulat est anguleuest le coefficient de serrage, il varie de 1 a 2 selon que le
béton soit ferme ou mou (Serrage énergigue 1, serrage coura = 1,5). R=W,/&

est le rayon moyen du moule, avég volume de béton €% surfaces totales mouillées
par le béton par effet de paroi.

Le formulateur tente ensuite d’approcher la courbe granataque de référence avec
la composition granulaire des granulats dont il disposdolde granulation eR/d est &
I'origine de la formulation du squelette granulaire d’uridréet est encore utilisée pour
formuler la compacité maximale des BHP.

Méthode de Bolomey Bolomey propose une autre loi de granulation. Cette méthode
aboutit aussi a une granularité continue. L'ordonnée Y aséb sur la formule suivante :

Y = A+ (100— A) 1/d/Dmax (1.13)

ou la valeur déA varie de 8 a 16, valeur d’autant plus élevé que le dosage esntiest
plus fort.

Méthode de Dreux - Gorisse La méthode de G. Dreux et L. Gorisse (1970) ras-
semble les différentes méthodes de I'époque (Valette yi-aaiseletc) et en déduit une
méthode pratique et simplifiée de formulation adaptée awénaax utilisés méme ac-
tuellement, notamment les BHP avec quelques ajustemenpsgsr. Cette méthode est
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basée sur I'obtention d’'une courbe granulométrique caetipermettant de produire un
squelette granulaire le plus dense possible, et d’optmiesdosage en ciment et en eau
des bétons ordinaires.

La courbe granulaire de référence est exprimée en échetlieleg (échelle des ana-
lyses granulométriques), et le point de brisure est défini pa

— son abscisseDmay/2 Si Dmaxinférieur a 25 mm etDyax— 5mm) /2 SiDpmax > 25

mm,

— et son ordonnéeY. = 50— /Dmax+ K +Ks+Kp
avecK unterme correcteur d’arrangement granulaire prenant@ptle dosage en fines
(ciment et fillers), 'angularité des granulats et la pussade serrageks une fonction
du module de finesse du sable<gtun terme de consistance pour la pompabilite.

Méthode de Talbot - Fuller - Thompson La méthode semi-empirique de Talbot -
Fuller - Thompson peut étre utilisée pour obtenir la counzmglométrique de référence
produisant un squelette tres dense, de compacité maxiayalet pour équation générale :

p= (%)x 100 (1.14)

avecp le pourcentage de passant (en %) des particules selon le tBonvertured etn
un parametre variable compris entre 0,25 et 0,45.

Cette méthode est utilisée pour déterminer les proportiesglifférentes classes gra-
nulaires pour les bétons compactés au rouleau (BCR) qussiéert de créer un squelette
granulaire avec le minimum de vide apres serrage. Ces me&thwltiennent pas compte
de I'effet de parement (comme pour le cas des méthodes dg &abDreux), qui n'a pas
d’'importance dans le cas du béton compacté au rouleau.

Méthode de Baron - Lesage L'approche classique adoptée en France est la méthode
de Baron - Lesage tirée de I'expérimentation et développeeGPC dans les années
1980. Cette méthode pratique est basée sur des essais abitraetre LCPC (Figure
1.1) et permet avec cet outil de déterminer la maniabilitgimale du béton en fonction
du rapport Sables sur GravillonS/G). Elle a I'avantage de mener a des bétons qui pré-
sentent des risques de ségrégation minimaux. La théoriamB Lesage est fondée sur
les hypotheses suivantes qui ont été verifiées par I'expezi€Rossi, 1998) :

— pour un rapporE /C fixé, le béton le plus maniable est celui dont le squelette gra

nulaire est le plus compact,

— le rapportS/G correspondant a cet optimum de compacité est indépenddat de

guantité de pate de ciment.

Dans d’autres pays, d’autres méthodes conventionnelisieak: méthode de '’Ame-
rican Concrete Institute (ACI, 1994), méthode de Day (D895) plus axée sur le controle
de la qualité en production, méthode de Dewar (Dewar, 198&dsur un modele ternaire
d’empilement granulaire. Une revue assez compléte a éstittagre par Brandt (Brandt,
1998).
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FIGURE 1.1 : Mesure du temps d’écoulement au maniabilimétre LCPC.

Méthode de Larrard Les modeles théoriques présentent l'intérét majeur deinedu
le nombre de gachées effectuées au laboratoire. Le Modérapllement Compressible
MEC a été développé par Sedran et de Larrard (de Larrard eaigelP99). L'avantage
de ce modéle est qu’il décrit mathématiquement un empilégramulaire en prenant en
compte le squelette granulaire dans son ensemble, deguisitcules micrométriques
jusqu’aux particules centimétriques, tout en s’appuyantes notions de compacités vir-
tuelles. Il vise a prévoir la compacité d'un mélange a pluselasses granulaires, a partir
des caractéristiques des grains qui le composent (formatikdition granulaire, compa-
cités des tranches mono-dimensionnelles) et pour uneiéraggnise en place de I'em-
pilement granulaire décrite par un indice représentatfatedegré de serrage, traduisant
I'énergie fournie pendant la mise en place. Cette méthoaogtidhisation a I'avantage de
prendre en considération la granulométrie des particldasforme et l'interaction entre
les grains. Ce modele a été utilisé avec succes pour la fationlde mélange de béton
ordinaire, a haute performance et auto-nivelant.

Le logiciel René-LCPC a été développé a la suite de ce tratalogramme le MEC
sur la base de I'optimisation granulaire. Il prédit la visité plastique, le seuil de cisaille-
ment, I'affaissement au céne et différentes propriétésadarb(résistance, déformations
différées,etc) a partir de sa composition et du modeéle granulaire. Cela@ed’évaluer
I'importance d’'un parameétre de formulation sur la perfonceadu béton.

3.1.3 Optimisation de la qualité de la pate

L'action physico-chimique de la fumée de silice La réalisation de bétons a hautes
performances nécessite, comme il a été cité plus haut, amellgmétrie bien étudiée, en
particulier I'ajout éventuel de fumée de silice. Mais, legers a des fines micrométriques
ne s’impose que dans I'élaboration des bétons a trés haatEsmpances (BTHP), dont
la résistance en compression dépasse 100 MPa. Les ultrefmphis utilisées dans ce
cas sont les fumées de silice.

Les fumées de silice sont des poudres de silice extrémemest(fnférieures avin),
des sous-produits de I'industrie du silicium et de sesgdarendues utilisables par densi-
fication ou suspension dans I'eau. Suivant la compositisrallages, des produits secon-
daires ajoutés aux ingrédients principaux et la méthodealoiechtion, les propriétés des
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fumées de silice sont assez diverses. Leur teneur en@&i@ dépasser 90%. Conformé-
ment a lanorme EN 13263, elles fournissent de trés bonnpsi@tés aussi bien au niveau
de la rhéologie gu’au niveau des propriétés mécaniquesratqires, tout en améliorant

la durabilité du béton.

De Larrard a cherché a quantifier les performances rhéalegigt pouzzolaniques des
fumées suffisamment riches en silice (§i©85%) en comparant des mélanges binaires
ciment/ultrafine pour la fumée de silice, un filler calcaiteue filler siliceux. Il a trouvé
que la grande finesse des fumées de silice combinée a leulegaativité pouzzolanique,
permet de réduire le dosage en ciment d’'un béton a hautesparfices d’environ 34%
sans modifier la résistance, en substituant une fine quadeiau ciment, et en ajoutant
une faible quantité de fumée de silice.

D’aprés Traetteberg (1978), I'activité pouzzolanique ddumée de silice devient
optimale a partir de 24% en dosage, quantité au-dela delladoete la chaux libérée par
le ciment est consommeée. Mais c’est aussi a partir de ce dagsgl’efficacité granulaire
de la fumée de silice diminue. Le dosage optimal pour I'otid@nde hautes résistances
se situerait donc aux alentours de 20 a 25%, proportions déemeilleur remplissage
(optimum granulaire). L'ultrafine remplit au mieux les irgces des grains de ciment,
avec lesquels elle peut par la suite se combiner pour foreehydrates participant a la
résistance mécanique. Cependant, le gain mécanique estpide aux faibles dosages.
Compte tenu du colt de la fumée de silice, de I'adjuvant oquenpour la disperser
et de la durabilité du béton (passivité des armatures d)adieptimum économique se
situerait plut6t aux alentours de 10% qui est la limite denpar la réglementation du fait
de fortes déformations différées (retrait et fluage) irekifgar la réaction pouzzolanique.
La quantité de fumée de silice présente dans les ciments CBEM3t en effet de 10%.

De Larrard compare I'influence de la pureté de la silice ugeeet des surfaces spé-
cifiques des fumées de silice (De Larrard, 1989). Il montumd’part que plus la surface
spécifique de la fumée de silice est élevée (surface spéeifigul4,2 rilg contre 22,2
m?/g) plus elle donne de meilleures performances (Tableau Erdeffet, pour ces par-
ticules un phénoméne d’agrégation ou d*instabilité gtama” se crée dans la pate de
ciment. D’autre part, la fumée de silice la moins pure, coatg du zirconium ZrQ,
donne les meilleures résistances et la meilleure martiabdir, Heet al. (1996) ont mon-
tré que les fumées de silice contenant 50 a 60% de S&dlement, ont des qualités
pouzzolaniques nettement plus faibles.

D’un point de vue rhéologique, de Larrard (De Larrard, 198®ntre que le dosage
en carbone (Tableau 1.4), correspondant a la couleur plusads foncée des fumées
de silice, est fortement lié aux performances rhéologiqapsasentée ici par le temps
d’écoulement (Figure 1.2a). Il est possible d’extrairedebone par un traitement ther-
mique a 600°C. La fumée est alors blanche mais ce traitemamtadt non négligeable.
Plus la quantité de carbone est élevée dans la compositienfdmée de silice, plus la
maniabilité sera faible. L'auteur montre qu'il existe uekation linéaire entre le dosage en
carbone et la maniabilité. Les propriétés liantes des fgmékes en silice (Si©> 85%)
principalement de la silice vitreuse pouzzolanique sentldépendre de la teneur en al-
calins (NaO, K,0) (Figure 1.2b).

Interactions a I'échelle micro : de la théorie DLVO a la corrélation ionique
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Fumées de Silice 1 2 3

Surfaces spécifiques fiy) 14,2| 21,6 | 22,2
SiO, |91,5|88,75| 97,35
Al,O3 | 5,78 0,08 | 0,03
FeeO |0,16| 1,60 | 0,12
MgO | 0,03| 1,48 | 0,19

Compositions CaO | 0,8 | 0,66 | 0,10
chimiques (en %) NaO | 0,12| 0,71 | 0,12
K0 |0,08] 2,41 | 0,23

ZrO, | 1,10 — —
alcalins| 0,20| 3,12 | 0,35
carbone| - 1,59 | 1,06
Temps d’écoulement (sec) 2 7,5 5

Résistance en compression (MRa)l13 | 87 101

TABLE 1.4 : Résistances mécaniques et temps d’écoulement de divensgmsitions
minéralogiques de fumées de silice dans le mortier (de tchird86).

% en carbone

A
Résistance en

. “A
compression
s ~0i 110
a 28jours

C=0,983 100 -4

A
1 Temps 920
d'écoulement 2 9% en alcalins

>
T T > >

FIGURE 1.2 :a- Relation entre dosage en carbone et maniabilité, b-iBelantre résis-
tance et dosage en alcalins (De Larrard, 1986).
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La théorie DLVO La simple combinaison des forces attractives de Van derdVaal
et répulsives électrostatiques permet de comprendre t@anee a I'agrégation des par-
ticules d’'une suspension. La théorie la plus simple a étpqa®e dans les années 40
par Deryaguin - Landau et Vervey - Overbeck. Le potentiel gietnde DLVO prend en
compte une contribution répulsive issue des interactiontombiennes, une contribution
de coeur dur et une contribution attractive de Van der Wdatpu(e 1.3). La nature en
loi de puissance du potentiel d’attraction de Van der Waalehd toujours plus impor-
tant, a courte distance, que le potentiel de la double cotéghdsive. L'attraction entre
particules a courte distance sera donc toujours plus fargdayrépulsion. Ainsi, lorsque
les particules sont assez proches les unes des autressailgsiegées dans un puits de
potentiels minimum infiniment profond du fait des forces @& \der Waals.

Interactions

i
1
1 Coeur dur
l
I
"
1
" Coulombiennes

REPULSION

Double couche
éléctrique

Lo
T

o
e
Sse.
LY.
....

DISTANCE s

INTERACTION ENERGY

Interactions
de Van der Waals

ATTRACTION

FIGURE 1.3 :Théorie DLVO : forces de coeur dur, de Van der Waals et de docdnliche
électrique.

Double couche électrique au voisinage de la particule de cent Deés que le ci-
ment et 'eau sont mélangés, la surface des particules dentise chargent a cause de
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la dissociation des molécules de surface. Il existe une iprencouche, appelée couche
compacte ou couche de Stern, dans laquelle les ions de slappgesées sont liés a la sur-
face. Ces liaisons sont suffisamment fortes pour ne pas fédidées par le mouvement
Brownien. Les produits les plus solubles passent trés eapgtht en solution (Longuet
al., 1974). Ainsi la phase aqueuse est pratiquement saturéagcg", Na*, K+, SOZ‘

et OH™ ainsi qu’en ions provenant de la dissociation de I'eau es y©** et H;O*~. Le
potentiel de surface de la particule de ciment décroit danfagponentielle a cause d’'une
couche de contre-ions issus de la solution et adsorbés #damsuCes éléments se répar-
tissent en une couche étendue appelée couche diffuse {dlefBagitation thermique)
de Gouy - Chapman (Legrand, 1972). C’est la seconde coucisel@acgion allant de la
couche de Stern a la solution interstitielle. A I'extériderla couche de Stern, le potentiel
continu a décroitre, mais de maniére non-linéaire (Figudg La libération des ions au
sein de la solution crée ainsi des charges a la surface désupes qui produisent une
répulsion ou une attraction en fonction des charges gémnérés ions se trouvant dans
cette zone sont affectés par la charge de surface de layardimsi que par le mouve-
ment Brownien. Le potentiel zétg)(est la difference de potentiel entre la couche dense
de Stern et la solution interstitiellgs est le potentiel a la surface de la particulggtest

le potentiel du plan ou la couche diffuse commence (égaleapgelé plan de Helmholtz
extérieur.

Plan de
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FIGURE 1.4 : Double couche de Gouy - Chapman (Hunter, 2002)).

Interactions particulaires a I'échelle micrométriqgue Les régimes d’écoulement
des dispersions minérales sont liés a I'existence de disefimces élémentaires inter-
faciales et a des interactions inter-particulaires tedj@s les forces de Van Der Waals
(électrostatiques), coulombiennes (électrostatiqtiesimodynamiques (pressions osmo-
tiques et forces de diffusion) et hydrodynamiques (duesgithtion moléculaire et aux
contraintes de cisaillement). Celles-ci sont devenuesptexas du fait de I'utilisation
croissante d’adjuvants organiques, de fillers minérauxashidons, dont I'affinité avec
les particules du ciment reste mal définie. Toutefois, dgpgg d’interactions au sein du
fluide peuvent avoir lieu :

— les interactions faibles : c’est le cas de particules ouyilanpas d’interactions

chimiques avec la phase continue (liaison covalente, pairolgenegtc). Les par-
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ticules s’entourent d’'une couche de liquide qui se déplaee alles. Lorsque les
couches limites de deux particules s’interpénétrent, icpmstitution d’'un réseau,
comme celui d’'un ménisque capillaire. Le liquide résiduil me participe pas a
la couche limite, peut se trouver plus ou moins piégé. Lapgibn d’une certaine
contrainte peut détruire le réseau et mettre le fluide en eToewnt.

— les interactions fortes : c’est le cas de particules qus@adent sur leur surface des
groupements réactifs qui conduisent a des liaisons phgsiguec la phase liquide
(ponts hydrogénes), et des liaisons chimiques (covalgrites particules consti-
tuent alors des points de réticulation et conférent au fli@sleropriétés d’'un solide
si les contraintes appliquées restent inférieures a latedsie du réseau. Cela peut
étre associé aux hydrates formeés par la prise du ciment.

Interactions colloidales Les interactions colloidales touchent les fines particules
dont les dimensions s’étendent de 1 a 100 nm. Du fait de |évieftaille, ces particules
peuvent interagir les unes avec les autres par des forcastatts ou répulsives de type
Van der Waals et présentent un mouvement Brownien de pa feries agitations ther-
miques. En apportant de I'énergie a la particule, ces demigermettent a un fluide au
repos de se restructurer apres avoir eté soumis a unetsitinimécanique. Cette carac-
téristique est propre aux fluides thixotropes. La stabilitine solution colloidale résulte
donc de I'équilibre entre les interactions attractiveségtutsives qui s’exercent sur les
particules. Par contre, les interactions hydrodynamigoesen général négligeables par
rapport aux interactions d’origine moléculaire.

La corrélationionique D’aprées les travaux de Pelleng, Van Damme et Gmira (Gmira
et al, 2004), la cohésion entre les cristallites du ciment hyd¢@tS-H) ne peut pas étre
expliquée par la théorie de la DLVO qui met en jeu uniqguemestfbrces de Van der
Waals, de double couche et de coeur dur. Le phénoméne estgoiydexe et met en jeu
diverses configurations ioniques telles que les corrélations-ions et les fluctuations
locales du potentiel du fait de distributions et de conedittns ioniques qui dépendant
de I'état de surface des cristallites, du mouvement desdans I'eau résiduelle intersti-
tielle non liée, et de la nature des ions. Les iond'Cet Mg? qui sont les principaux
ions relargués lors de la dissolution des différentes ghdseciment, apportent en effet
une forte cohésion inter-cristallites comme le montre lguké 1.6. La cohésion inter-
cristallites (Figure 1.5) serait alors due aux forces deétation ionique, alors que la
cohésion intra-cristallites, au contact entre cristauCe®-H par exemple, serait due aux
forces électrostatiques (Pelleatjal,, 1997), (Van Damme, 2002), (Looteasal., 2004).

Les forces attractives de Van der Waals et les forces éitatiques répulsives ne sont
donc pas les seules forces a prendre en compte dans nossaapeAux forces de solva-
tation s’ajoutent les forces stériques (par ajout de pohgnéydrophobes, de corrélation
d’ions, etc.Ces forces sont importantes car elles permettent le cendila stabilité des
suspensions cimentaires pour lesquelles il est difficilgoder sur la concentration en
ions C&*+, Na" et Mg?+.
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Cohésion intra-cristallites ou Cohésion inter-cristallites
de contact entre cristallites : due aux forces de

due aux forces corrélation ionique
électrostatiques

FIGURE 1.5 :La cohésion du ciment (Pellenq et Van Damme 2004).
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FIGURE 1.6 : Influence des ions de la solution interstitielle sur la fodescorrélation
ionique et la cohésion inter-cristallites du ciment.

Bétons fluides a hautes performances



24 Bibliographie

L’action des super-réducteurs d’eau A la sortie des broyeurs, aprés la clinkérisation,
les grains de ciment sont généralement chargés électrenteénteur surface, du fait de la
rupture de liaisons électriques entre les cations et lesnarpendant le broyage (Baron,
1982). Les grains de ciment anhydres sont généralementpérgés négativement que
positivement du fait des conditions de broyage. Une ceztaghésion entre les grains
de ciment existe de ce fait, et les maintient “collés” les ans autres. Cette cohésion
est associée a des phénomenes d’attraction électriquee@atres de signes différents a
la surface des grains ainsi qu’a des forces dites de Van dalsWaeffet des adjuvants
(molécules polaires organiques a extrémité fortementgéegrest de neutraliser un site
opposé sur les grains de ciment par adsorption a la surfaie disperser les particules
de ciment en diminuant les forces capillaires (par abaisséde la tension superficielle)
dans le cas de la présence de ménisques d’eau et en créam@ssopposées (électrosta-
tiques et/ou stériques) aux forces de cohésion colloidatgme Van der Waals qui sont a
I'origine des agrégations des particules (Figure 1.7)tedétération de I'eau initialement
piégée, permet de supprimer un volume important d’eau ndnlisée pour I'hydratation
du ciment. Les rapports/C peuvent passer de 0,5 a 0,35, soit une réduction de la teneur
en eau de plus de 30% voir plus selon le pouvoir dispersanblymgre. L efficacité de la

Défloculation :
libération de I'eau

Eau non libre : Ménisques d'eau : o
Forces de Van der Waals Effet capillaire lo— Ay .
>

€ 235

FIGURE 1.7 : Dispersion des grains de ciment par I'ajout du polymere.
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dispersion dépend quant a elle de la fonctionnalité du pety@lyte, de sa configuration
structurale, de sa masse moléculaire moyenne, de sa pguaysii®, de I'épaisseur de la
couche adsorbée et de sa densité de charge (Ramachandiah998).

L'élimination de I'eau en exces a l'origine de la diminutida la porosité capillaire,
ainsi que la libération des surfaces de ciment qui sont atacbde I'eau permettent
d’améliorer la réactivité (hydratation) et la résistanceoart terme des bétons a hautes
performances. Cependant, un exces de polymeéres peutnentdas phénomeénes secon-
daires néfastes tels que I'apparition de grosses bullés @iaéegrégation des particules
de ciment du fait de la diminution des forces électrostatsogui les maintient, ou encore
un fort retard a la prise du ciment.

Les adjuvants organiques sont apparus suivant cette dogao

— les lignosulfonates en 1932 sont des polyélectrolyteslgpiersent la suspension

par effet purement électrostatique. Les lignosulfonateéste abandonnés du fait
d’un fort entrainement d’air qu’ils introduisent, augmemttainsi la porosité du bé-
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ton. Pourtant, ils sont encore utilisés dans I'élaborati@bétons auto-placants, par
exemple en Norvege (Wallevik, 2003). En effet, les bullesrddnt 'avantage de
contribuer a la diminution du phénomeéne de ségrégatioanaainsi a la bonne ou-
vrabilité du béton et & la résistance au gel-dégel (Litvé&8eseda, 1978), (Chatterji,
1984), (Elseret al, 1994). L'introduction de 4% d’air décroit aussi I'expamside

la réaction alkali-silice de 40% (Jensenal.,, 1984).

— les PolyNaphtalénes Sulfonates (PNS) et PolyMélaminksrides (PMS) en 1940
sont des polyélectrolytes mis en place par les Japonais Atlemands sur le mar-
ché des produits de synthese, aux propriétés dispersadasdup plus efficaces.
Ce sont des sels sulfoniques de condensé de formaldéhyeéenaiptitalene (pro-
duit japonais) ou de mélamine (produit allemand). Ces pehgs anioniques ont
des groupes sulfonates 3Qa intervalles réguliers. Le proton'Hen bout de chaine
peut aussi étre remplacé par un groupe alkyle (chaines d@gments hydrocar-
bonés saturés.

— les PolyCarboxylates (PC) en 1980 sont une grande évoldés super-réducteurs
d’eau. lls sont formés d’une combinaison de polymeéres (@grperes) dont le mé-
canisme de dispersion se fait par une répulsion combindedé&ectrostatique et
stérique. Le groupement fonctionnel est formé d’acideshaw@yliques ou acry-
liqgues avec un groupe actif anionique CO(plus efficace par rapport aux sulfo-
nates), et qui a été partiellement estérifié avec plusichames latérales de Poly-
Oxyde d’Ethyléne (notées PEO). La répulsion stérique estag chaines PEO qui
permettent une plus forte dispersion des particules dertime
Flatt (Flattet al, 2004) donne une représentation schématique de I'effet dest
persion et le décalage des forces inter-particulairegjlmrdes particules se re-
poussent par I'action du copolymere. Il a montré que la ®pnlstérique empéche
les interactions de Van der Waals de développer une ford¢gat#on (valeurs né-
gatives) entre les particules. Cette distance interqadire est supérieure a celle
qui serait obtenue avec une répulsion électrostatiqueuement. Li (Li, 2004)
décrit les forces mises en jeu entre particules de cimenterésentées comme
chargées positivement, avec une couche de polycarboxadist@bée a la surface
(Figure 1.8b). Les forces stériques agissent surtout aanides couches de Stern
alors que les forces électrostatiques agissent au niveaoalehes d’adsorption
a la surface des particules (Figure 1.9) (Stern, 1924).dhegdt que les forces de
natures électrostatiques ayant lieu a longues distantarsparticulaires sont for-
tement modifiées par la force ionique ou concentration dyrpete alors que les
forces de natures stériques ayant lieu a courtes distaonepeu dépendants de la
force ionique. Des forces d’attraction de type Van der Waatgoujours lieu méme
lorsque les particules de ciment avec le polymere adsonérslativement assez
éloignées.

— les Phosphonates Ethoxylés ou Di-Phosphonates EthofyERs) en 1990 sont
formés par une unique chaine d’oxyde d’éthyléne avec unpgroent fonctionnel
actif PC%‘ unique ou double. lls agissent en grande partie par répugirique
mais 'effet électrostatique existe toujours (Compatedl!., 2003).
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— Chevauchement des polyméres
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FIGURE 1.8 :a- Représentation schématique de la force entre deux saré@ec des co-

polymeres en peigne adsorbés en fonction de la distancedeasién (Flatet al., 2004),

b- Schéma des forces exercées entre un ensemble de partieutgment sur lesquels

sont adsorbés des copolymeres de polycarboxylates avebaiegs polyéthylene oxyde
(PEO) (Li, 2004).
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FIGURE 1.9 :Forces mesurées par Microscopie a Force Atomiques (AFNihdisant la
partie stérique et électrostatique pour différentes catnagons de polymeéres adsorbées
sur des particules dérO, (Pedersen, 1999).
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Polycarboxylate, PC
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FIGURE 1.10 :Représentation schématique de certains types de poly(htassi, 1999).

L'effet retardateur de prise par les PNS et PMS La RMN du proton H effectuée
a une fréquence de 90 MHz par Letellegral. (1986) montre la cinétique d’hydratation
des phases du clinker §6 et GA), mises individuellement ou ensemble, avec ou sans
adjuvant. Letellieet al.ont ainsi montré que pour la phasgSseule en présence d’eau et
de 0,9% de polynaphataléne sulfonate il existe des le déditydiratation (durant méme
le malaxage) une fraction d’eau liée correspondant a leepoesd’hydrates. L'épaisseur
de I'eau adsorbée sur la phasgSGest estimée a 1 nm. La proportion d’eau liée dépend
en effet du rapporE /C, on a 4,5% d’eau liée pour un rapp&tC = 0,4 et § 7% d’eau
lie pourkE/C = 0,28. Ces valeurs relativement faibles semblent confirmeaitegfi'au
tout début de I'hydratation une faible partie dgSCest hydratée (Regourd, 1983).

Un changement de I'état de I'eau (variation du taux d’hyatiah, donnée parII*),
commence vers 12 minutes. Ensuite, la surface développdesgrains hydratés aug-
mente jusqu’a une dizaine d’heures environ, apres quoidatian de 'IIl (inverse du
temps de relaxation donnant le profil du taux d’hydratatigmjfléchit et tend vers un
palier (Figure 1.11a) correspondant a la disparition dénkssp eau libre (Letelliest al.,
1986). L'effet de I'adjuvant sur €S semble figer I'état initial de I'eau qui reste libre au
moins jusqu’a 20 heures (Letelliet al., 1986).

Concernant la phases& du clinker, le polynaphtaléne sulfonate semble avoir peu
d’effet sur son hydratation, car le comportement d’un éthan avec ou sans fluidifiant
est assez proche jusqu’a 40 minutes environ. Aprées 1 haleesugperplastifiant n’est pas
présent dans la solution, la proportion de la phase liéeedilaugmente. La diffraction
des rayons X en donne une éventuelle cause qui est la d¢sistalh lente de gAHg en
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cristaux de plus en plus gros.

Une étude de RMN a été aussi effectuée par Regourd (1986 nsupalymélamine
sulfonate (Figure 1.11b). L'auteur a trouvé que le supstifiant a un effet de retard sur
I’hydratation du ciment du fait de 'augmentation de la pde d’induction. Le superplas-
tifiant inhibe alors le développement des surfaces hydsaiéelesquelles il s’adsorbe en
formant des pellicules d’eau autour des grains de cimentdigpersés (Regourd, 1986).

Par ailleurs, la présence de gypse qui est un régulateuriske ggrmet de maintenir
I'hydratation pendant 7h dans une solution avec ou sansfiant(Letellieret al., 1986).
Ramachadraet al. (1998) ont trouvé que les superplastifiants contenant démstes
sont sujets a une interaction préférentielle avec les ghasea3A. Il s’agit d’'une réac-
tion chimique en compétition avec celle entre le gypse ez, @action d’hydratation
qui est autrement tres rapide (Ramachadriaal,, 1998). La Figure 1.12 illustre bien ce
phénomeéne.

De plus, lorsque le €S et le GA sont mis ensemble dans le mélange, il y a interaction
et concurrence entre les deux phases du clinker, ce qui fieydratation moins rapide
que pour un mélange contenant uniquement une seule phaBelau en présence d’eau
(Letellieret al.,, 1986).

La consommation des superplastifiants La majorité des chercheurs semble s’ac-
corder a penser que les polyméres du superplastifiant staslsopréférentiellement et
solidement sur les aluminates et silicates bi et tricaksguespectivements@, C4AF,
et GS (le moins réactif vis-a-vis de I'hydratation a court tejraeGsS, pour en contrb-
ler tres efficacement I'hydratation et méme la retarder gerfaappréciable (Uchikawa,
1986), (Aitcin, 1987). La quantité de superplastifiant ad&e sur les gA est abondante
des les premiéres secondes. Les molécules sur-adsorbdestpaors leur role disper-
sant et entrent en interaction avec tous les processuscphgisimiques de I'hydratation.
L'affinité d’adsorption du polymeére sur les phases hydsathe ciment dépend aussi du
potentiel zéta de ces nouveaux cristaux formés (Planckrethi2007) ¢f. paragraphe
5.2.1, Figure 4.11).

Des études au microscope électronique ont montré que lgsybimnates semblaient
modifier la morphologie des cristaux d’ettringite lors derdaction d’hydratation ces
polymeres sont consommeés formant un composé organo-rhireésemblant a de l'et-
tringite (Fernon, 1994) produit de la réaction entre le gypsle GA. Au lieu de se
structurer en forme de larges aiguilles, I'ettringite féxeren présence de superplastifiants
est en plus petits cristaux et de forme polyédrique plusliggu(Ramachandraet al.,
1998). L'influence de la chimie du ciment sur les performambes superplastifiants est
donc attribuée en partie a l'intercalation des supergiasts dans les produits d’hydrata-
tion, AFt, AFm et C-S-H (Fernon, 1997) (Figure 1.13a, Figly#4).

La part du superplastifiant consommée par intercalatiorégée dans la phase organo-
minérale de ces hydrates du ciment ne contribue plus a lemism dans le cas des poly-
éléctrolytes (polynaphtalenes et polymélamines sulfs)aPar contre, pour les polycar-
boxylates, polyméres dont les longues chaines de PEO resteigées dans la solution
interstitielle (Sakai et Daimon, 1997), ce phénomeéne estsnmportant au moins a court
terme, lorsque le béton est encore frais et gqu’il néceseialéologie suffisante pour son
ouvrabilité (Figure 1.13b). Plus le ciment est réactif,spla phase organo-minérale for-
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FIGURE 1.11 :C3S : a- Variation de ]’1 en fonction du temps (Letelliet al., 1986), b-
Variation de T sans les échantillons dg€& hydratés & /C = 0,5 avec et sans adjuvant
a base de mélamine sulfonate (Regourd, 1986).
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FIGURE 1.12 :Chaleur d’hydratation du A (Letellier et al,, 1986).

mée sera importante (Flatt et Houst, 2001). Toutefois, tadaasuperplastifiant qui reste
en solution libre est celle qui contribue a la dispersionidweat.

L'action des sulfates alcalins régulateurs de prise L'effet des alcalins (K, Na',
etc) sur le comportement rhéologique des suspensions cimestast aussi un facteur
non négligeable a considérer. Les sulfates alcalins quigraunfluencer la rhéologie des
pates de ciment sont principalement I'arcahjtie langbenité et I'aphtitalite®. Dans les
silos de stockage des ciments en cimenterie, il peut se fode® petites aiguilles de
syngénite$, extrémement fines enchevétrées les unes aux autres.

Dans le clinker de ciment Portland, les alcalins formenbdid avec 1eSG;, des
sulfates solubles (Na,K$Os. S'il y a un exces d’alcalins, ces derniers entrent dans les
réseaux cristallins des phases minérales ¢u &t du GS : de préférence, le sodium dans
le réseau cristallin du 4A et le potassium dans celui dw&. lls ont donc un effet sur
I'hydratation des phases du ciment en provoquant une forawivhtion, ce qui améne
des résistances élevées a court terme, mais modérées af8 jou

La composition ionique de la solution interstitielle emtess de sulfates alcalins équi-

valents s’écrit selon Ost (1974) comme :
NapOsq = %N a0 + %K20.Mn2,0/Mk,0 (1.15)

avec Mya,0 l1a masse molaire de M@, Mk, o la masse molaire defO et Mya,0 / Mk,0
= 0,658.

Les ciments a faibles teneurs en alcalins tendent a miewxlaeisle superplastifiant
du fait de I'effet électrostatique, mais ce sont ceux quspnéent le plus de problémes

arcanite : KSOy

langbenite : 2CaS{K,SOy
aphtitalite : NaSOy.3K2SOy
syngénite : CaSpOK2SOy.2H,0

N
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FIGURE 1.13 : a- Couches d’aluminates de calcium intercalés avec le PNB\¢R,
1997), b- lllustration de I'explication du long maintienodivrabilité en présence de co-
polymeéres avec des chaines polyéthyléenes oxydes (SakairabD, 1997).

d’'incompatibilités avec les polysulfonates, induisane Unaisse d’ouvrabilité ((Kinet
al., 2000), (Yamada et Hanehara, 2001)) et provoquant demfr&inter-particulaires.

L'étude effectuée au microscope électronique a balayagd-@anonet al. (1997)
montre qu’en I'absence d’ions sulfates, le composé orgaimeral fortement lié au sque-
lette de I'aluminate de calcium hydraté est une composi®la molécule élémentaire de
(CaAl(OH)g)" de laquelle GAHy est formé (Fernoet al., 1997). Flatt et Houst (2001)
montrent que pour éviter cette “consommation”, un ajout deS®, qui agit comme re-
gulateur de prise, favorise la formation d’AFt par rappdé ormation d’AFm et d’autres
gels plus massifs qui s’intercalent mieux avec le polymErgure 1.14a) et augmentent
sa consommation. La précipitation de gypse peut arrivertétet limiter la formation
d’AFt, c’est pourquoi I'ajout de sulfates solubles rééiué la précipitation. Donc, avec
I'addition de sulfate de sodium, le ciment qui initialemest a faible teneur en alcalins
va se comporter comme un ciment a forte teneur en alcaliriewetrbilité sera forte-
ment améliorée. Plus que la teneur en sulfates des cimantisesse de solubilité de ces
sulfates est le paramétre important a considérer (Prifi@3)2Et c’est celle des sulfates
alcalins du clinker qui est bien plus importante que cele sidfates de calcium, régula-
teur de prise. C’est pourquoi la quantité de sulfates sekitdns les alcalins conditionne
plus la compétition avec I'adjuvant et décide de la compa#ébentre le ciment et le
superplastifiant.

Par ailleurs, I'addition retardée du superplastifiant dansélange permet de diminuer
la différence entre les suspensions de ciment contenaaifiled ou de hautes teneurs en
alcalins (Flatt et Houst, 2001). La Figure 1.14b montre gecaune addition retardée, il
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FIGURE 1.14 : a- Représentation schématique de I'effet de la teneur datssildans
le ciment, b- lllustration de la précipitation de la phasgamo-minérale, dans le cas de
I'addition directe du superplastifiant et celle de I'adaitiretardée (Flatt et Houst, 2001).

n'y a pas de précipitation de gel ou d’AFm, ce qui permet unéndre consommation
des chaines du polymere.

En résumgles méthodes d’optimisation du squelette granulaire déB Biettent en
avant I'importance de différents paramétres liés a la féatmn d’'un béton de haute
performance, notamment l'intérét des superplastifiante éa fumée de silice dans I'ac-
quisition d’'une meilleure compacité du mélange granulairBobtention de résistances
mécaniques élevées. Cette partie met aussi I'accent salésliés aux interactions entre
sulfates alcalins, ciments et superplastifiants.

3.2 Les bétons autoplacants

Le béton autoplacant développé d’abord au Japon en 1989n(@kaet Ouchi, 1999)
par des chercheurs de l'université de Tokyo, a été rapidemeioité par les grands
groupes industriels japonais (Taisei, Kajima, Obayasthi), pour des projets d’envergure.
Le développement des bétons autoplacants s’est élargptiasisurs pays, au Canada et
en Europe dans le cadre du Projet Brite-Euram “SCC” (Sei@acting Concrete). Pa-
rallelement a ces travaux, le béton auto-nivelant a étélogpé au laboratoire URGC-
Matériaux de I'INSA de Lyon depuis 1992. Depuis, le bétoroalacant est devenu le
béton trés prometteur du futur grace a sa facilité de misesemre et I'amélioration des
conditions de travail sur chantier. Le Projet National B@&roupant industriels et cher-
cheurs, mis en place de 2003 & 2007 a permis de soulever lesiitiblématiques scien-
tifiques liées a la mise en oeuvre, a la cure, aux propriéteamnngues et a la durabilité
de ces bétons.
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3.2.1 Des bétons tres fluides

Les bétons autoplacants sont des bétons tres fluides apespdirrdes coffrages
les plus densément armés sous le seul effet de la gravitds(pobpre) sur de grandes
longueurs et sans intervention extérieure (vibration)ubDeatégories de bétons fluides
existent :

— les bétons auto-nivelants (BAN), employés pour un coulamr&zontal (dallages,
planchers et chapes flottantes) ont des résistances en essigur équivalentes a
celles des bétons ordinaires qui n’excedent pas 40 MPa,itddefs forts rapports
E/C utilisés mais qui restent inférieurs & 0,5. Ces bétons soiiswisqueux que
les bétons autoplagants et plus robustes vis-a-vis de taga#gpn, malgré une plus
grande fluidité. Ceci est notamment rendu possible gracgaut d’agents visco-
sants tels que les amidons, les welans guetts,

— les bétons autoplacants (BAP), employés pour un coulagiealgvoiles) peuvent
atteindre des résistances beaucoup plus élevées commee ded bétons a hautes
performances, jusqu’a 80 MPa. Cette gamme de résistanséfgindue est obtenue
en jouant sur la teneur en eau ou sur la nature des poudresnfcehadditions
minérales) qui peuvent étre inertes, hydrauliques ou pmariues. Les viscosités
de ces bétons sont aussi plus élevées car les ragpg@isont relativement plus
faibles que ceux des BAN, ce qui permet d’atteindre des gdenesistances en
compression de I'ordre de ceux des BHP.

3.2.2 Intéréts technico-économiques

Les chercheurs et industriels japonais n'ont commencé bepldurs recherches que
trés tard, voulant s’assurer de la viabilité de ces bétonstmntier. Ces bétons s’imposent
sur de nombreux chantiers francais depuis 1998 et troueens lapplications de fagon
progressive dans les fondations et dalles de maisonschaites ainsi que dans les voiles
d’ouvrages et de batiments. Les BAP connaissent encoresoniegportant dans tous les
pays du monde, car ils présentent des intéréts technigmétques majeurs, tels que :

— lamise en oeuvre sans vibration qui permet de diminueehaemt le temps de mise

en place du béton sur chantier, et ainsi de diminuer le cdésetélais importants,
étant donnée la complexité croissante des coffrages deefoetrde ferraillages plus
denses;

— l'obtention de la planéité de la structure sans opératitensurfacage, conduisant

a la suppression de la vibration et du ragréage méme pouroffesges tres com-
plexes et encombrés en ferraillage. Par ailleurs, celaiaraéonsidérablement
limpermeéabilité et donc la durabilité des ouvrages.

3.2.3 Concept empirigue de formulation des BAP

Entre stabilité et fluidité  La principale difficulté a laquelle est confronté le forntela
de BAP est de pouvoir concilier deux propriétés qui soptiori contradictoires :
— une grande déformabilité et fluidité lors de la mise en p&aees vibration,
— et une grande stabilité, soit une bonne cohésion entretéagbdes granulats lors
de I'’écoulement, méme en présence d'obstacles et jusqébut dle prise, pour
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écoulement du béton contacts granulaires
entre deux armatures directs :blocage
mortier mortier

: armatures :‘armatures O

FIGURE 1.15 :Phénomene de blocage des granulats au droit d’'un obstacle.

limiter les problemes liés a la ségrégation.

Cependant, la recherche d’'une grande fluidité implique wil 8€ une viscosité re-
lativement faibles, ce qui peut entrainer une chute de kdlgééadu béton vis-a-vis de la
ségrégation. Ces deux aspects divergents conduisentrg@uges formulations pointues
mettant en jeu un ensemble complexe de constituants minétawganiques tels que les
fillers, les superplastifiants et les agents viscosants.

En effet, lors de I'écoulement d’'un béton fluide au droit dabstacle (au travers de
zones confinées, dans un coffrage tres ferraillé), les ltpasicisaillent le mortier et ont
tendance a venir au contact les uns des autres. Si le mod®rpas assez résistant au
cisaillement, des voltes peuvent ainsi se former par ctnitater-granulaires et avec les
armatures d’acier, se colmater avec des parties fines getantpre I'écoulement (Figure
1.15). Cela peut aussi se traduire par une chute d’adhéesecdes armatures ainsi que
par I'apparition de fissures aux points faibles. La fluiditendBAP n’est donc pas une
condition suffisante. Le béton doit aussi présenter une doésistance a la ségrégation
méme dans les zones les plus confinées. La robustesse denlddtion est essentiel-
lement recherchée pour pallier les éventuels écarts deraufation du béton qui ont
souvent lieu sur chantier. Un béton qui résiste a une vanaignificative det5% du do-
sage en eau sans que cela n’entraine de ressuage ni de 8égr&ga considéré comme
un béton robuste. La quantité d’eau apportée par des gtamuleides ainsi que la quan-
tité d’eau adsorbée sur la surface des granulats plutdotseetsaussi des considérations
strictes a prendre en compte.

Souvent dosés avec des teneurs en superplastifiant tredegrares bétons peuvent
certainement devenir trés sensibles a une légere varidnsage en eau (AFGC, 2000),
et provoquer significativement la ségrégation des grasdans une pate de ciment for-
tement adjuvantée et tres peu visqueuse. Le ressuage ligépdaation de phases entre
solides et liquides, ségrégation en dynamique et séditiemtan statique, est en effet
gouverné par le tassement du squelette granulaire et laéaéilité du milieu. Pour y
remédier, il faudrait limiter la migration de I'eau en diraemt la taille des capillaires,
notamment par I'ajout de fillers ultrafins et minimiser larpéabilité du squelette vis-a-
vis des constituants de tailles inférieures, soit obtemér granularité continue. Le chemin
traditionnel souvent utilisé en formulation consiste so#idjoindre un volume important
de fines soit a additionner un agent régulateur de la visedsita phase fluide. Toutefois,
une grande résistance a la ségrégation ne doit pas se falgpeans de la fluidité.

Optimisation du squelette granulaire Contrairement aux anciennes méthodes d’op-
timisations, il est important de prendre en considératiemsemble du squelette granu-
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laire, des particules de ciment jusqu’aux granulats de éismmaximal. L'optimisation
du squelette granulaire passe de prime abord par I'acipuigie la compacité maximale
pour obtenir la meilleure maniabilité et de la continuitéldelistribution de taille du
réseau granulaire pour assurer la stabilité vis-a-vis dégaégation.

Chaque classe granulaire faisant intervenir la distrdvude taille, la continuité du
réseau granulaire et la compacité impacte sur le componternéologique du béton et
donc sur la recherche de la fluidité et la stabilité. Les pbetions produites par un grain
dans I'écoulement du fluide ont suscité depuis longtempgefét des mécaniciens des
fluides notamment par I'étude de la sédimentation d’unergp{&tokes, 1851) et de la
viscosité d’'une suspension trés diluée (Einstein, 19a#)r Bes suspensions plus concen-
trées, I'optimisation du squelette granulaire a une plasemtielle dans la conception des
mélanges granulaires pour qu’ils soient les moins progdasségrégation. Mis a part la
stabilité du mélange, le squelette granulaire doit augsdder le maximum d’ouvrabilité.
Une description des différentes interactions granulajreont lieu dans ce suspensions
a difféerentes échelles est présentée dans la suite.

Interactions granulaires a I'échelle millimétrique

1. Contacts granulaires
On distingue trois types de contact : les contacts direictsdnnels ou collisionnels
et les contacts indirects lubrifiés. Les définitions sontdé@s dans le Tableau 1.5.

Les particules grossiéres que sont les sables et les gravithduisent des frotte-
ments solides tres importants par rapport aux effets ddileddron.

Il existe également les forces hydrodynamiques. Lors dmiliiement d’une sus-
pension, la présence de particules au milieu d’'un fluideitrdies perturbations
du champ de vitesse par rapport a celui qui aurait eu lieu evéaide seul. Ces
perturbations sont a I'origine de I'augmentation du tauxigsipation de I'énergie
visqueuse méme pour des particules éloignées les unestdes &illes décroissent
trés lentement avec la distance inter-particulaire.

2. Réactions d’encombrement granulaire

Pour étudier le comportement d’ensemble de la phase gien(@ogression par
enchevétrement et désenchevétrement successifs entndagsavoisins), il faut

prendre en considération que ces phénomeénes se produissginal’une matrice
visqueuse. La contrainte tangentielle qui s’exerce danglleu est a I'origine des

réactions d’encombrement de la phase granulaire. L'encemmént granulaire est
responsable du freinage de I'écoulement plus ou moins iraposuivant la propor-
tion de granulats et leurs caractéristiques physiques.

3. Effet de desserrement, effet de paroi
(de Larrard, 2000) distingue deux effets physiques qui peu&tre rencontrés dans
des mélanges granulaires de type binaire (grains fins e} gtogernaires (grains
fins, moyens et gros). Si un grain fin est inséré dans la pérdain empilement
dominé par de gros grains et s'il n’est pas suffisamment petit se placer dans un
vide, il y a alors localement une diminution du volume dessggains qui produit
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Type de Concentrations Description physique
contact solides
Contacts directs : lorsqu’une particule solide
glisse sur une autre particule induisant du
Pour des frottement pendant une assez longue durég.
Frictionnels | suspensions trég L'intensité de ces forces dépend
concentrées essentiellement de la rugosité et de la forme
des particules. Ces forces sont décrites
localement par une loi de type Coulomb.
Pour des
suspensions
faiblement Contacts directs trés brefs : des échanges de
Collisionnels| concentrées et | quantités de mouvement se produisent aveg ou
aux fortes sans perte d’énergie.
vitesses de
cisaillement
Contacts indirects : lorsque les particules sant
proches les unes des autres et séparées par de
Pour des fines couches de fluide interstitiel. Les
Lubrifiés suspensions | dissipations visqueuses suite aux mouvements
concentrées relatifs des particules dissipent une énergie
beaucoup plus importante que celle résultant
des mouvements du reste du fluide.

TABLE 1.5:Types de contacts granulaires.

un effet de desserrement. Lorsqu’un gros grain est immesgé dn empilement
dominant de grains fins, cela produit alors une certainetgaate vides dans I'em-
pilement, localisée a I'interface du granulat qui produiteffet de paroi (Figure
1.16).

| Effetde
desserrement

Effet de
paroi

—

FIGURE 1.16 :Perturbations exercées sur la classe intermédiaire pgrdegrains et les
grains fins. Cas d’'un mélange ternaire (de Larrard, 2000).

Capacité de remplissage La capacité de remplissage caractérise la maniabilité et la
fluidité du béton. Elle dépend de deux facteurs : la déforhit@lat la résistance a la sé-
grégation. (Ozawat al,, 1991) ont montrée I'existence d’une relation entre la capaie
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remplissage et I'affaissement du béton. Pour de faible=uvalde I'affaissement, I'écou-
lement aurait tendance a s’arréter a cause d’'une augnmwntigi la friction entres les
particules du béton. Pour des valeurs d'affaissement péyvgés, les granulats peuvent
au contraire se séparer plus facilement du mortier et I'eroent peut étre bloqué par
la formation de ponts de granulats reposant sur les obstpolavant produire de la sé-
grégation. Pour avoir une capacité de remplissage maxionagedéformabilité maximale
et une ségrégation minimale sont requises. La Figure 1:léssous montre la relation
entre les différentes caractéristiques du béton autopigea (Ozawaet al, 1991).

La déformabilité dépend uniquement de 'eau libre, nonmagechimiquement ou phy-
siguement, par les particules fines (ciments, ajouts mix¢rau le sable (Ozawat al,,
1991).

Capacité de  Résistance a
remplissage la ségrégation Déformabilité
A

_/" remplissage ™

Affaissement

[
!

FIGURE 1.17 : Relation entre la capacité de remplissage et l'affaissérdarnbéton
(Ozawaet al.,, 1991).

Ouvrabilité

1. Influence du volume des inclusions granulaires
Influence de la fraction volumique granulaire
La principale origine des blocages et de I'encombrememniudaire résulte d’'un
fort volume granulaire et d’'un diametre maximal de granelavé. Les contacts
directs et frottements entre les granulats limiteraiemicd@talement et I'aptitude
au remplissage du béton. Toutou et Roussel (2006) ont mqu&&’une maniére
générale la fluidité des bétons de type autoplacants augrieestjue le volume des
inclusions granulaires diminue car les contacts graregadnt diminué. De fagon
générale, les BAP contiennent un volume de pate importahtant des fines addi-
tions minérales, typiquement entre 330 & 400°)/hes formulations actuellement
réalisées au Japon et au Canada se caractérisent par uodageden liant, méme
supérieur & 500 kg/f Limpact de la fraction volumique solidaysur la viscosité
apparente peut étre exprimée par divers modeéles (Tabl@au_g. plus connu est
celui de Mooney (1951) :

Nrelative = 27 5(P/ (1 - (P/(PM) (1-16)

La fraction volumique maximale correspond au seuil de datiom et constitue une
limite de concentration pour laquelle la viscosité deviefihie (Figure 1.18). Au
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dela de cette limite, le systéeme liquide/solide ne peut ptus considéré comme
une suspension.
Influence du volume de pate
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FIGURE 1.18:Relation entre viscosité et concentration solide reldties_arrard, 2000).

L'influence du volume de pate sur I'écoulement du béton atétdi€ par Kennedy
(1940) qui propose une théorie permettant de comprendigitie de I'ouvrabilité
d’'un béton (Powers, 1968). La théorie de la pate en excesgaetenquantifier le
volume de pate nécessaire a I'écoulement d’un béton agmiaEn considérant
le béton comme un mélange de pate et de granulats, il existgquamtité de pate
minimum requise pour le bon remplissage des interstices-granulaires (Van Bui
et Montgomery, 1999).

Ces auteurs ont proposeé un calcul fonction du volume de pétediamétre moyen
des granulats (ensemble sables et gravillons). lls obdigrates distances entre gra-
nulats comprises entre 0,3 et 0,4 mm. D’apres Ferraris eli$5di992), la distance
de séparation serait de I'ordre de 0,2 mm. La quantité de paianum permet
d’éviter les blocages lors de I'écoulement et d’assurer daiabilité du mélange.
Une quantité de pate supplémentaire provoquerait uneémediépersion des gra-
nulats, limitant ainsi les frottements inter-granulaires

2. Influence de la compacité

Mis a part le r6le important que joue la pate de ciment sur teprEtés rhéolo-
giques du béton, I'ouvrabilité du béton est aussi pilot&espa squelette granulaire.
Ainsi, pour obtenir la meilleure maniabilité du béton, latdbution granulaire op-
timisée doit conduire a une forte compacité. La compacitgimale permettrait
ainsi de limiter la quantité de liant (volume de pate) néaeepour ameliorer I'ou-
vrabilité et la résistance mécanique du béton. De plusesdes propriétés rhéolo-
giques et mécaniques sont améliorées lorsque le squelattelgire a une compa-
cité maximale (Baron et Lesage, 1976).
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Epaisseur de pate Granulat
enveloppant le granulat

Pate coincée
entre deux granulats

FIGURE 1.19 : Diamétre moyen et distance inter-particulaire des grasBui et al,,
2002).

3. Influence de la distribution granulaire et de la polydispié des grains

La répartition granulométrique des grains influence foeenia viscosité relative
de la suspension. Parallelement a une diminution du voluseratlusions granu-
laires, la combinaison de plusieurs matiéres minéralesnetrtaires fines ayant
des granularités différentes et en quantité élevée peraeigtiorer la distribution
granulaire du mélange et la continuité du réseau solide faebrise ainsi la stabi-
lité par limitation des risques de ségrégation et la maliiélpar augmentation de la
fluidité du béton a I'état frais. Plusieurs auteurs, dontidat al. (1993) ont montré
I'intérét de ces additions minérales, en fortes teneuns,dfibtenir de meilleures
propriétés de fluidité et de stabilité. Leur distributiommgulaire a pour intérét de
remplir les vides du réseau solide, et de le compléter du sriféchelle micro-
métrique, entre le ciment et le sable, afin d’obtenir un néseamtinu favorable a
I'ouvrabilité.

4. Influence du diamétre maximal
D’un point de vue rhéologique, les gravillons de diametreimal (compris entre
10 et 20 mm) sont a l'origine des blocages et ces risques autgmtdorsque le
diametre maximal des granulats augmente (Da Cruz, 2004).

5. Influence de la géométrie

La forme du granulat est le facteur prépondérant qui infludesuréactions d’en-

combrement. Pour des mélanges a grains anguleux les m&adfiencombrement

sont tres élevées, du fait de la grande difficulté que remeontes grains a se mou-
voir les uns par rapport aux autres. LAFGC (2000) mentiogue les granulats

roulés ou concasseés peuvent étre utilisés dans les BAP sansrdde recomman-
dations particuliéres a ce sujet. Il est généralement adoades granulats roulés
conferent au béton une plus grande ouvrabilité. Par ad|ées granulats modifient
la répartition de I'eau dans la pate par effet de paroi, cerdluie notablement sur

le piégeage de I'eau dans une zone anguleuse par rapporzanmésse arrondie

et influe donc sur le comportement rhéologique du béton.
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Ségrégabilité  Pour limiter autant que possible la ségrégation des gresyuales exi-
gences strictes sur la formulation du béton sont a respecter

— le seuil de cisaillement et la viscosité de la phase suspgadioivent étre suffi-
samment élevés pour contrecarrer les forces liées a la satition (Miuraet al.,
1993). La densité d’une pate de ciment sera toujours plokefgue celle des granu-
lats, ce qui d’apreés le principe d’Archiméde ne peut asdigguilibre des plus gros
grains dans une suspension de ciment si les dissipatioggeuses de la matrice
ne sont pas suffisantes pour ralentir leur chute. (Umettaaih, 1994) montrent en
effet qu’une diminution progressive de la viscosité du hé&@ccompagne d’'une
augmentation de la ségrégation;

— le squelette granulaire doit avoir une étendue granutailedisperse afin de mieux
jouer I'effet d’échelle qui serait obtenu par un mélangblstde petites et moyennes
tailles de particules, entre §Bn et 2 mm) limitant la chute des plus gros gravillons;

— la concentration en inclusions granulaires doit étrixgment faible pour limiter
les frottements granulaires et la possibilité de sédintiemé@Miuraet al, 1993). En
effet, les collisions et les frictions inter-granulairgsj sont a I'origine du blocage
de I'écoulement autour des obstacles, augmentent avelulmgales gros granulats
(Ozawaet al., 1995).

— le béton doit présenter une bonne thixotropie, qui peus seuataines conditions
limiter la sédimentation;;

— la teneur en eau ajoutée doit suffire uniguement a la maitgéalat aux éventuels
apports dus a la présence des granulats plus ou moins secs.

Un cisaillement peut modifier la stabilité d’un béton, entjoatlier si le volume de
matrice est faible par rapport au volume de granulats. Latgwhéologique de la matrice
cimentaire est aussi un facteur important. La résistanaesadrégation du béton dépend
fortement des propriétés du fluide porteur du béton qu'gséta de ciment ou le mortier,
suivant I'échelle considérée.

Toutefois, la compacité maximale d’'un squelette granellag conduit pas forcément
a la ségrégabilité minimale. La ségrégation est minimiségugmentant les classes inter-
médiaires au détriment de la plus grossiere. Si chaqueectaasiulaire occupe I'espace
inter-granulaire lui conférant sa compacité maximale afobtnir une granularité de
I'ensemble la plus continue, le mélange sera plus résistdmtségrégation par rapport
a un mélange de granularité discontinue (de Larrard, 200@¢. distribution granulaire
polydisperse discontinue sera plus sujette a une ségoégadi taille du fait de I'arran-
gement des grains les uns par rapport aux autres, subissaatdelérations par gravité,
des chocs externes ou de la vibration. Corollairement g leslgropriétés géométriques
des granulats tels que la forme et I'état de surface jouesgiaun réle important dans
I'écoulement du béton et de la stabilité granulaire.

Une ségrégation importante par séparation de phase daémlefeut engendrer des
variations spatiales tant au niveau mécanique qu’au nigeawariations dimensionnelles
du retrait. Ce dernier pouvant provoquer a son tour des &ssyui affaiblissent la dura-
bilité de la structure.

Optimisation de la qualité de la pate La qualité de la pate de ciment dépend fortement
de ses constituants et de leurs proportions. Ces compagantsont le ciment, I'eau, le
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superplastifiant, les fillers minéraux et les agents de gigegonditionnent la résistance
mécanique du béton puisqu’ils jouent un réle dans I'évolutie I'hydratation et le déve-
loppement des résistances, et qu’ils apportent chacurhissen de I'ensemble.

Influence du rapport E/C Leau est un des constituants essentiels du béton, c’est
le plus important avec le ciment. Elle remplit deux foncsqmincipales :

— l'une physique qui confere au béton ses propriétés rhépleg ;

— et l'autre chimique qui contribue au développement desti@gas dites d’hydrata-

tion.

En effet, pour un mélange granulaire sec, I'ajout d’eau &git d’'abord comme un
lubrifiant entre les particules qui ont le plus de facilitélgser les unes sur les autres
et a se placer de facon optimale (Coussot et Ancey, 1999%,NMes ciments ne le per-
mettent pas d’une part, parce que les particules de ciméaéeptent de trés nombreuses
charges électriques superficielles non saturées et osttalvdance a floculer lorsqu’elles
sont mises en contact avec un liquide aussi polaire que.|®B&autre part, la réaction
d’hydratation se développe aussitot que le ciment est mi®etact avec I'eau.

Jouant une fonction rhéologique qui permet d’assurer laiabdité du béton frais,
I'idéal serait tout de méme que la quantité d’eau nécesadamehéologie du béton soit
strictement celle nécessaire a I'hydratation du cimentefat, si la quantité d’eau né-
cessaire pour une hydratation complete est de 25 a 30 % dessenda ciment (23%
pour la stoechiométrie), prés du double de cette quantitééegssaire pour obtenir une
maniabilité suffisante sans adjuvantation (47% en pralitftlattet al., 2004). Selon (Po-
wers, 1935), il faut 0,23 g d’eau pour hydrater completeriemntie ciment. De multiples
recherches ont montré I'effet bénéfique d’'une diminutiomapyportk /C sur le dévelop-
pement des résistances mécaniques du béton.

Intérét des superplastifiants Les “superplastifiants” ou plastifiants “réducteurs d’eau
fournissent une grande fluidité et un long maintien de laldgie sans ajout excessif
d’eau. Le superplastifiant est de ce fait un élément essehtibéton auto-placant. Le
dosage en superplastifiant est tout de méme limité afin dasane résistance minimale
de 4 MPa a 16 heures pour la capacité portante de la strubtemgus, un dosage proche
ou supérieur au dosage de saturation peut augmenter |bitighsiu béton a une Iégére
variation du dosage en eau vis-a-vis du probléme de la s&tipégt du ressuage (AFGC,
2000). De plus amples informations sur la caractérisatesstiperplatsifiants se trouvent
dans 3.1.3.

Intérét des agents viscosants Les “agents viscosants” nommés aussi “agents ré-
tenteurs d’eau”, “agents colloidaux” ou “agents de visg&dgermettent d’augmenter de
facon importante la résistance du béton a la ségrégation etssuage, ainsi que la ro-
bustesse vis-a-vis des variations d’eau ou d’'un exces derlagtifiant. Ces polyméres
sont pour la plupart des dérivés cellulosiques (gomme Welar), des polysaccharides
ou des suspensions colloidales (amidon) solubles dansédtegui forment des solutions
visqueuses par adsorption périphériqgue des molécules.dleatefois, leur usage peut
conduire a une perte de fluidité (Khayat, 1998) nécessitabars une association avec
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un type de superplastifiant compatible donné et un fort doslagsuperplastifiant. Des
problémes d’entrainements d’air excessifs peuvent ausgesir. Leur utilisation la plus

Etat initial du polymére sec
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FIGURE 1.20 :Interaction entre I'eau et les polysaccharides, d’apres(i 1999)

courante est celle dans les bétons auto-nivelants ou Ipemaf /C sont supérieurs a 0,5
et dont la viscosité tres faible peut créer des problemedaddlige. (Khayat et Ghezal,
2003) ont étudié I'effet de fortes variations de dosagesuperplastifiants dans les bé-
tons autonivelants. lls trouvérent que ces bétons ne pge#eahaucun ressuage lorsqu’un
ajout de 0,05% d’agent viscosant seul était effectué poaipudsence de 5 Ifle super-
plastifiant. lls ont également montré que le tassement diairavec une augmentation
de la teneur en agent viscosant. L'utilisation de ces ssalbilurs de suspension est néces-
saire pour des bétons ayant des rapports eau/liant éleviesdaes ne sont pas toujours
suffisantes pour fixer I'eau dans le béton. Pour des rappg@selativement plus faibles
dans le cas des bétons autoplagants, I'utilisation de fieetes peut remplacer I'agent
viscosant. En effet, lorsqu’aucun agent de viscosité reagtloyé dans les bétons auto-
nivelants, il faut environ 600 kg/inde fines (ciment + cendres ou filler calcaire) pour
assurer une bonne rétention de 'eau.

Intérét des additions minérales Les fillers sont des produits de dimension granulaire
inférieures a 8Qum, obtenus par broyage fin (filler silico-calcaire), par pgnation des
déchets des centrales thermiques (cendre volante), paodagiion de la fonte et des
alliages d’aciers (laitiers de hauts fourneaux), par t#&tametallurgie qui est produit des
alliages au silicium (fumée de silice) ou encore par la pudadion de certaines roches
(calcaire, siliceetc). Il existe encore des produits fins de recyclage tel qudée fle verre
moulu obtenu par moulage de verres recyclés et contenapbdiisules inférieures a 0,1
mm et dont la surface spécifique doit &tre supérieure a 258@qour éviter la réaction
alcali-silice. Ces particules ultrafines, de granulaiinésrieures a celle du ciment ont une
action a la fois :
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— physique par un effet granulométrique ou les grains sergéentre ceux du ciment
et permettent une diminution du dosage en eau du fait derbssement de la
maniabilité ; effet de diminution de la perméabilité et dedaillarité.

— et chimique : pour les particules siliceuses présentaatréactivité, liée a leur
caractére pouzzolanique, par I'association de la silickeda chaux libérée par le
ciment.

L’'adjonction de fillers minéraux alternatifs apporte unrazge d’un point de vue éco-
nomique par la diminution du codt du ciment et d’'un point de gavironnemental par la
diminution du risque de pollution lié & la production du cithéDe plus, le remplacement
d’'une partie du ciment par ces liants qui sont moins réaotifsnéme inertes permet de
réduire les élévations de température excessives lieeshaleur d’hydratation qui cause
de forts retraits endogenes. Le liant devient un compos#reimoir ternaire contenant de
la cendre volante, des laitiers de haut fourneau finemegé€bralu filler calcaire, du filler
silico-calcaireetc. Le choix de ces additions et leur teneur est effectué enifomdes
exigences de résistance a la compression a 28 jours et deegs de durabilité telles
gu’imposées par les normes applicables (DTU21, norme XP-B0b%etc).

Les fillers calcaires Les fillers calcaires sont élaborés a partir de matériaux cal
caires, de dolomites ou de calcites finement écrasés. Landtelpeut toutefois présenter
des problémes de durabilité a cause de la réaction alcatbowrate. Le filler calcaire
intervient dans la rhéologie des pates de ciment par sa lgrédull est utilisé en tant
gue correcteur de courbes granulométriques et aussi pgoremier la quantité de fines.
Sa réactivité chimique dans la solution interstitielleique du ciment, avantageuse par
rapport aux fillers inertes permet de former avec la pate riane une liaison qui ame-
liore les résistances mécaniques. Cette liaison est notatmanforcée par I'utilisation
de rapports eau/ciment plus faibles ou de fillers mixtexé&iad + silice réactive) grace
a la formation de carboaluminates de calcium ainsi que daome enrichie en silicef.
paragraphe 4.5, Figure 1.24).

La fumée de silice Les propriétés physico-chimiques de la fumée de silice sont
données dans 3.1.3.

Les cendres volantes Ce sont des produits pulvérulents de grande finesse résul-
tant de la combustion, en centrale thermique, de minérdidesolLa nature des cendres
dépend de différents parametres de production : compositicharbon, type de combus-
tion, systeme de filtrage et de dépollution des fumées, pleimirélevement. Les cendres
volantes siliceuses (V) ont des propriétés pouzzolanigties cendres volantes calciques
(W) ont des propriétés hydrauliques et parfois pouzzolssglLa cendre volante silico-
alumineuse est principalement vitreuse et peut contesiptiases cristallisées comme le
quartz, la mullite, la gehlénite, des spinelles. Ces sl@aeint des propriétés pouzzola-
nigues a long terme, c’est-a-dire que leur réactivité congaepres la libération de la
chaux par I'hydratation des silicates du clinker. Leur lagdtion qui est une combinaison
avec la chaux commence aprés 28 jours, 3, 6 ou 9 mois en fardtidype de cendre.
Ainsi, I'ajout de cendre volante moins réactive que le cih@njeune age réduit le risque
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de fissuration due a I'élévation de température lors de Fatadion du ciment. Cependant,
si ces cendres contiennent du carbone, elles peuventreatdads traces noires en surface.

Plusieurs recherches ont montré que l'usage de cendretealans les BAPs amé-
liore les propriétés rhéologiques et réduit de ce fait leagesen superplastifiant pour
une maniabilité identique (Leet al, 2003). Dans les années 80 au Canada, CANMET
a congu un béton incorporant 60% d’ultrafines de cendresitedaen complément du
ciment, de la classe F d’Alberta et qui développait d’exagks propriétés mécaniques et
de durabilite.

Le quartz Le quartz est un minéral composé de dioxyde de silicium £{Bi€bm-
posant important du granite dont il remplit les espaceslueds et des roches métamor-
phiques granitiques (gneiss, quartzite) et sedimentéadde, gres). Le quartz est géné-
ralement chimiquement quasi-inerte du fait de sa structtstallisée, mais un broyage
trés fin peut le rendre pouzzolanique et le rendre ainsi. d2#fte réaction complexe de
dissolution-précipitation dépend de la taille des paléisale quartz (Cyr, 1999).

Les laitiers de hauts fourneaux Les laitiers de hauts fourneaux sont des résidus
minéraux de la préparation de la fonte dans les hauts fouxrge@artir du minerai et du
coke métallurgique. lls contiennent de la chaux (45 a 50%)adsilice (25 a 30%), de
I'alumine (15 a 20%) et environ 10% de magnésie. Trempé adaa I'eau, le laitier est
principalement vitreux. Il est broyé et ajouté en proparsivariables au clinker. Le laitier
peut non seulement améliorer les propriétés rhéologiqaés assi augmenter significa-
tivement les performances mécaniques et la durabilité g temme du béton. Toutefois,
I'activation de leur hydratation, tres lente a court terpese encore des problemes de
capacité de portance des structures du fait de faiblegdagses au jeune age.

Différentes méthodes existantes de formulation des bétoasitoplacants Les formu-
lations de bétons autoplacants présentent souvent un galerpate tres important (Zhu-
guo Li, 2007), ce qui peut entrainer de forts retraits endegeToutefois, certains ciments
utilisés dégagent généralement de faibles chaleurs dibgfilon (Kangvanpanich, 2002).
La méthode Chinoise consiste a fixer une quantité de granddeinée et remplir ensuite
les vides par une pate de liants (Nan&ual. 2001). Dans la partie bibliographique de
la these d’El Barak (2005) sont synthétisées difféerenteboaes de formulation des bé-
tons autoplacants. Les méthodes de formulation japoné@emmura et Ouchi, 1999),
suédoises (Petersson et Billberg, 1999), francaisesd8edde Larrard, 1999) different,
mais il est en général admis que la pate de ciment, le mastiexutre fluide porteur jouent
un réle déterminant dans I'élaboration d’un béton autapiac

En résuméle concept de formulation des bétons autoplacants mohtne ghart I'im-
portance du volume de pate pour diminuer les contacts gaaieslet d’autre part I'impor-
tance de la compacité, de la distribution granulaire deilla &t de la forme des granulats
pour ameliorer la maniabilité des bétons.
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4 Proprietés mecaniques des betons

Les propriétés mécaniques du béton dépendent de plusiaxasetres liés a la re-
partition du systéme granulaire comme a la propriété pbysitmique de la matrice
cimentaire.

4.1 Lois de Féret, Bolomey, Abrams et Powers

La résistance mécanique est reliée au rappantre le volume des hydrates sur le
volume des hydrates additionné de la porosité capillameyrae défini par le modele
empirique de Powers - Brownyard (Powers, 1962) :

@ = Vhydratey (Vhydrates+ Vpores) =0,68a/(0,32+E/C) (1.17)
Etla résistance en compression du béfigyreliée a celle de la pate de cimefigp s'écrit :
fep = fep. @ (1.18)

avec n, un parametre qui prend des valeurs entre 2 et 3.

Cette relation empirique montre bien I'importance du dedjig/dratationa et du
rapportE /C sur la résistance mécanique du béton.

Plusieurs lois existent pour relier les résistances mgoasi du béton a la porosité
capillaire dans le béton qui provient essentiellement d@uit d’eau. Les relations fon-
damentales les plus utilisées, qui lient la résistance anagcessionf., d’un béton aux
volumes de ciment C , d’eau E et de vides V contenus dans ure e de béton durci,
sont celles de René Féret (1892), de Bolomey (1935) et diAbrél919). La relation
de Féret est toujours employée, pour prévoir les résissagrceompression des mortiers
et des bétons. Cette relation a depuis été ajustée a desgigrarde formulation qui
prennent en compte les ajouts éventuels de minéraux. C ettlesanasses de ciment et

Loi Résistance mécanique Remarques
Féret fp = Ros(C/(C+E —|—V))2 Res, la classe ;?}i:ri_mmem mesurée a
Re2s, la classe vraie du ciment mesurée a
28 jours, K un coefficient "qualitatif" qu
Bolomey | fcp=K.Rs(C/E—0,5) dépend de la qualité des granulats (nature

minéralogique, adhérence, forme,
propreté).
Equation exponentielle toujours utilisé
en Ameérique du Nord comportant deu
parametres ajustables aetb
(respectivemertr 147 et 0,0779 MPa).

X

Abrams fop = a x bE/C

TABLE 1.6 : Modeéles de résistance en compression du bétoridis de Féret, Bolomey
et d’Abrams.

d’eau par unité de volume de béton.
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4.2 Influence du volume des inclusions granulaires et du diaéire
maximal

Une étude effectuée par Stoekal.(1979) sur I'effet du volume granulaire montre par
ajustement de ses résultats expérimentaux que la réegsianmue lorsque le volume de
pate augmente, du moins dans la gamme usuelle des bétongigdi(Stoclet al. 1979).
Toutefois, a un volume granulaire de 40%, la résistance erpoession atteind un mi-
nimum. Au début des années 60, 'article de Walker et Bloeralkéf et Bloem, 1960)
fut a I'origine d’une polémique. Les auteurs prétendaierd d&/C constant la résistance
a la compression du béton subissait un effet négatif de l@msion maximale des gra-
nulats, Dhax Ce propos seme encore la controverse puisqu’il est tosipdmis que plus
le Dmax est éleve, plus le béton est compact et plus il présente uilkeune résistance
et durabilité. En effet, deux phénoménes antagonistegi€ert : pour une quantité de
ciment donnée, 'augmentation de,E tend a réduire le besoin en eau; alors que, pour
un rapporte /C donné, la résistance obtenue est inférieure. Par consgdguetiste une
taille maximale optimale du granulat. Cette taille dimirqueand la quantité de ciment
augmente (Cordon et Gillespie, 1963).

Lorsque la résistance de la matrice est inférieure a celigmulats, la résistance du
béton est contrélée a la fois par la résistance de la pate €éapghérence pate-granulat.
La proportionnalité entre la résistance du béton et celldeatrice n’est pas vérifiee
pour tous types de granulats. Une non-linéarité peut surdee a un effet parasite, pro-
venant du granulat. Par exemple, il est connu depuis longgemue les granulats calcaires
présentent une excellente liaison avec la matrice cinmrenpair rapport aux granulats si-
liceux.

4.3 Lathéorie de I'épaisseur maximale de pate

L'EMP ou Epaisseur Maximale de Pate est une notion intrechsir de Larrard. Elle
représente la distance maximale entre deux gros granatatple le béton est soumis a
une dilatation constante. La relation entre 'EMP gils’écrit comme :

EMP = Dmax(v/9*/9—1) (1.19)

ou Dmax et g sont facilement déduits de la composition du mélangeesg’mesure ou
calculé avec le Modele d’Empilement Compressible.

Des travaux expérimentaux de Larrard et Belloc (1997) onttréd’effet de 'EMP
sur la résistance a la compression du béton en faisant desimas de ciment entre 300
et 575 kg/n? avec des diameétres maximaux compris entre 5 et 19 mm. La gaispa
des résistances a la compression des pates et du béton at olademarque suivante :
a un age donné, et pour un type de granulat, la résistancawknguand Rax (et EMP)
augmente. Lorsque la résistance mécanique du bei)mreét reportée en fonction de celle
de la pate de cimentdf) multipliee par I'EMP>13 | |a corrélation avec la concentration
en ciment est meilleure qu’'avegpfseul. Quantitativement, I'équation semi-empirique
générale qui en découle est la suivante :

fe=EMP" (1.20)
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FIGURE 1.21 : Effet du volume de granulat sur la résistance a la compneskidéton
(Stocket al. 1979)
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FIGURE 1.22 :Epaisseur maximale de pate (EMP) conditionnant la résistan com-
pression a nature de pate fixée (de Larrard, 2000).

ou r est compris entre 0,13 et 0,16. La résistance du bgtasf ainsi définie comme la
résistance de la patggfmultipliée par un terme décrivant I'effet de 'TEMP :

fcb: fcp.EMP_r (121)

En introduisant ce terme dans la formule de Féret, I'erreayenne dans la prévision
de la résistance a la compression est divisée par 2. Physequel’EMP pourrait étre
relié a l'auréole de transition ou a I'orientation des aist de portlandite : plus 'TEMP
est faible, plus les hydrates sont orientés, ce qui amél@anerésistance vis-a-vis des
charges de compression (de Larrard, 2000). Ici, le coneepEMP inclut a la fois I'effet
du volume granulaire et I'effet defx Seul I'effet de la nature de la roche n’apparait pas
dans le concept de 'EMP.

De Larrard propose aussi une extension du modele a difseégais, dans I'expression
de la résistance a la compression de la matrice, ce qui geafdifjout d’'un terme propre
a la cinétique d(t), indépendant de la quantité de cimerpsimant par :

fom = 13,4.Rezg [d(1) + (Ve/ (Vo + Ve + va))**°| EMP03 (1.22)
d(t) est un parametre cinétique fonction du temps caratiguie du ciment.
De Larrard a par la suite construit un modéle complet quiitléarésistance a la com-

pression des bétons durcis a base de ciment Portland, enpeancompte non seulement
la résistance du ciment, sa teneur et I'effet de 'TEMP masselladhérence entre pate et
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granulats et la résistance intrinseque de la roche. Unewessnplifiée qui est une équa-
tion de Féret généralisée peut étre utilisée quand lesiptéprdu granulat traduit par le
terme constariy sont inconnues :

fc - KgRC28 (Vc/ (Vc+Ve+Va)>2 EMP_O713 (123)

La valeur deKg dépendant des granulats est étalonnée sur des résultsgaid’ experi-
mentaux.

4.4 Effet de la granulométrie et de la surface spécifiqgue desans

La granulométrie a un effetimportant sur le développemestdsistances du ciment.
Avec une granulométrie “serrée” qui permet d’obtenir unepacité maximale, on peut
obtenir des résistances élevées sans pour autant augtaentgace spécifique du ciment
(cn?/g). Cette derniére caractérisée par la finesse Blaine d@ssgst de I'ordre de 3000
& 3500 cm/g pour le ciment, dans les cas courants. Plus la finesseeBésngrande,
plus la vitesse des réactions d’hydratation est élevéeustlps résistances mécaniques
au jeune age sont grandes, toutefois le retrait sera plusrtarg. En outre, la finesse
Blaine influence la plasticité et la cohésion de la pate deeptma I'état frais, ainsi que
son pouvoir de rétention d’eau (Figure 1.23).
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FIGURE 1.23:Influence de la surface spécifique sur la résistance a la essipn.

4.5 Contribution des additions pouzzolaniques et calcaie

De Larrard (2000) propose aussi de tenir compte des cotibiisudes différentes
additions pouzzolaniques et calcaires dans le béton digsiadditions pouzzolaniques
habituelles sont les cendres volantes silico-alumineeiskes fumées de silice. Le méca-
nisme principal de contribution des pouzzolanes a la @&sigt du béton est la réaction
pouzzolanique. La masse de chaux libre produite durantifdtation du ciment peut a
son tour donner des C-S-H supplémentaires en se combingmésance d’eau avec la
silice disponible provenant de la pouzzolane.
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(Regourdet al,, 1982) ont montré d’'une part que les fillers calcaires jousneffet
accélérateur car ils agissent comme des sites de nuclésdtoure la probabilité que les
C-S-H dissous rencontrent des particules solides pouipgitigcest de ce fait augmentée.
D’autres chercheurs (Detwiler et Tennis, 1996) ont aussitréace résultat. Cependant,
cet effet tend a disparaitre au bout de 28 jours. D’autre festfillers calcaires jouent
un effet de liant a la périphérie des grains de calcaire, darszone enrichie en silice
(Regourdet al,, 1982). Si le ciment contient suffisamment d’aluminatepelilit y avoir
formation de carboaluminates qui coexistent avec I'afiten(Figure 1.24). Le carboa-
luminate peut coexister avec le trisulfoaluminate de cabc{AFt) mais non pas avec le
monosulfoaluminate de calcium (AFm).

De Larrard prend en compte cette contribution de l'effeed@ateur par les fillers
calcaires et propose pour la vitesse de durcissement detleenla relation suivante :

Afem=13,4.Reag(Ac/t) AL EMP~ 013 (1.24)

avec A une constante dépendant du ciment et t le temps.
D’ou la résistance de la matrice qui prend en compte I'efteteierateur du filler
calcaire et qui s’écrit :

fom= 13,4.Reg | d(t) — B.S-1.d(7). i /(t.) + (1 + pe.(e+a) /c)_2’85] EMp0.13
(1.25)

ou &, est la surface Blaine du filler; fa masse de filler par unité de volume de béton,
et B un coefficient ajusté sur les résultats expérimentguexeta sont respectivement les
guantités massiques du ciment, de I'eau et de I'air. d(7lpestesse d’hydratation entre
7 et 28jours. Ce terme cinétique du ciment exprime le déyapent de la résistance a la
compression a partir de 7 jours, échéance a laquelle laguméd’ hydratation commence
a se stabiliser.

FIGURE 1.24 :Carboaluminates et ettringite (Regowtcal.,, 1982)

En résumégles propriétés mécaniques des bétons dépendent d’'undipaduelette
granulaire d’autre part, de la qualité de la pate, a savairvadume et les propriétés
physico-chimiques des fines (granulométrie, surface igaeiet nature).
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5 Retrait et fissuration des bétons

5.1 La contraction Le Chatelier

Le G3S, constituant principal du ciment (60 a 70% du clinker) ebbrgine de la
prise du ciment. Aprés avoir étudié la cinétique d’hydiatatiu GS et I'évolution des
interactions interparticulaires, (Nonat, 1994) définiixierocessus agissant dans le mé-
canisme de prise, la coagulation et la rigidification. La@niésulte de la transformation
irréversible d’'une suspension dense de particules plusamnsndispersées en un réseau
de particules connectées mécaniquement.

Le Chatelier (Le Chatelier, 1900) a démontré au tout débudiécie que le volume
absolu d’un liant hydraulique en cours d’hydratation din@nindépendamment de la va-
riation du volume apparent (macroscopique) sans écharegel'axtérieur. Powers (Po-
wers, 1935) et Paulini (Paulini, 1997) ont mesuré les catitas Le Chatelier sur des
phases pures. Au cours de I'hydratation di5Cla phase solide augmente en volume par
la formation des hydrates. Cette augmentation de volunrerottan 110% traduit la struc-
turation de la pate de ciment au cours de I'hydratation eedégortement de la densité
des C-S-H formés. Cependant, le volume total des produgsifimécroit de 10% par
rapport au volume initial des réactifs (Figure 1.25). Cetintraction de 7 a 10% est du
méme ordre de grandeur que la contraction Le Chatelier meswr un ciment Portland
(Buil, 1979).

Le retrait endogene, conséquence physique de la contrdti@Chatelier”, est un
phénomeéne bien connu de l'industrie cimentaire. Le déysoment et I'utilisation de
plus en plus fréquente des bétons a hautes et trés hautesyentes posent de nouveaux
problemes sur I'apparition et la mesure du retrait endogkares ce type de matrices
cimentaires. Cependant, pour des bétons dont le rappQrest supérieur & 0,5, les effets
du retrait sont relativement faibles.

5.2 Les déformations endogénes

Le retrait endogene est la conséquence macroscopique dati@ction Le Chate-
lier que I'on observe a température constante et sans éelamyique avec le milieu
extérieur. Ce retrait est composé de deux phases évolativesurs de I'hydratation du
ciment.

5.2.1 Le retrait endogene plastique

Dans cette phase, le matériau est encore a 'état liquide peuat s’opposer aux dé-
formations qui lui sont appliquées par la seule contradim@hatelier. L'étude théorique
d’Acker (1988) et I'étude expérimentale de Barcelo (1998¢&rdent ensemble pour
confirmer que durant cette période, la contraction Le Cleatet le retrait endogéne plas-
tique coincident, et que le retrait endogéne d’auto-deasan est nettement inférieur a
la contraction Le Chatelier.
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Contraction Le Chatelier (a I'echelle des hydrates)
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FIGURE 1.25 : Représentation phénoménologique des déformations endsgune
pate de ciment au trés jeune age (Chagbal., 2001).

5.2.2 Le retrait endogene d’auto-dessiccation

Le retrait d’auto-dessiccation se produit lorsque le niatgpeut opposer une restric-
tion aux déformations chimiques imposées par Le Chateliefait de I'apparition d’'un
seuil de percolation appelée aussi “seuil de rigidificati@ette transition introduit la
notion de transition suspension-solide apparaissantiola formation d’'un premier che-
min solide continu qui traverse le matériau. Barcelo (2@08)udié le déroulement de la
transition de fluide a solide. Ce phénomeéne peut étre décadgoquatre phases, repré-
sentées a la Figure 1.26. Cette description a été faite aall/se des résultats obtenus
par méthode ultrasonique (mesures du module élastiquerdizd’de 1 & 2 GPa (Barcelo,
1999)) combinée a des mesures de retrait chimique et externe

Barcelo a dans sa thése donné un schéma explicite de I'ayidratet de ses consé-
guences (contraction Le Chatelier et retraits) (Barcel®12. Selon lui, le retrait endo-
gene plastique qui est du méme ordre de grandeur que ld atirmique, se termine lors
de la transition entre suspension-phase solide (Figui®,lc2st-a-dire lorsque tous les
grains développés par I'hydratation sont en contact (p&tion des phases solides) et que
le volume apparent devient restreint. Dans d’autres teafaivin, 1999) cette transition
suspension-phase solide se produit généralement entébie et la fin de prise Vicat.

Le retrait du béton résulte encore de I'auto-dessiccatim alla consommation de
I'eau et au vidage progressif des pores capillaires sofisti@ges réactions d’hydratation.
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FIGURE 1.26 :Evolution de la contraction Le Chatelier et du retrait eré&fogvolumique
pour une pate de ciment &&/C=0,4 (Sellevolcet al,, 1994).

5.2.3 Meécanismes liés au retrait de dessiccation

Trois mécanismes fondamentaux peuvent expliquer laoelatitre I'auto-dessication
et la déformation endogéne a I'état durci du béton, baséestravaux de (Baron, 1982)
et (Acker, 1992). Ce sont les variations de pression caallde pression de disjonction et
de surface spécifique des hydrates. La dépression capilamble étre la plus plausible
des trois : I'eau consommée durant I'hydratation et la rédoadu volume qui s’en suit
permettent 'apparition d’un volume gazeux a l'intérieurrdseau poreux. Des ménisques
d’eau apparaissent a I'intérieur des pores, créant la dgjore capillaire. Le phénomene
physique décrivant cette dépression peut étre expliquiepduis de Laplace et Kelvin.

5.2.4 Retrait de séchage

Le retrait de séchage ou retrait de dessiccation se dévekpiumidité relative du
béton est supérieure a 'humidité de I'air ambiant danséége trouve le béton. Un gra-
dient d’humidité se crée en fonction de la finesse de la piérdsi béton et peut entrainer
une fissuration de peau plus ou moins importante. Un exeropl@mment rencontré sur
chantier est celui du gradient d’humidité qui se développg du décoffrage du béton.

5.3 Influence de la formulation sur la pré-fissuration a I'éta frais

Le retrait plastique dépend des différents parametresrdeuation suivants (Turcry,
2004) :
— le rapport de la masse d’eau sur la masse de flads)(: la taille des pores, et donc
le rayon des ménisques a la surface, diminuent avec le rapgér; en consé-
guence, le retrait de séchage se trouve augmenté lorsqapmat diminue.
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FIGURE 1.27 : Mécanisme de retrait endogéne du béton au jeune age (Batalg
2005).

Bétons fluides a hautes performances



54 Bibliographie

— lerapporg/C: Le retrait endogéne est fonction décroissante du rajiy@t L'eau
des pores est consommée d’autant plus vite par I'hydratgtie sa proportion est
faible dans le mélange.

— lamasse de ciment ou de fines : Pour un rappgit ou E /C donné, 'augmentation
de la masse de ciment ou de fines provoque I'augmentationtdhit nelastique,
parce que les efforts capillaires ont lieu au sein de la pate.

— la nature des fines : Le retrait plastique augmente avecafiaceuspécifique. L'em-
ploi d’'un ciment fin ou d’une addition comme la fumée de sikogendre un réseau
poreux trés resserré et donc des pressions capillaireterapint élevées sous I'effet
du séchage ou de I'hydratation.

— les adjuvants : Tous les adjuvants qui retardent la pris@ifiants, retardateur,
entraineur d’air) augmentent le retrait plastique, parcésgetardent la naissance
du squelette solide s’opposant aux efforts capillairedokmulation du béton a les
mémes effets sur le retrait endogéne que sur le retrait degécsi ce n’est que
les fines jouent, dans le cas du séchage, le role joué par entidgans le cas de
I'hydratation.

Concernant la capacité de déformation, il y a peu d’étudas; geu de résultats sur
I'effet de la formulation. Le rapport Eau/Fines semble a@iméme étre un parametre pré-
pondérant. Dans I'exemple des BHP, la capacité de défowmmdiminue avec le rapport
Eau/Fines. La capacité de déformation doit également digpates adjuvants modifiant
le temps de prise ou la consistance ; maisil y a, la encored@elonnées sur le lien entre
rhéologie et capacité de déformation.

5.4 Retrait endogéne et déformation des BHP

Du fait de la diminution de la porosite, le béton est rendunmag@iermeéable aux agres-
sions chimiques extérieures et la durabilité du béton esuacMais, le retrait endogene
augmente d’autant plus que les rapp&t€ sont faibles dans les BHP et que I'hnumidité
relative dans le béton est faible. (Persson, 1998) montreldéion entre le retrait endo-
géene et 'humidité relative du béton entre 3 et 4 ans. Plugidité relative initiale du
béton est élevée, moins il y a de retrait endogéne. La cdmnestu béton suite a la baisse
de 'humidité relative interne lors du processus d’hydrataest en effet moins élevee
(Figure 1.28a).

De Larrard et Le Roy (1993) ont compareé le retrait endogeseBiP et des bétons
ordinaires a différents rapporEs/C avec incorporation de fumée de silice pour des ages
de maturation de 400 jours. lls ont conclu que le retrait gede croit avec des rapports
E/C décroissants et pour les bétons incorporant de la fumédide. $5icard, 1993) a
aussi entrepris des essais sur des cylindres de 12 cm detdiaghée longueur 24 cm.
Il montre pour des bétons ayant vieilli 600 jours que le reeadogene croit avec des
rapportsE /C décroissants; qu'il est plus élevé pour des granulatsicefcque pour des
granulats silico-calcaires ; et qu’il est plus élevé pows bétons contenant de la fumée
de silice que pour ceux n’en contenant pas, car la fumée ide sihgendre des retraits
d’auto-dessiccation élevés liés a I'hydratation et aumaffient de la porosité (Figure
1.28b).
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FIGURE 1.28 : a- Retrait endogéne a 3-4 ans en fonction de I'hnumiditéivelanterne
(Persson, 1998), b- Retrait endogene apres 600 jours psgrdeulats calcaires et silico-
calcaires (Sicard, 1993), c=ciment, s=fumée de silice.

5.5 Retrait endogene et déformation des BAP

D’un point de vue physico-chimique, plus le volume de pagnaente, plus le volume
d’hydrates formés par métre cube de béton sera importahi®lgchaleur d’hydratation
dégagée sera élevée dans le cas de ciments tres réactifseden@&M |. Leur défor-
mation est plus importante que celle des bétons de mémé¢argssmais de rhéologie
conventionnelle (AFGC, 2000). Le risque de fissuration delmmatériau est ainsi for-
tement accru. D’un point de vue mécanique, une diminutiolageoportion granulaire
tendrait a diminuer le module élastique du béton (matériainsirigide”) et & engendrer
plus de déformations différées (Le Roy, 2006).

Cependant, malgré une seule source en désaccord (Hu eeBatl®i98), plusieurs
travaux montrent que les différences entre le retrait eedegles BAP et celui des bétons
ordinaires vibrés ne sont pas significatives (Assié, 20@8rsson, 1998). lIs sont plutot
comparables, a méme résistance meécanique. Les quantiggarddats plus importantes
dans les bétons vibrés ne semblent donc pas limiter davaigagdéformations libres
de ces bétons que celles des BAP. Assié (2004) a montré damsgaux de these que
le retrait de dessiccation au jeune age (0-24 heures) deseBABupérieur a celui des
bétons ordinaires vibrés, en particulier pour les bétonfaiide résistance mécanique.
Lorsqu’une cure, humide ou a I'aide d’un produit spécifigsiergise en oeuvre, ce retrait
ne présente alors aucune différence significative d’'un tgpbéton a l'autre. Et pour le
retrait de dessiccation du béton durci, 'auteur montrelgaébétons autoplacants et les
bétons vibrés ordinaires possédent un retrait total ébpriteEn revanche, le retrait total
des BAP a hautes performances, dont le squelette granelstirdifférent de celui des
bétons vibrés, ne suit pas cette régle et est [égeremernieupé celui des bétons vibrés.
En mode endogéne a 28 jours, les BAP présentent un retragend similaire a celui
des bétons vibrés. Au-dela de un an, le retrait endogéneAles8révele étre légérement
supérieur a celui des bétons vibrés (de I'ordre de 20 a 70%r&wp), qui peut s’expliquer
par le volume de péate, siege de ces déformations différées éfevé dans les BAP. La
encore, les BHP différent et présentent un retrait endoggoaalent aux deux types de
béton.
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6 Conclusions

La recherche bibliographique a défini les notions qui sentilisées dans les chapitres
suivants portant sur I'étude rhéologique, les propriétésaniques et les déformations dif-
férées (retrait) des bétons, ainsi que sur les interacpiartgulaires qui ont lieu dans les
différentes suspensions étudiées. Des études antérsmusemt penchées sur la question
de relier la formulation, la rhéologie et les propriétés amgues de ces bétons (Turcry et
Loukili, 2003).

Bétons fluides a hautes performances



Deuxieme partie
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Chapitre 2

La recherche de la fluidité et de la stabilité du béton néces-
site de prime abord d’étudier I'impact rhéologique de diffé
rents parametres de formulation touchant a son squeletie gr
nulaire. Dans ce chapitre sont donc étudiés a I'échelle du bé
ton I'influence de la fraction volumique granulaire et du fap
port gravillons sur sables. Une transition vers la rhéolges
suspensions cimentaires a I'échelle plus fine est aussi fait

Optimisation rhéologique du béton
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1. Introduction 61

1 Introduction

Il n’existe pas pour I'heure de méthode universelle de fdathan d’'un béton auto-
placant, car les matériaux employés et leurs qualitésrdiited’'une zone géographique a
une autre. Mais les méthodes empiriques traditionnelldsmeulations, expérimentées
en partie sur les chantiers et préconisées par les reconatnamslprovisoires de 'AFGC
(AFGC, 2000) consistent a augmenter le volume de pate dévé&tda, a faire diminuer
le volume de gravillons par rapport au volume de sables, difilei au maximum le bé-
ton en ajoutant un complément de superplastifiant et s’ialg & remplacer une partie
du ciment par des fillers minéraux. Le choix d’'un remplacenderciment par ces fillers
alternatifs répond au critere souhaité par Eiffage Constm dans le cahier des charges
pour la formulation du béton.

L'amélioration des propriétés rhéologiques du béton adsmaperformances utilisé
dans les piles du viaduc de Millau requiert une premiéregdaxgphérimentale de caracté-
risation rhéologique du béton. Cette caractérisation @ghar des modifications de la for-
mulation telles que la diminution de la fraction volumiquamulaire (s s), du rapport
gravillons sur sable<3/S) et de la variation de I'adjuvantation. Une premiére canmgag
d’essais rhéologiques est donc conduite sur le béton. €ettle a été réalisée en colla-
boration avec Nicolas Roussel du Laboratoire Central dessRet Chaussées de Paris.

2 Essais de caractérisations rhéologiques

Il n’existe pas pour I'heure de méthode propre de mesure dillden béton, c’'est
pourquoi la caractérisation de cette grandeur intrinséguiémite a I'utilisation de dis-
positifs expérimentaux simples qui permettent toutefapprocher une bonne précision
sans trop en perdre son caractere intrinseque. La descorjghiysique du seuil est donnée
dans la partie bibliographique au Chapitre 1 (2.2).

Les principaux essais rhéologiques effectués sur les pétadiés sont de deux types::
les essais au cone d’Abrams et a la boite LCPC pour caraatagtitude au remplissage
(fluidité) du béton par des mesures de seuils, et I'essai @ita bn L pour caractériser la
capacité de passage du béton a travers les armatures. diégévad I'utilisation des dispo-
sitifs expérimentaux pour une mesure de seuil est discutdenetion de la maniabilité
des bétons. La détermination de la capacité de passageaudétavers les armatures
permet de valider le caractere autoplacant du béton.

2.1 Lintérét de la mesure du seuil

L'utilisation suffisante depuis prés d’'un siécle du céne li@dms (ASTM Designa-
tion, 1996) avec lequel ont été formulés une multitude derset qui fournit des me-
sures d’étalement et d’affaissement corrélables au s&abdlement (Coussot et Rous-
sel, 2006) justifie 'approche utilisée dans notre étudeébasir la caractérisation rhéolo-
gique au moyen du seuil d’écoulement. A Iui seul, le cone divs suffit & caractériser
I'aptitude du béton a s’écouler et a remplir un coffrage.shite seuil qui est un parametre
rhéologique intrinséque au matériau, est lié aux contaetsujaires, et donne ainsi une
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°
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FIGURE 2.1 :Processus de remplissage d’un coffrage. a- Procédure tigeadu béton,
b- Forme finale du matériau dans le cas d’un béton a faiblé dewontrainte, c- Forme
finale du matériau dans le cas d’'un béton a seuil de contréliewé (Roussel, 2007 b).

approche plus physique des phénoménes rencontrés.

Pour se rendre a I'évidence de l'intérét de la mesure du seubéton qui suffit a
caractériser sa fluidité, une étude a été réalisée par Rq2€8¥) sur l'influence du
seuil sur la planéité de la structure aprés coulage du bé&os an coffrage ferraille. Le
coulage est réalisé comme indiquée a la Figure 2.1a. L'ameumtre que si le béton a
un comportement de fluide purement visqueux, a trés faihlié de contrainte, la forme
finale du béton est plane alors que pour un béton qui a un deudes le béton ne coule
pas de facon homogene dans I'ensemble du coffrage et la forade n’est pas plane.

Par ailleurs, le seuil d’écoulement est aussi le seul paramiéologique qui peut
étre corrélé aux grandeurs mesurées par différents typssals rhéologiques pour une
large gamme de consistance de bétons. La viscosité étard g vitesse d’écoulement
ou au temps de I'’écoulement peut étre mesurée au “V-funiédiue 2.5) (Utsiet al.
2003, Jin 2002) par exemple et éventuellement au cone didden prenant la mesure
du temps lorsque la galette de béton étalée atteint un diard@&talement de 500 mm
(Ts00) (Sedran 1999). Cependant, ces essais ne sont pour latpygpdicables qu’aux
bétons de consistance déja fluide et ne peuvent donner degegra rhéologiques pour
les bétons fermes comme le sont les bétons a hautes perfmeman

2.2 Essais de caractérisation de I'aptitude au remplissagies bétons
2.2.1 Mesures rhéologiques au cbne d’Abrams

La maniabilité des bétons les plus fermes de cette étudeamatérisée de maniére
traditionnelle par I'affaissement au cone d’Abrams (Fe&Rr2). Pour ces bétons, la pro-
cédure de remplissage du béton dans le cone se fait par édeltiers de volumes du
matériau et en piquant jusqu’a 25 coups au total jusqu’a lddiremplissage pour bien
tasser le béton dans le céne. Pour des bétons plus fluidssail’au cone fournit une
mesure d’étalement. Dans ce cas, le remplissage du coni¢ defeseul trait.

Si les effets d’inertie peuvent étre négligés, il est gédeérant admis que I'écoule-
ment s’arréte lorsque la contrainte dans le béton testéedeinférieure ou égale a la
contrainte seuil du béton (Schowalter et Christensen, 1¥%hs la plupart des utilisa-
tions du céne d’Abrams, la hauteur initiale du céne étant@en, la mesure de I'affais-
sement est considérée si apres soulevement du cone Baifaent est inférieur a 25 cm.
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Pour des affaissements supérieurs, I'étalement est m@geméralement pour les bétons
autoplacants).

Il est admis (Roussel et Coussot, 2006) que dans le conesteeke€ux zones d’écou-
lement : au-dessus d’une certaine hauteur critique, la@iome de cisaillement reste infé-
rieure a la contrainte seuil et il 'y a pas d’écoulementdessous de la hauteur critique,
la contrainte de cisaillement induite par la pression e@nar le poids du béton situé
au-dessus, est plus élevée que la contrainte seuil. Daegégion, le béton s’écoule par
couches successives qui s'étalent jusqu’a ce que la cotdrappliquée sur le matériau
devienne égale a celle de la contrainte seuil du béton, raatdjarrét de I'écoulement.

Murata (Murata, 1984) donne une relation, entre la mesuraffiassement et le seuil
du béton, qui ne dépend pas de la forme géométrique du cmgeis chercheurs ont
tenté de trouver une relation entre I'affaissement et ldraome seuil par des méthodes
empiriques et théoriques (Hu et de Larrard, 1996), (Rowtsabussot, 2006). Hu propose
une relation générale de la forme :

To=p(30-9)/27 2.1)

ol p est la masse volumique exprimée en k§/my en Pa eSen cm.

Cette relation est juste pour décrire le seuil au sens dehaimgen excluant les bé-
tons dont les viscosités sont supérieures a 300 Pa.s. Esomseestimation du seuil est
systématique dans le domaine des faibles valeurs tel quiedes bétons autonivelants et
autoplacants. La précision du modele de Hu est amélioréargacorrection empirique
de de Larrard, consistant a ajouter un terme constant :

To=p(30—9)/34,7+212 (2.2)

L'équation fournit un écart moyen de 162 Pa par rapport ausumss.

D’aprées les mémes hypotheses, Schowalter et Christen888)(bnt écrit des rela-
tions analogues pour des essais effectués avec un moubpiecsti Pashiast al. (1996)
avec un moule cylindrique. Ces résultats ont été confirmé<|agytonet al. (2003) et
Saaket al. (2004) dans le cas des moules cylindriques. Cependant,lelaas de cer-
tains moules cylindriques ou plutdt dans le cas des bétessermes, un écart entre la
prédiction et les mesures expérimentales des affaisserasinsystématiquement obtenu.

Pour des affaissements plus grands, I'étalement est ump&aplus approprié pour
estimer la contrainte seuil d’'un béton. Coussbal. (1996) ont trouvé une relation avec
des contraintes seuils de bétons fluides en étendant lacsoartalytique a deux dimen-
sions (Liu et Mei, 1989). Cette approche est basée sur lthgse que I'épaisseur de la
couche de fluide est beaucoup plus faible que la longueuctéaistique de l'interface
solide-liquide. (Roussel et Coussot, 2006 a) ont montréméaeent que deux régimes dif-
férents peuvent étre identifiés, dans le but d’obtenir umettagion quantitative correcte
et que les conditions d’arrét de I'écoulement nécessiteatdescription avec un critere
3 D. Des simulations numériques ont été entreprises pow gisamétries de moules co-
niques classiques, le cone d’Abrams et le mini-cone des pieiment. Un large et bon
accord entre les seuils prédits par le modéle et les seussmde expérimentalement sur
une large gamme de seuils adimensionnels a été obtenu etétation était la suivante :

S=255-17,6.19/p (2.3)
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avecS, la mesure de I'affaissement@tla masse volumique du béton.

Cette corrélation est valide pour des affaissements erdt@5 cm. Finalement, pour
des consistances de bétons fermes, I'affaissement du §&tacorrélé au seuip d’aprés
cette expression.

FIGURE 2.2 : Dispositif d’essai de mesure de la fluidité du béton : le cGAbIGMS.

Pour des bétons plus fluides, il a été démontré par Rouss&l( 20ie I'étalement ne
peut étre corrélé de facon universelle aux paramétresaoyiepies des bétons autopla-
cants. En effet, malgré la prise en compte et le respect deipaq des conditions de
I'écoulement lors de I'essai au cone pour que la corrélatmhvalide (tension superfi-
cielle et effets d’inerties négligeables lors de I'essiagpaisseur finale du béton étalée
reste du méme ordre de grandeur que le diamétre maximal duigpds granulat empé-
chant ainsi toute corrélation analytique entre le seuilé@allement (Roussel et Coussot,
2006). Cela ne signifie pas que I'étalement au cone d’Abraenguisse pas étre utilisé
comme un test de caractérisation d’'un béton autoplacans.iMee peut étre directement
et universellement corrélé au seuil du béton testé car leatiéns de la mécanique des
fluides ne sont pas continues.

Pour des consistances de béton dont I'affaissel@est inférieur a 25 cm, le résultat
de I'essai est corrélé au seuil du matérigipar I'équation [2.3]. Une méthode alterna-
tive a été proposée par (Roussel, 2007 a) pour les bétonkdpaat des affaissements
supérieurs a 25 cm, il s’agit de la boite LCPC.

2.2.2 Mesures rhéologiques a la boite LCPC

La boite LCPC (Figure 2.3a), congue par Roussel consistesane litres de béton a
partir d'un seau dans une boite en forme de canal. Le volunb&tbs est le méme que
celui du céne d’Abrams pour qu’il soit assez représentatibéton testé par rapport au
diamétre maximal des granulats (ici 14 mm). (Ngugeal., 2006) ont vérifié que vider 6
litres de béton a partir d’'un seau génere un écoulement ksgqmur pouvoir négliger les
effets d'inertie. De plus, I'état de surface de la boite egtisrugueux, en contre plaqué,
empéchant tout glissement a la surface. L'analyse de cetefoent et la prédiction des
profilés a I'arrét ont été étudiés par (Nguyetral,, 2006).
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Ce test permet d’établir une meilleure corrélation entieldl et I'étalement puisque
le béton s’écoulant dans un canal de dimensions 150 x 200m@d, I'épaisseur mini-
male de la galette qui peut étre atteinte a I'arrét de I'émment, est comprise entre 5 et 10
cm, soit supérieure a celle obtenue avec le cbne. Cela pdersztnsidérer I'écoulement
du béton et son arrét comme ceux d’'un fluide homogene et détabdir une corrélation
analytique entre le seuil et I'étalement des bétons fluiResigsel, 2007 a).
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FIGURE 2.3 : a- Dispositif de la boite LCPC, b- Corrélation entre la loagude I'écou-
lement dans la boite LCPC et le seuil du béton.

Apres l'arrét de I'’écoulement, la longueur d’étalement unés dans la boite per-
met de calculer le seuil du béton a partir des relations fesrdans (Roussel, 2007 a),
au moyen d’abaques regroupant les calculs analytiquear@Rj3b). Ce test est simple
d’utilisation et permet de mesurer le seuil d’'un béton saté aiecours a un rhéometre
(exemple du BTRhéom).

2.3 Essais de caractérisation de la capacité de passage déshs
2.3.1 Mesures rhéologiques a la boite en L

L'essai de la boite en L (Figure 2.4a) permet de tester la lit®@bdiun béton frais de
volume 12 litres, dans un milieu confiné et a travers des amast’acier. Ce test permet
d’évaluer le taux de blocage du béton lors du passage estaneatures d’acier (ici 3
barres de diametres 12 mm utilisées pour les BHP), et d’estercapacité de passage et
I'aptitude du béton a traverser une zone fortement feémill

Le principe est le suivant :

— la partie verticale est entierement remplie de béton

— on laisse reposer pendant une minute puis on souléve lpeti@pprésentant les

armatures en acier du béton armé) et on laisse le béton $¢cotravers le fer-
raillage
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— lorsque le béton ne s’écoule plus dans la partie horizented mesure le rapport

des hauteurs Het Ho.

Cette méthode expérimentale donne la différence de hatitgoéton dans les parties
verticales et horizontales de la boite. A la fin de I'’écouletu béton, le rapport des
hauteurs H sur H; doit étre supérieur a 0,8 pour les bétons autoplagants (ARG@).

Toutefois, (Nguyeret al. 2006) montrent que I'écoulement dans la boite est dominé
par les effets d’inertie liés a la vitesse de soulévemenadappe. Des predictions théo-

riques de la forme du matériau a la fin de I'écoulement ont@téles avec succes a des
résultats expérimentaux dans le cas de suspensions dedilenires.

(e

PIE K]
vl |

O

FIGURE 2.4 : a- Essai de la boite en L, b- Essai de stabilité au tamis.

2.4 Divers essais rhéologiques existants pour caractérisen béton
autoplacant

Pour caractériser la fluidité, la déformabilité et la stébidlu béton frais, il n’existe
pas d’essais normalisés pour s'assurer qu’un béton estieffiment autoplacant. Pour
pallier cette lacune, les chercheurs ont développé diftériypes d’essais de laboratoire
applicables sur chantier (pour les mortiers et les bétonspgrmettent de déterminer
chacun un parametre rhéologique (seuil et viscosité apfggreu une propriété du béton
donnée (capacité de remplissage, capacité de passagagdleegrégatiorgetc). Plu-
sieurs essais ont été développés pour déterminer les @égprhéologiques tant du point
de vue de la fluidité que de la ségrégation (essai a la boitetebé& en U, cone en V, essai
d’étalement, divers rhéometres, essai d’enfoncementliés f@tc). La littérature donne
de nombreuses références (Yuregal, 1989). Les méthodes expérimentales existantes
pour déterminer les propriétés d’ouvrabilité des BAP smtéés au Tableau 2.1.

L'essai d’étalement aspg consiste a mesurer le temps nécessaire a I'obtention d’une
galette de 50 cm de diameétre (essaig). Cette derniére valeur donne une indication sur
la viscosité du matériau.

L'essai au tamis compléte les essais permettant d’appricieobilité, en milieu
confiné (boite en L, en Wetc) ou non (étalement) en caractérisant la stabilité et la ré-
sistance a la ségrégation. Un des premiers essais est edmiipéssoire : crible en tole
perforée de trous ronds, utilisée aussi pour les analysesigmétriques. On utilise ac-
tuellement des tamis a mailles carrées (Figure 2.4b). @esssai de qualification des
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bétons autoplacants face au risque de ségrégation. llstersidéposer deux litres de
béton sur un tamis ayant des mailles de 5mm d’ouverture.sApn@éinutes, on pese la
quantité de mortier ayant traversé le tamis. Cette quapétérapport a la quantité de
mortier initialement présente dans le contenant de 2 litogse l'indice de ségrégation.
On vise un indice de 30% au plus pour un béton autoplacant (ARG00).

Nous ne nous attarderons pas a I'explication de cette diear®utils rhéologiques,
mais nous présenterons les principaux dispositifs exgdriaux qui ont été utilisés pour
I'étude. Une documentation assez compléte sur les diff€éessais de caractérisation des
bétons se trouve dans (ICAR, 2003).

Modifications de
Propriété Essais au laboratoire Essais sur chantien I'essai en fonction
du Dmax
Coéne d’Abrams, Coéne d’Abrams,
. Etalement & 3po, Etalement & 3y,
fggtlfiizzue V-funnel (orifice 30 | V-funnel (orifice 30 Aucunrﬁ,mMax 20
P g mm), Orimet mm), Orimet
(orifice 80 mm) (orifice 80 mm)
Capacité de | Boite en L, boite en : Differentes
J-ring ouvertures entre les
passage U
armatures
Résistance a la V-funnel a Tsminutes | V-funnel a Tsminutes Aucune
ségrégation essai au tamis essai au tamis

TABLE 2.1:Liste des essais rhéologiques effectués pour valider uml@ttoplacant.

100 mm
b
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FIGURE 2.5 : Divers dispositifs expérimentaux de caractérisation Ildgique des bé-
tons : V-funnel, Orimet, J-ring et boite en U.

2.5 Conditions de validité des propriétés rhéologiques dd3AP

Selon de Larraret al. (2000), les caractéristiques exigées a I'état frais paaibie
tons autoplacants sont un étalement au cone d’Abrams sup&i600 mm, un seuil de
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cisaillement inférieur a 500 Pa, et une viscosité plastampmprise entre 100 et 200 Pa.s.
Selon Wallevik (2003), le seuil exigé pour ces bétons doé &tférieur a 200 Pa. D’un
point de vue essai empirique, ceci correspond a un étalaeed@0 mm. UAFGC préco-
nise aussi un étalement entre 650 et 800 mm (AFGC, 2000). 1@eses correspondent
selon les auteurs a un béton suffisamment fluide et qui neriepas de ségrégation.
Une observation visuelle permet aussi de constater si grégation horizontale a lieu
ou non. Eventuellement, une ségrégation apparait sur bk d®ta galette indiquant la
présence de ressuage (film d’eau aux alentours de la gaté¢te)correspond a une lon-
gueur d’écoulement atteinte supérieure a 60 cm dans la b6RE (Roussel, 2007 a)
du fait de I'analogie entre I'essai au cne d’Abrams et laéhdrar ailleurs, Wallevik re-
commande que pour obtenir les propriétés rhéologiqueshBton autoplacant, le béton
doit présenter des parametres rhéologiques combinés ildseisaillement et de visco-
sité plastique se trouvant dans un domaine bien détermiaég¥ik, 2003). Les valeurs
des grandeurs rhéologiques acceptables sont dans le dogrartlair (Figure 2.6) et les
valeurs recommandées sont dans le domaine de validitéogiee {Figure 2.6).

160

Domaine acceptable

120 pour le BAP

Domaine de validjté
d'un BAP

Slump-flow
B 550 mm

[=s]
=

Yield value (Pa)

0 30 60 80 120
Plastic viscosity (Pa.s)

FIGURE 2.6 : Domaine de validité pour I'obtention d’'un BAP proposé parliéiak
(2003).

La Figure 2.6 montre que si la viscosité plastique est iatég ou égale a 40 Pa.s, le
béton autoplacant doit avoir un seuil d’écoulement suffipanor maintenir une résistance
ala ségrégation. D’autre part, sile béton autoplacant@siisqueux (viscosité plastique
supérieure a 70 Pa.s), le seuil de cisaillement doit étrehgrale zéro pour maintenir
une capacité de remplissage suffisante pour I'autoplacdié&talement minimum pour
obtenir un BAP est aussi donné en fonction des viscosités.cbeditions de validité
d’'un BAP pour divers essais rhéologigues sont au Tableaul2&t a remarquer qu’un
béton n’est pas autoplagant en soi, mais vis-a-vis d'unetstre et des conditions de
confinement dans lequel il se trouve. Or, les essais présesaot# trés sensibles au type
de confinement (largeur de la maille des aciers, diametreiges, géometriegtc, par
rapport au diamétre maximal des granulats) et ne sont danfopament représentatifs
des structures réelles. Ce qui ameénerait a rejeter a tddimebétons et conduirait a des
formules plus onéreuses.
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Méthode Unité Gamme de valeurs typiques
Essai d’étalement au cone d’Abrams mm 650 820

Essai d’étalement asfo sec 2 5

Etalement au J-ring mm 0 10

Temps d’écoulement au V-funnel sec 6 12

Temps découlement au V-funnel |a sec 0 3

Tsminutes

Boite en L Ha/Hi 0,8 1

Boite en U Ho—Hy(mm)| O 30

Orimet sec 0 5

TABLE 2.2 :Tests d’acceptabilité pour les capacités de remplissag)BAP.

CEM Optima| Sable| Sable| Grav. | Grav.
en kg/n? 1525 | Fau f75 0/2R | o/ac | a6 | 61ac| E/C| C/S| Pess
Bétonde| o5 | 1409 588 | 312 | 468 | 362 | 711 | 0.33 1,37| 69%
référence
Masse
volu- | 3150 | 1000| 1055 | 2640 | 2680 | 2697 | 2697 | - | - | -
mique

TABLE 2.3 :Formulation de référence du BHP de Millau.

3 Formulation du béton de référence, le BHP de Millau

Les bétons gachés lors de I'étude sont composés du cimentlGEZM PM ES, d'un
superplastifiant, de trois granulats naturels calcairasassés des carrieres de Rascalat de
classes 0/4, 4/6 et 6/14 et d’'un sable silico-calcaire Qifrdes carriéres d’'Usanges. Le
superplastifiant Optima 1@ est un mélange de polycarboxylates et de diphosphonates
modifiés (Chrysofluid). La formulation du BHP de Millau, qera notre référence dans
ce travail, fait intervenir une teneur de 1,4% de superfiast par rapport a la masse
du ciment. Le Tableau 2.3 donne la formulation du béton déreéte. Les différentes
variations de la formulation par rapport au béton de réfggesont données dans la suite
de I'étude.

4 Influence de la fraction volumique granulaire

4.1 Variation de la formulation

Dans une premiere partie du travail, I'évolution de la folaion des bétons se fera
autour de la formulation de référence en diminuant la foactiolumique granulair@c s
des bétons de 69% (la référence) a 53%, et en gardant les pat@metres constants :
— le rapport Gravillons sur Sable§ (S) sera maintenu a 1,37 valeur issue de la mé-
thode de Faury et initialement optimisé par les formulaewi ont congu les bé-
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tons du viaduc de Millau, sur le concept de la compacité mabanCette derniere
permet de gagner en fluidité maximale du béton;

— le rapport Eau sur CimenE(C=0,33) reste constant car il permet d’atteindre les
résistances du béton grace a une qualité de résistancesiqméxsade pate identique
a tous. L'eau totale de gachage est ajustée en fonction dficteret d’adsorption
des granulats et de la quantité massique de chaque trararindajre.

— les bétons sont adjuvantés avec un dosage en superphasiib, 4% d’Optimal75,
qui correspond au dosage utilisé dans le béton de référ@ecdosage établi par
les formulateurs du béton du viaduc de Millau correspondianliée de saturation.

4.2 Fluidité des bétons
4.2.1 Resultats expérimentaux

Les mesures d’affaissement et d’étalement au cdne d’Ahraims que les longueurs
d’étalement a la boite LCPC sont représentées pour uneauiggtie gachées a la Figure
2.7. On peut noter, d’'une part, que pour les bétons les plmsailas, les mesures d’éta-
lement obtenues au cone d’Abrams et les longueurs d’éceusnobtenus a la boite
LCPC montrent une bonne correspondance. Ce résultat pdem=infirmer I'analogie
entre I'essai au cne d’Abrams et la boite pour les bétoraefui
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FIGURE 2.7 : Résultats empiriques de mesures d’affaissement et d¥étsieau cone
d’Abrams et de longueurs d’écoulement a la boite LCPC.

D’autre part, contrairement aux mesures d’étalementolegleurs d’écoulement me-
surées a partir de la boite assurent une meilleure tramgitar caractériser la rhéologie
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du béton lors du passage d’'un béton fluide a un béton tres fllideiste en effet une
meilleure continuité entre les mesures d’affaissemergseiongueurs d’écoulements ob-
tenus a la boite. Cela confirme la bonne corrélation existantre les mesures expéri-
mentales et les seuils des bétons.

4.2.2 Analyses et discussions

Transition contacts granulaires directs/interactions hyrodynamiques Les seuils
des bétons corrélés a I'affaissement pour les bétons feetnada longueur d’écoule-
ment dans la boite LCPC pour les bétons plus fluides sontsepiés a la Figure 2.8.
lls montrent I'existence de trois domaines rhéologiqudssqut fonction de la fraction
volumique granulaire :

— pourgg.s >70% les seuils d’écoulement sont éleveés, de I'ordre de geslgen-
taines de Pascals, et les interactions granulaires sobalplement dominées par
des contacts directs de types frictionnels (comme dans tom liéaditionnel) ; le
seuil d’écoulement est relié a I'affaissement du béton’gquhition [31],

— pour@g, s <60% les seuils sont faibles, de quelques dizaines de Pastalsriori
les interactions hydrodynamiques générées par la présesagains dans le fluide
dominent les contacts directs. Les contacts granulairagese lubrifiés du fait d’un
volume important de pate comme dans un béton autoplagaseyled’écoulement
est relié a I'écoulement du béton dans la boite LCPC d’'ajrésgsel, 2007 a),

— pour 60%:< @g.s <70%, les bétons sont dans un régime de transition ou effets
hydrodynamiques et contacts de types frictionnels se gramtda domination du
comportement; le seuil d’écoulement est relié pour desnséptus fermes a 'af-
faissement et pour des bétons plus fluides a I'écoulemesstlddoite LCPC.

La diminution de@g.s permettrait de restreindre les contacts granulaires, ¢tbnc
résistance a I'’écoulement, et ferait ainsi baisser le s&sbulement du béton. La pate de
ciment contribuerait a la lubrification des contacts igexnulaires. Celle-ci est d’autant
plus marguée que le volume de pate augmente par rapport aoxlgts.

Finalement, une variation de 10% de la fraction volumiquaglaire modifie la rhéo-
logie du béton de presque deux ordres de grandeurs le selbétdo. Elle fait passer le
béton d’'un régime dominé par les frictions entre graindéfment dissipatifs) a un régime
dominé par le comportement de la pate de ciment et les itit@nachydrodynamiques
engendrées par la présence des granulats. Cette traregijpamait fortement lorsqu’on
étudie des parameétres physiques tels que le seuil (Fig8je 2. apparait moins bien
lorsqu’on considére les mesures expérimentales issuest@linent des tests empiriques
(Figure 2.7). Dans la pratique, ceci revient a transfornmebéton de consistance tradi-
tionnelle en un béton fluide. Et pour des fractions volumsggeanulaires inférieures a
environ 65%, le béton respecte la condition de fluidité exig@ur un béton autoplacant,
car son étalement au cone est supérieur a 600 mm et son séuéum a 200Pa. Le béton
sera réellement autoplacant lorsqu’il répondra aux @stélonnés par I'AFGC, tels que la
capacité de passage du béton entre armatures représentgerppport H/H inférieur
ao,s.

Corollairement a ces explications, quelques approchesigungs issues de la littéra-
ture et des théories existantes sont discutées plus bas.
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FIGURE 2.8 : Seuil du béton en fonction de la fraction volumique gramelai

Théorie de la pate en exces Lorsque la fraction volumique granulaire décroiid, fré-
qguence de collision et de contacts intergranulaires peatte lorsque la distance entre
les particules décroit’(Okamura et Masahiro, 2003). Le concept de I'épaisseur de la
couche de pate de ciment autour des sables et des gravilbond’épaisseur varie en
fonction de la quantité de granulats est souvent utitééparagraphe 4.3 du Chapitre 1)
pour expliquer I'influence de la quantité de granulats sauntabilité. Cette couche agit
comme un lubrifiant lors du mouvement des grains et permecditre la fluidité du
mélange. Ce concept est cependant loin des considérafientuées dans la recherche
fondamentale, dans laquelle la fraction volumique grarellest le seul parametre uti-
lisé pour décrire le mécanisme du blocage granulaire ou shése coincé (“jamming”)
(Coussotet al,, 2005) et de la déformabilité du béton. Le concept de I'é&qgais de pate
en exces a prouve son efficacité pour expliquer plusieunsgrhénes observés (Ders
al. 2002), (Chanvillard et Basuyaux 1996). On peut tout de m§meex que I'épaisseur
maximale de pate (ou EMP) (de Larrard, 2000) est une automfd@xprimer la distance
moyenne h entre les inclusions granulaires et qu’elle g’éomme :

h=d ((0/ow) *°-1) (2.4)

Si la corrélation entre I'épaisseur maximale de pate etilegrgtés rhéologiques du
béton est possible, c’est parce qu'il existe un lien ensel®priétés rhéologiques et le
“jamming” (systéme coincé). Ce dernier est généralememélgoa la fraction volumique
granulaire. De plus, il existe une relation directe entr&dation volumique granulaire
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et la distance moyenne entre les inclusions granulairegth Analement, cette distance
moyenne est de I'ordre de deux fois I'épaisseur maximaleite p

Approche physique théorigue Quand des particules (sables et gravillons) sont mé-
langées dans un fluide (pate de ciment), le type d’intenastjmarticules/particules ou
fluide/particule peut varier suivant la concentration maade de “packing”. A de faibles
fractions volumiques, ces interactions peuvent étre hydramiques. Un quelconque
mouvement relatif des particules de sables et de gravidans une pate de ciment peut
impliquer I'écoulement de la pate. Si le béton s’écoule,affets analogues apparaissent
induisant des dissipations d’énergies additionnellesque la viscosité apparente de la
pate de ciment dont on a additionné des grains est plus étpuigeelle de la pate de
ciment seule. Ainsi, la viscosité apparente du béton autgreerec la fraction volumique
granulaire des inclusions.

A des fractions volumiques élevées, des contacts entrelgtaront lieu, mais il reste
difficile de définir quels types de contacts interviennerotament. Des contacts directs
collisionnels (durée bréve) et/ou frictionnels (duréesautenue) peuvent intervenir. Un
vrai contact direct peut difficilement se produire du fais dgeractions qui ont lieu entre
les particules, de leurs rugosités et des effets hydrodignses auxquelles elles sont sou-
mises. La prédominance des contacts dans le comportemgsitiph résulte nécessaire-
ment de I'existence d’un réseau continu de particules etactrCe phénomene associé
au processus de percolation, survient lorsque la fractibdesest supérieure a une valeur
critique (@). Les connaissances actuelles dans ce domaine, ne perhpetsede spécifier
dans quelles mesureg, dépend de I'écoulement et des caractéristiques de la ssispen
Pourtant, des résultats numeériques et expérimentauxuadigqyue pour des spheres mo-
nodisperses domg, = 0,64, le seuil de percolatiop, est situé a 0,5 (Onoda et Liniger,
1990). Le seuil de percolation devrait augmenter dans lelegsarticules polydisperses
tels que les sables et les gravillons puisque la distancenm&yentre particules évolue en
fonction de(@/¢v) 2 et augmente lorsqugy augmente. Il semble donc intéressant de
comparer la valeur réduitg/ gy a la valeur critique déduite du cas des sphéres monodis-
perses, oW/ v = 0,79. Nous appliquons donc ce concept aux résultats expéidonen
obtenus ici et nous en déduisons le seuil de percolation stersye granulaire étudié.

La fraction volumique granulaire maximale est trouvée dmiaexpérimentale en
vibrant assez longtemps le mélange granulaire sec danspuoavétte cylindrique de
dimensions 16 32 cm recouverte d’'une plague et en faisant le rapport dunelfinal
réel sur le volume initial apparent (de Larrard, 2000). Lmpacité maximale peut aussi
étre estimée par la relation semi-empirique de Hu et de tdh(idu et de Larrard, 1996)
qui prédit quantitativement la valeur ¢g, par :

ov =1-0, 45(dmin/dmax)o’19 (2.5)

avec Ghin et dnax les diametres respectifs des granulats les plus peties @lilis gros.

La concentration maximale de packing du squelette grareuéudié étant de 83%,
la fraction volumique solide de transition (seuil de peatioin) se situe dans ce cas au-
tour de@y x 0,79 = 65%. Cette valeur tracée a la Figure 2.8 correspond ici alurva
de transition ou le seuil du béton diminue de deux ordres dadgur. Ceci veut dire
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Formulations optimisées

|
69,1 [| 655 | 64,1 | 635 ] 622 | 616 | 60,6 | 589 | 57,6 | 56,5 | 54,6

IO
6/14 C 711 674 | 660 | 654 | 640 | 635 | 624 | 607 | 593 | 582 | 562
4/6 C 362 343 | 336 | 333 | 326 | 323 | 318 | 309 | 302 | 296 286
0/4C 468 444 | 434 | 430 | 422 | 418 | 411 | 400 | 390 | 383 | 370
0/2R 312 296 289 287 281 | 278 | 274 | 267 | 260 | 255 | 247

Ciment 420 469 | 488 | 495 | 513 | 521 | 535 | 557 | 576 | 591 617

Eau efficace|| 140,9|| 157,3| 163,6| 166,1| 172,1| 174,7| 179,5| 186,7| 193,2| 198,2| 206,9

Eau d’'ajout || 155,3| 171,1| 177,1| 179,5| 185,2| 187,7| 192,3| 199,2| 205,4| 210,1| 218,4

Optima 175|| 5,88 || 6,56 | 683 | 693 | 7,18 | 7,29 | 7,49 | 7,81 | 8,06 | 8,27 | 8,63

T BHP Millau

TABLE 2.4 : Formulations optimisées pour gagner en fluidité apecq..

gu’en dessous de cette valeur de transition, les contatts les inclusions peuvent étre
plus ou moins négligés. Comme il n’y a pas d’interactionsogdéles entre les grosses
inclusions granulaires, cela veut dire que dans ce régarglsence des granulats a pour
conséquence, sur le comportement rhéologique du mélaadeird intervenir des inter-
actions purement hydrodynamiques. Inversement, au-gelgscette valeur de transition,
des contacts directs et frictionnels entre particules gsent et dominent le compor-
tement rhéologique du béton. Leur nature hautement dissedfait croitre fortement le
seuil du béton.

Toutefois, la contribution seule de la quantité de grasutet peut pas transformer
un béton ordinaire en un béton autoplagant. Mais, le fait lguguantité de granulats
soit plus faible que la valeur de transition qui délimitedgime frictionnel et le régime
hydrodynamique, permet de garantir une contribution éatles granulats sur le seuil. De
plus, dans le régime hydrodynamique, le seuil du béton estgl moins proportionnel
au seuil de la pate de ciment. Par conséquent, pour formualéréton autoplacant, il
est non seulement nécessaire de s’assurer que la fractiamigoe granulaire est plus
faible que la valeur de transition, mais plus encore de eérifue le seuil de la pate de
ciment reste faible mais aussi suffisant pour assurer laligtates plus gros granulats
(Roussel, 2006). Une étude a ce sujet sera traitée dans pt@h& L'application de ce
concept a des valeurs expérimentales trouvées dans tatlitté (Miyake et Matsushita,
2007, Pedersen et Smeplass (2003)) est discutée par Yaretrahg¢2007) et montrent
que la fraction volumique de transition entre le régimetimitnel et hydrodynamique
reste significative pour toutes suspensions a squeletteilgiee donné. L'exploitation
des résultats expérimentaux recueillis montrent que fagipe par la fraction volumique
réduite@/@u est pertinente et valable & toutes les suspensions, queleesoient les
géomeétries ou les distributions granulaires des graneta@tsoute approche multi-échelle
choisie pour décrire le systeme. La fraction volumique itédest donc le parameétre qui
permet de distinguer les régimes d’écoulements et de prédgeuil de percolation ou la
fluidité du béton est atteinte en fonction de la compacitéimale.

4.2.3 Formulations optimisées

Les formulations de béton retenues suite a cette étude snonéds au Tableau 2.4.
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G/S 15 [142[137] 1,3 [ 12 [ 11 ] 1
Composants en kg/n?
6/14 C 629 | 615 | 607 | 593 | 572 | 549 | 524
4/6 C 320 | 313 | 309 | 302 | 291 | 280 | 267
0/4C 380 | 392 | 400 | 413 | 432 | 452 | 475
0/2R 253 | 262 | 267 | 275 | 288 | 302 | 317
Ciment 557 | 557 | 557 | 557 | 557 | 557 | 557
Eau efficace 186,7| 186,7| 186,7| 186,7| 186,7| 186,7| 186,7
Eau d’ajout 199,2| 199,2| 199,2| 199,2| 199,1| 199,1| 199,0
1,4% Optima 175 | 7,8 7,8 7,8 7,8 7,8 7,8 7,8
ou 1,7% Optima 175 9,5 9,5 9,5 9,5 9,5 9,5 9,5

TABLE 2.5 : Formulations des bétons étudiés en fonctiosd&.

4.2.4 En conclusion

Une diminution de 10% de la fraction volumique granulairi d@minuer de deux
ordres de grandeurs le seuil du béton et lui donne une fludéitééton autoplacant. Une
fraction volumique granulaire de transition délimite deégimes d’écoulement du béton :
I'un dominé par un régime frictionnel et I'autre dominé parrégime de lubrification.
Pour le squelette granulaire étudié, la valeur de tramsg@situe autour de 65%. Cette
étude révele I'importance de I'approche par fraction vatyume solide réduite.

4.3 Influence du rapport G/S
4.3.1 Variation de la formulation

Nous étudions a présent, I'effet d’'un autre parametre tanichu squelette granulaire
du béton qui est le rappo@ravillons/SablesnotéG/S. Nous avons vu précédemment
que pour une fraction volumique granulaire de 59%, la fléidit béton était optimisée et
que le béton se comportait comme un béton fluide. Pour miegedier 'effet duG/Ssur
la fluidité du béton, la variation des rappoBgSsera effectuée sur des bétong-a 59%.

Le rapportG/Svariera de 1,5 a4 1 et le rappdtC sera maintenu constant et égal a celui
du béton de référence de Millau, soit 0,335. Pour mettre @heége la stabilité de ces
bétons vis-a-vis d’'une modification de I'adjuvantationtdaeur en superplastifiant sera
de 1,4% par rapport a la masse de ciment pour une premiéesdséssai, puis de 1,7%
pour une deuxieme série d’essais. Les formulations desiémcette étude sont dans le
Tableau 2.5.

4.3.2 Fluidité des bétons

Résultats expérimentaux

Pour un dosage en superplastifiant égal au dosage de satumati Les seuils des
bétons, issus des corrélations effectuées avec les mebétalement au cone d’Abrams
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et les longueurs d’étalement a la boite en L, sont préseragsigure 2.9a en fonction de
la variation du rappor®G/S.

On peut noter que les seuils corrélés aux mesures expédlagaigmentent lorsque
le rapportG/Ss’écarte de 1,37 correspondant & I'optimum granulairer BesG/S su-
périeurs a 1,37, les seuils sont multipliés par 2 alors que ges rapports inférieurs, les
seuils augmentent mais restent du méme ordre de grandele seweil du béton de réfe-
rence ave&/S=1,37. Laugmentation du seuil d’écoulement n’excéde (¥4 tlans ce
cas.

Pour un dosage en superplastifiant supérieur au dosage de saation Pour mettre
en évidence la stabilité de ces bétons face a une augmendatidosage en superplasti-
fiant, les mémes essais expérimentaux sont effectués pedodages de 1,7% par rapport
a la masse de ciment en Optimal75. Ce dosage est supéridimadale saturatiof et
pouvait donc mener a des problémes de ressuage entrairsggrégation des granulats
les plus lourds. La Figure 2.9b représente le seuil des bé&téduits au cone d’Abrams
et de la boite LCPC pour des dosages de 1,4 et 1,7% de supégriasNous pouvons
remarquer que le seuil des bétons diminue plus rapidemesgueG/Stend vers 1. Ce
résultat est valable pour les mesures effectuées a la bGRE€Llcomme pour les mesures
effectuées au cbne d’Abrams, mais les seuils obtenus amnfgibles au cone d’Abrams.

O Seui dédutt de la boite LCPC (Pa) A Seuildéduit du cone d'Abrams (Pa) (1,7%SP1)

il dédui 'é o ¥ 120 7
120 7 [ Seuil dédutt de létalement au cone d’Abrams (Pa) 0 Seul déduit de la LCPC Box (Pa) (1.7%SP1)
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FIGURE 2.9 :a- Fluidité des bétons en fonction du rapp®ytS, b- Fluidité des bétons en
fonction du rapporG/Spour deux adjuvantations différentes.

Analyses et discussions

1. dosage limite de saturation : dosage pour lequel lescpéat de ciment sont assez bien dispersées
mais ne sédimentent pas.
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Comparaison entre mesure sur boite LCPC et au cone d’Abrams Lexplication
des seuils obtenus au céne d’Abrams plus faibles que ceexnabia la boite viendrait
de plusieurs hypothéses : d’une part, I'état de surface da ef/ou le support (surfaces
métalliques) sur lequel le béton s’étale seraient plus ligge la paroi en contre plaqué de
la boite LCPC (semi-rugueuse) impliquant ainsi du glissgrada surface, d’autre part,
la hauteur de soulevement au cone est plus grande que laihedateersement a la boite.
Le fait de soulever le cbne a une hauteur plus élevée quecteitgante lors du versement
du béton dans la boite ajoute une énergie potentielle quadeit en énergie cinétique
plus grande. Comme dit plus haut, (Nguyatral., 2006) ont vérifié que vider 6 litres de
béton a partir d’'un seau génere un écoulement assez lenh@gliger les effets d’inertie.
Cela montrerait que les mesures a la boite seraient plusgiabltermes de procédures de
mise en écoulement et donc de mesure proche du caracténséquie du seuil du béton.

Effet de taille sur les contacts granulaires La diminution du rapporG/Sou aug-
mentation de la proportion des fines des sables de taillesalgups centaines de microns,
et des sables de tailles millimétriques inférieures a 5 mmmua ponséquence :

— laugmentation de la viscosité et du seuil des phases sdapees : d'une part,
'augmentation de la proportion de ciment et de fines paragg@pla quantité d’eau
qui leur sert de lubrifiant augmente le seuil du béton, daptrt, 'augmentation
de la concentration en grains de sables augmente les coetatceé grains fins et
ainsi le seuil de I'ensemble du béton;;

— la diminution des blocages et/ou contacts entre gradlides contacts entre grains
de sables ont des retombées moins importantes que ceuXiayaatitre gravillons.
Chevoiret al. (2007) montrent en effet que le blocage granulaire au niveau
orifice dépend surtout de la taille des granulats qui a plnsidiences sur le blocage
gue la concentration granulaire. Les résultats montreat Que les contacts entre
particules de sables, aux rappoBgS inférieurs a 1,37, jouent un impact moins
important que les contacts entre gravillons, car les sesoiis plus faibles. Moins
il y a de frottements entre particules fines ou entre grainsatdée, plus le mortier
s’écoule facilement et donc a plus grande échelle le béiemdune s’écoule plus
facilement. Le rapprochement entre grains est donc aupend@nt de la quantité
de patrticules fines.

Une augmentation du rappds/ Simplique 'augmentation de la proportion des plus

gros granulats de tailles supérieures a 5 mm. Cela a pouégoeasce :

— la diminution de la viscosité et du seuil de la phase susp@edcar la présence
des granulats notamment des gravillons a pour effet de prame des agitateurs
supplémentaires lors du malaxage du béton, tendant a farithfipate de ciment
et ainsi a en diminuer son seuil. Toutou et Roussel (2006 ¢antié des phases
mortiers extraites de bétons malaxés et ont montré que lgls sie ses mortiers
issus des bétons par tamisage sont plus faibles que les desimortiers qui n’ont
pas subi le méme malaxage en présence des gravillons. @eiteution du seulil
de la phase suspendante pourrait d’ailleurs avoir un impégatif sur la stabilité
du béton méme si elle contribue a mieux le fluidifier ;

— l'augmentation des contacts entre gravillons pouvartugasr I'arrangement gra-
nulaire et induire I'apparition d’encombrements gramasiimportants qui aug-
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mentent le seuil du béton.

Finalement, I'optimum granulaire se situeGS=1,37 pour les distributions granu-
laires considérées dans cette étude. En effet, ce rapptétéabli par les formulateurs
du béton du viaduc de Millau suivant la méthode de Faury scoteept de la compacité
maximale, pour lequel la meilleure maniabilité était rechée a quantité de pate fixe
(Baron et Lesage, 1976).

Sensibilité vis-a-vis de I'adjuvantation des bétons Lorsque la part de sables et de
fines augmente par rapport a celle des gravillons, la flusilitBéton devient plus sensible
vis-a-vis de I'adjuvantation. Une augmentation du dosagsuperplastifiant diminue de
facon importante le seuil du béton. Les fines ont tendancet@ickes polymeéres du su-
perplastifiant et a adsorber une plus grande quantité d'aatapport aux gravillons, ce
qui explique leur effet stabilisant vis-a-vis d’un appoktal et de superplastifiant. Des
observations expérimentales indiquent que dans le casétiessdont le rappof®/Sest
supérieur a 1,37, 'augmentation de I'adjuvantation catraldes séparations de phases et
a la ségrégation des bétons.

Il faut tout de méme préciser I'importance du dosage a s@ardu polymeére sur
I'obtention d’une ouvrabilité maximale a compacité maxiendu réseau granulaire. Le
dosage a saturation est en effet celui pour lequel la paterdta un seuil suffisant pour
soutenir les granulats en suspension et éviter toute s@gvadors de I'écoulementf.
paragraphe 4 du Chapitre 4).

4.3.3 Capacité de passage des bétons a travers les armatures

Résultats expérimentaux Les mémes gachées de bétons sont testées a la boite en L
afin de vérifier leur capacité de passage a travers les amsatles essais constituent
une information supplémentaire sur la résistance a la gagod des bétons étudiés en
fonction du rapporG/Set vis-a-vis de 'augmentation de I'adjuvantation. La Fig@.10
trace les rapports des hauteurghth dans la boite en L en fonction du rappGitS pour
des dosages de 1,4 et 1,7% d’Optimal7s.

On peut noter d’une part dans le cas de 1,4% de superplastjfiata capacité de pas-
sage des bétons entre les armatures est globalement afadbosques/S est inférieur
a 1,37. Par contre, pour d€&S supérieurs, la capacité du béton a traverser les arma-
tures se trouve beaucoup plus réduite. D’autre part, larsedlaugmentation du dosage
en superplastifiant du béton&/ S=1, celui-ci présente une meilleure capacité a traverser
les armatures tandis qu@/S=1,2 ou 1,37, le béton a plus de difficultés a traverser les
armatures.

Analyses et discussions

Blocage et encombrement granulaire par effet de taille Pour des dosages en su-
perplastifiants de 1,4%, la diminution du rappGitS (inférieur & 1,37) liée a la dimi-
nution de la concentration en gros granulats permet deneéthiblocage granulaire au
niveau des armatures. C’est la taille des granulats et murentration qui sont les fac-
teurs principaux dans I'augmentation du blocage (Da Crd@4%, (Chevoitet al,, 2007).
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FIGURE 2.10 : Stabilité des bétons en fonction du rapport G/S pour deuxadations.

De plus, lors d'une augmentation de la part des gros grasldest vides laissés entre
les gravillons concassés induisent une discontinuité datsp granulaire. En effet, pour
G/S<1,37, cela est moins probable car les sables, plus fins, igsapt mieux les vides
et contribuent & une meilleure continuité du réseau sotiddamobilité du béton.

Sensibilité vis-a-vis de I'adjuvantation Une augmentation de I'adjuvantation du
béton (passage de 1,4% a 1,7% de la teneur en superplastifeaRigure 1.28) rend plus
difficile le passage des béton&dS=1,2 et 1,37 entre les armatures. Cela confirme I'ob-
servation expérimentale qui montre la tendance de cesdatségréger. Cette séparation
de phases des composés du béton, se traduit au niveau desrasmpear un écoulement
multi-phasique et en encombrements granulaires sus@tdepplus gros granulats. Par
contre, 8G/S=1, le béton a une meilleure capacité de passage entre lasuzes Dans
ce cas, il n'y a pas eu de ségrégation et le béton reste staldgedrune augmentation du
dosage en superplastifiant. Ceci peut s’expliquer par frergation de la proportion de
sables qui contient une forte quantité de fines, dont la ddman eau et superplastifiant
a leur surface est plus élevée par rapport aux gravillons.fldes permettent alors de
maintenir la stabilité du béton face a un accroissementedaillibre pour la maniabilité
ou de I'adjuvantation.

Par ailleurs, lorsque le béton est plus concentré en grosiis, la pate de ciment, ou
de facon général la phase suspendante, est plus cisaita@lmalaxage, et la proportion
de sables étant plus faible, elle ne peut compenser la bdésiseviscosité de la pate, ce
qui rend le béton moins résistant a la ségrégation. Il y a deuncla stabilité du béton,
une action non négligeable du seuil et de la viscosité appade la phase suspendante,
dépendante du malaxage induit par les grosses inclusiansigires.

En conclusion |l existe un optimum granulaire pour lequel la maniabilitdximale

est atteinte & compacité maximale, p&@S=1,37. Ce rapporG/S est celui obtenu a
partir de la méthode de Faury utilisé par les ingénieurs maabé pour la conception
des piles du viaduc. Lorsqu’'on s’écarte de cet optimum, éesls des bétons trouvés

Bétons fluides a hautes performances



80 Optimisation rhéologique du béton

expérimentalement sont plus élevés.

Plus le rapporG/S diminue par rapport a I'optimum granulaire, plus la capadi
passage du béton entre les armatures est améliorée. Latwappius faible en gravillons
diminue les blocages granulaires au niveau des armatuaesadiore la stabilité du béton
vis-a-vis de la ségrégation. Plus le rapp@itS augmente par rapport a I'optimum gra-
nulaire, plus les blocages granulaires sont fréequentsuceegtraduit en des seuils trés
élevés et en une moins bonne stabilité du béton;

Vis-a-vis de I'adjuvantation, lorsque le rapp&@tStend vers 1 le béton devient certes
légerement moins fluide a des teneurs de 1,4% de superplatstifiais il acquiert une
meilleure stabilité et fluidité a des dosages supérieutegjtee 1,7%. Pour des rapports
G/S>1,37 le béton devient non seulement moins fluide mais enconesstable vis-a-
vis de la ségrégation.

Finalement, malgré la |légere diminution de la fluidité de®ibg rencontrée pour des
rapportsG/Sproches de 1, il existe un effet stabilisant des plus pgtiescules vis-a-vis
des plus grosses, notamment lors d’une augmentation dgelesesuperplastifiant ou le
béton reste stable vis-a-vis de la ségrégation et acquienmeilleure capacité a traverser
les armatures.

5 Influence de I'adjuvantation, transition entre pate de
ciment et béton

5.1 Variation de la formulation

Pour mettre en évidence l'influence de la pate de ciment stortfeoortement rhéolo-
gique du béton, des essais d’étalement sont entrepris sailece phases granulaires afin
de trouver une corrélation possible entre leurs compomésbéologiques. Des résultats
expérimentaux seront corrélés les seuils des bétons aiesilgs pates de ciment. Une
étude en fonction du seuil réddiest donc établie. La fluidité des bétons est caractérisée
a l'aide du cone d’Abrams et de la boite LCPC. Les seuils dikmoent des pates de ci-
ment et des bétons sont ensuite corrélés. Des essais diétdlsur pates de ciment avec
variation du dosage en superplastifiant sont aussi effesilén le protocole expliqué au
paragraphe 2.1.3 du Chapitre 4).

Un des paramétres de formulation du béton susceptible déierdd rhéologie de la
pate de ciment et qui peut avoir des impacts rhéologiques/aaundu béton est la teneur
en superplastifiant.

Les formulations considérées pour les bétons évoluentisanfavarier la teneur en
superplastifiant, tout en maintenant constants les rapg et E /C qui valent respec-
tivement 1,37 et 0,335, valeurs du béton de référence. lresite en superplastifiants
seront prises entre 0,4% et 1,4% car pour des teneurs suasrie béton ségrége. Afin
de mieux appréhender l'influence de I'adjuvantation, ilnestessaire de travailler avec un
béton de consistance fluide. La fraction volumique graneit@ , s sera donc fixée a 56%
pour une premiere série d’essai, puis a 61% pour une dewséreed’essais. Se référer

2. Seuil réduit égal au rapport entre le seuil du béton ei della pate de ciment
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au Tableau 2.4 pour les formulations de ces bétons.

5.2 Reésultats expérimentaux

Les seuils des bétons, issus des corrélations effectuéedes/mesures d’étalement
au cébne d’Abrams et les longueurs d’étalement a la boite esoht représentés a la
Figure 2.11 pour une premiére série d’essais avec des bébonsa fraction volumique
granulaire est de 56%.
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O
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FIGURE 2.11 :Influence de I'adjuvantation po@=56% : a- Seuil du béton en fonction
du seuil de la pate de ciment, b- Seuil réduit en fonction diil de la pate de ciment.

Les résultats de la Figure 2.11 montrent d’'une part, quentandition du dosage en
superplastifiant au niveau du béton implique 'augmentatio seuil du béton corollai-
rement au seuil de la pate de ciment et d’autre part, que lxaiote seuil du béton est
linéaire au seuil de la pate de ciment. De plus, pour un dodad@e4%, les suspensions
de pate et de béton se démarquent de la droite tracée.

A la Figure 2.12 sont représentés les résultats pour uned&aasérie d’essais avec
des bétons dont la fraction volumique granulaire est de 61%.

On peut remarquer que la relation entre le seuil du bétorsetiiéde la pate de ciment
est aussi linéaire pour une fraction volumique de 61% (E@ui2a).

5.3 Analyses et discussions
5.3.1 Intérét de I'étude du seuil réduit

La Figure 2.11b représente le seuil réduit qui est le rapgrare le seuil du béton et
le seuil de la pate de ciment tracé en fonction du seuil detiagsgciment. Nous pouvons
remarquer que le seuil réduit dépend surtout de la fractiumvique granulaire. Dans le
cas deps. s = 56%, le seuil réduit est égal a 10. Pour une fraction voluesupérieure,
a = 61%, le seuil du béton est supérieur au caspd®6% et le seuil réduit vaut 12.
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FIGURE 2.12 :Influence de I'adjuvantation pogr= 61% : a- Seuil du béton en fonction
du seuil de la pate de ciment, b- Seuil réduit en fonction dui e la pate de ciment.

Le seuil réduit évolue ainsi linéairement avec la fractiolumique granulaire. Lorsqug
tend verSpmay le seuil réduit augmente.

En premiére approximation, il peut étre prévisible que l@lste I'ensemble d’'une
suspension de béton soit proportionnel au seuil de la phesggsdante (ici la pate de
ciment). Cette approche peut étre extrapolée a partir desores générales similaires a
celle de Krieger-Dougherty pour la viscosité apparentérejie les propriétés rhéolo-
giques de la phase fluide suspendante et la fraction volergganulaire des particules
aux propriétés rhéologigues de I'ensemble du mélange.rmaefgénérale de ces relations
serait du type :

T880n = 15%f (q/ ) (2.6)

o1 1" et T5% sont respectivement le seuil de contrainte du béton et datage ci-
ment. Pour rappetp et @y sont respectivement la fraction volumique solide et |atfosc
volumique solide maximale de packing.

Ce type d’approche phénoménologique a été historiquent&ili @our des interac-
tions purement hydrodynamiques entre la phase fluide etdagples, et est appliqué
pour des concentrations granulaires modérées. Par la @gt intéressant d’étudier le
rapport entre le seuil de contrainte du béton et celui de ta @& ciment, en d’autres
termes le seuil reduit du béton car cela permet de focalséagbn théorique sur I'effet
de la quantité d’'inclusions granulairésg/@y) indépendamment de la formulation de
la pate de ciment. Cependant, cette approche considére quagd de ciment représente
dans le béton la phase suspendante, or il n’y a aucune raigsrique de faire de telles
considérations. La phase suspendante peut tout aussitbéel'eéu ou le mortier. Dans
le Chapitre 4 au paragraphe 1.1 seront discutées les difé&rapproches multi-échelles,
rencontrées en littérature, entre les phases suspenaafgdsaton.

Nous avons vu que le seuil du béton et de la pate de cimentenadie facon linéaire
par rapport au dosage en superplastifiant, c’est-a-dirdegoéton voit sa rhéologie évo-
luer en fonction d’'une modification de la rhéologie de la piteiment.

Le seuil réduit vérifie bien I'expression [2.6] applicablel@s fractions volumiques
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granulaires modérées ou les interactions hydrodynamuprsent I'écoulement du bé-
ton. L'approche phénoménologique serait donc liée a [2.6gt semblable au modéle
de viscosité de Krieger-Doughertyf(paragraphe 2 du Chapitre 1).

5.3.2 Entre lubrification et contacts directs

Ce résultat est valable lorsque les contacts granulairesmepas trés importants. Si
des particules sphériques d’'une suspension sont tresqwoabit a de faibles distances h
intergranulaires [2.4], un effort normal répulsif dissguar d’énergie peut s’écrire comme
la force de squeezing s’exprimant par :

Fsqueezing™ nod3V/ h (2.7)

avecrno, la viscosité de la suspension et d, le diamétre des paticul
Lorsque la suspension est a I'armgly = 1o, avectg le seuil de la pate de ciment.
Dans les matériaux cimentaires, I'effort normal qui tendgprocher deux particules
est de I'ordre du poids d’une particule soit de I'ordrepdgel® (Roussel, 2007 b). Pour que
des contacts directs aient lieu, c’est-a-dire que I'effmtmal répulsif de squeezing ait
lieu, il faut que :
Tod®/h > pgd® (2.8)

Ainsi pour une masse volumiquedes particules de 2500 kgfnet une distance h
entre granulats dans un béton autoplagant qui est de I'alelre mm, le seuitg de la
pate de ciment doit étre inférieur a 25 Pa pour que les fristiet les contacts directs
soient limités. Ce qui est le cas des pates ayant des dosageperplastifiants supérieurs
a 0,4%. De plus, les fractions volumiques granulaires det®d % sont inférieurs a la
fraction volumique de transition trouvée dans I'étude tb@igjue précédente, ce quilaisse
entendre que les interactions hydrodynamiques sont priédotes.

Pour un dosage de 0,4%, le superplastifiant se situe a laluaitsa gamme d'uti-
lisation. Il n’est donc pas suffisant pour fluidifier la pateletéton. Les dissipations
visqueuses sont alors trés grandes au niveau de la pate eetcehse traduisent par des
dissipations encore plus élevées au niveau du béton. t’dgsigranulats engendrent en
effet des contacts frictionnels plus importants. De plug é@ventuelle adsorption d’'une
partie du superplastifiant par les granulats reste possiblae si elle est faible (Maruya
et al., 2006) piégeant ainsi I'’eau et le superplastifiant rendusi anoins disponibles a la
rhéologie.

5.4 En conclusion

Il existe une corrélation directe entre le seuil de la pateiaent et le seuil du béton,
uniguement dans le cas ou le béton reste un matériau homegéneles interactions
granulaires sont dominées par des interactions hydrodygps. Les résultats pour deux
fractions volumiques granulaires difféerentes, montrantdlidité de la loi phénoménolo-
gique reliant le seuil réduit (rapport entre le seuil du bétble seuil de la pate de ciment)
au rapport de la fraction volumique granulaire sur la cotregion de “packing”. Pour
des bétons relativement homogenes et stables, le seuit estiwne fonction croissante
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de la fraction volumique granulaire a concentration de Kpag' identique. Cette étude
valide I'existence des interactions hydrodynamiques aquilieu dans les bétons fluides
pour des fractions volumiques granulaires faibles telles 56 et 61%, inférieures a la
fraction volumique de transition.

Limportance de I'adjuvantation sur le régime d’écoulenén béton est aussi mise
en évidence. Si la teneur en superplastifiant est suffisamtelpen défloculer les parti-
cules de ciment et fluidifier le fluide porteur, les interagsitnydrodynamiques dominent
I’écoulement. Si la teneur en superplastifiant n’est pafssmite pour fluidifier le fluide
porteur, les interactions de frictions peuvent dominezrdidement du mélange.

6 Influence de la substitution des fillers minéraux au ci-
ment

Un calcul avec le logiciel “René-LCPC” donne une estimatierla compacité totale
du squelette granulaire des bétons, pour un empilementtsgreefraction volumique
granulaire de 62,2%c{. Tableau 2.4 pour la formulation de ce béton) et dont uneearti
du ciment a été remplacée par 19% d’un filler minéral donn&. dampacités propres
introduites dans le calcul sont estimées d’aprés une apemoleysique. Elles sont prises
égales a 0,65 pour des particules sphériques comme dans tke da cendre volante et
de la fumée de silice et de 0,4 pour des particules de formesassées comme dans le
cas du ciment, de la craie et des fillers calcaires et silatoaires. Aprés entrée de la
distribution granulaire et de la compacité propre "B" tejlee définie ici, la compacité
calculée par le logiciel se fait sur un échantillon de finerdoen milieu infini avec un
indice de compaction de 136 000 (2.6). Les courbes granutamués sont données en
Annexe [A]. Il est vrai qu'une approximation expérimentdkela compacité propre des
fillers serait plus exacte. Celle-ci peut étre effectuéecsutlis et consiste a ajouter de
I'eau & une masse de filler donnée jusqu’a ce que le mélange dad’état de boulettes
a I'état de pate homogeéne.

. . filler
. . . fumée de cendre filler - .
Fines ciment | craie . . silico-caclaire
silice volante calcaire
704
Compacite |, , | (4 0,65 0,65 0.4 0,4
propre "B
Compacité
calculée de | 0,6131| 0,5647 0,7693 0,8502 0,6582 0,496
I'empilement

TABLE 2.6 : Compacités propres calculées sous le logiciel “René-LCPC”

Le remplacement par 19% en masse représente le pourceraagioe de ciment en
exces par rapport au béton de référence du viaduc de Miltidgure 2.13 montre que
le remplacement par de la fumée de silice donne la meilleomgpacité, ensuite vient
la cendre volante puis la craie. Le logiciel “René-LCPC” menant en considération
que la distribution granulaire et la compacité propre (déjpate d’un facteur de forme)
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FIGURE 2.13 : Compacité des mélanges de bétons pour des remplacemernitaeht ¢
par 19% de fillers minéraux a distributions granulaires éasn

des constituants du mélange, nous pouvons dire que la fideslsefumée de silice et

de la craie sont a I'origine d’'une meilleure compacité. Dinsas de la cendre volante
dont la taille moyenne est proche de celle du ciment, 'annéfion de la compacité du

mélange provient de sa sphéricité. La fumée de silice esi apbérique. La craie, de
finesse supérieure a la cendre volante mais de forme coe¢asséompacité propre est
plus faible, et la compacité du mélange est moins élevée présance par rapport a celle
de la cendre volante.

Par contre, le remplacement du ciment par des fillers calcae modifie pas la com-
pacité du mélange et celui avec les fillers silico-calcdaesminue faiblement. Les fillers
calcaires et silico-calcaires ont, comme le ciment, demésrconcassées, leur compacité
propre est donc faible. De plus, la distribution de tailleeds fillers est proche de celle du
ciment. Tous ces facteurs expliquent pourquoi le remplacéru ciment par ces deux
fillers ne modifie pas beaucoup la compacité du mélange.

La distribution granulaire des fillers, proche de celle anent, leur permet de remplir
les vides inter-granulaires non comblés par le ciment (eas dumée de silice et de la
craie) ou de remplacer une partie du ciment ou de contribd@rcantinuité du réseau
granulaire entre le ciment et les sables (cas du filler aacdu filler silico-calcaire et de
la cendre volante).

6.1 En conclusion

Le remplacement du ciment en exces par rapport au béton@emét par des fillers
minéraux de forme et de taille quasi-identique a celle dueaindonne une rhéologie
identique a celle du béton de Millau pour ya.s donné. Les fillers calcaires, silico-
calcaires et cendres volantes donnent une compacité émqtivavec une demande en
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eau moindre. A compacité identique, la diminution du rappgiC possible grace a une

demande en eau moindre des fillers par rapport au cimentwsafde a une éventuelle

augmentation de la résistance mécanique. La fumée de s#lidétache des autres fillers
par une compacité et une demande en eau supérieures.

7 Conclusions

L'évolution de la rhéologie du béton en fonction des vaoiasi de différents para-
meétres de formulation conduit aux résultats suivants : Qjomt de vue rhéologique,
la formulation pouvant étre retenue serait celle prenardassidération l'influence des
différents parametres :

— une fraction volumique granulaire de 62,2% permettraitduérir une fluidité suf-

fisante du béton,

— un rapporiG/Sde 1 donnerait un béton lIégerement moins fluide mais plugestab
Pour compenser la perte de fluidité, il est possible d’eg@sane augmentation de
la teneur en superplastifiant, soit a 1,7% par rapport a |aede ciment,

— et pour limiter les fortes chaleurs d’hydratation, unessittion de filler au ciment,
€gale au pourcentage excédentaire de ciment (19%) parrtagap&HP de refe-
rence, serait effectuée.

Deux formulations peuvent étre retenues au Tableau 2.7.

Formulation
de Millau | retenuen’l | retenue n°2
Caractéristiques
0] 69% 62% 62%
G/S 1,37 1,37 1
substitution sans 19% de filler-ciment| 19% de filler-ciment
Composants
6/14C 711 640 539
4/6C 362 326 274
0/4C 468 422 458
0/2R 312 281 305
Ciment 420 420 420
Eau efficace 140,9 172,1 172,1
Optima 175 5,88 7,18 7,18
Filler 0 93 93

TABLE 2.7 : Formulations retenues de I'étude rhéologique effectuébéion.
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Chapitre 3

Impact de la formulation sur les
propriéteés meécaniques et les
déformations différees

Aprés avoir abordé I'impact rhéologique des différentsgar
metres de formulation touchant au squelette granulaire éu b
ton et optimisé la fluidité du béton, des essais mécaniqugs so
réalisés pour vérifier le maintien des performances tant en
compression - flexion qu’au niveau du retrait libre et em@éch
sur essai a I'anneau en conditions de séchage.
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1 Introduction

Le chapitre précédent a montré qu’il est possible d’affegtandement les propriétés
rhéologiques d’'un béton en variant la fraction volumiquengtaire et le rappofs/S. Ces
résultats ne sont pas suffisants si I'on ne connait pasdémde de telles variations sur
les résistances mécaniques et les déformations a long tiEmbkétons. C’est pourquoi
des essais mécaniques (compression simple et flexion timitspet des essais de retraits
(libres et empéchés) ont-ils été réalisés.

2 Impactde la formulation sur les propriétés mécaniques

2.1 Influence de la fraction volumique granulaire
2.1.1 Résultats expérimentaux

Impact sur les résistances en compressionLes résultats de résistance a la compres-
sion sur des éprouvettes cylindriquesx122 cm obtenus a 28 jours sont présentés a la
Figure 3.1 en fonction de la fraction volumique granulafPar rapport a la résistance
en compression du béton de référence, apec69%, mesurée au laboratoire et égale
a 88 MPa, la Figure 3.1 indique une tres faible diminution esistances en fonction
de la décroissance de la fraction volumique granulairecdrétype lié aux mesures est
d’environ 4 MPa.

120% 7

100%

80% 1

60% 1

40%

Résistance mécanique relative

O résistance mécanique relative mesurée
20% A — modéle de prédiction de De Larrard

0% 1 1 1 1 1 1
50% 55% 60% 65% 70% 75% 80%

Fraction volumique granulaire

FIGURE 3.1 :Résistance mécanique relative (rapport entre la résistaécanique et la
résistance mécanique du béton de référence) en fonctianfdection volumique granu-
laire.
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Finalement, a une diminution de 7% de la fraction volumiquanglaire, qui comme
il a été vu, génére une diminution considérable du seuil darhésoit de deux ordres
de grandeur, correspond seulement une décroissance deell@@tésistance mécanique
(Yammineet al.,, 2007).

Influence sur la résistance en traction Les essais de flexion trois points réalisés sur les
éprouvettes prismatiques de béton a 28jours montrent aglad-B.2 un affaiblissement
de la résistance de traction en fonction de la diminutioradedction volumique granu-
laire. Cette résistance déduite de I'essai de flexion troistp présente la méme tendance
observée, une réduction de 10% lorsque la fraction voluenggaennulaire diminue de 7%.

-
o
1

©

o 9 O

=

c 8

S 71

©

g1 O ©

S 57

- 4 4

§ 3 - O Résistance a la traction par essais

S 5] de flexion 3 points en fonction de ¢

2 — Courbe de tendance

(2] 1 4

i
0 T T 1
55% 60% 65% 70%

Fraction volumique granulaire

FIGURE 3.2 :Résistance a la traction en fonction de la fraction volurigranulaire.

2.1.2 Analyses et discussions

Plusieurs modéles empiriques (Féret, Abrams) et théai{ge Larrard) relient les
résistances mécaniques du béton a la qualité et aux perfoemanécaniques de la pate
de ciment. La résistance en compression est en effet fontdiée aux quantités des com-
posants de la pate de ciment et a leur évolution microstraletainsi qu’a I'agencement
du réseau granulaire. De Larrard (2000) montre en effet f&ah$ que les résistances
mécaniques en compression dépendent d’'un paramétre htanadisnter-granulaire, qui
est fonction dep/@max tel que défini dans les expressions équivalentes [3.2] 4} (&f.
paragraphe 4.3 du Chapitre 1). En d’autres termes, lesagses sont reliées a I'optimum
du squelette granulaire en compacite :

C 2
Rm:KgRCZS (m) h (3.1)

avecKy une constante fonction de la forme du granulat et des prégre€interface pate-
granulat,R.g la résistance a 28 jours du ciment&tE et Air, les volumes respectifs
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du ciment, de I'eau et de l'air. La constante 0,13 dépend deriae des granulats. La
distance inter-granulaites’écrit comme :

3/ Pmax
h= dmax - .
<1 / o 1) (3.2)

Lorsque la fraction volumique granulaigediminue, la distance entre les granulats aug-
mente et les résistances mécaniques diminuent propoefienment &h~ 13,

De plus, méme si 'optimum granulaire est ici inconnu, nooisyons considérer qu'il
a été atteint par les ingénieurs qui ont formulé le béton ddwug et qu’il se situe autour
de 69% soit la valeur de référence. La résistance mécangue déton de référence est
alors maximale puisque la disposition de son squeletteutaiaia est arrangée de facon a
ce gque la compacité maximale est atteinte.

D’un point de vue physico-chimique, tous les bétons ont ibidaapporte /C = 0,33
et le ciment utilisé est un CEM | 52,5 qui développe des rasiss trés élevées des le
jeune age. Ajouté a cela, une pate fortement adjuvantégestees conditions rendent la
matrice cimentaire fortement résistante. Méme s’il ediailé d’'imaginer que la résis-
tance mécanique de la pate soit de I'ordre de celle des gianiiecart entre les deux est
probablement beaucoup plus faible que dans le cas d’un bé&doraire car les résistances
mécaniques du ciment est de I'ordre de 52,5 MPa a 28 jourss Bmnadre, une variation
des proportions respectives des composants pourraitinguan impact trés réduit sur
les performances mécaniques.

Pour ces bétons, le volume d’air varie, d’'une part, en fomctie la quantité de gra-
nulats introduits dans le béton, car leur présence indulia g@rosité a I'interface pate-
granulat, d’autre part, en fonction de la quantité de péateiohent plus poreuse. Cette
porosité induite par I'ajout des granulats augmente dorsgjlee la proportion granulaire
augmente tandis que la porosité induite par la pate de ciaugataussi tendance a croitre
avec la proportion de pate de ciment. Mais cela n'aura quepeé d’influence sur les
résistances meécaniques des bétons étudiés comparé ax@arsimetres de formulation
concerneés.

2.2 Influence du rapportG/S
2.2.1 Résultats expérimentaux

Impact sur les résistances en compressionDes essais de compression simple sont
aussi effectués sur des éprouvettes cylindriques 22 cn? pour des bétons dont il a
été effectué une variation du rapp@¢tS et pour une fraction volumique granulaire fixée
a 62,2%. Ces bétons sont les mémes que ceux formulés danap&r€l? pour I'étude
rhéologique. La diminution du rappd®/S se traduit a la Figure 3.3 par une diminution
de 17% des résistances mécaniques lors d’'une variatiGyfee 1,5a 1.

2.2.2 Analyses et discussions

D’apres le modele de Larrard [3.1 et 3.2] la résistance muaanest fonction de
dmast3, d’une constant&y fonction de la forme du granulat et des propriétés d'inta$a
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FIGURE 3.3 : Résistance en compression en fonction du rapppg

pate-granulat.

En effet, la proportion de gravillons de diametdsx baisse par rapport a la pro-
portion de sables. De plus, les propriétés de surface désssa2 roulés conjuguées a
celles des sables 0/4 concasseés en proportion majoritameodifier la constanty qui
dépend de la morphologie de I'ensemble des granulats. laesizits de forme concassée
sont connus pour développer une cohésion avec la pate datatene zone d’interface
avec la pate plus résistante que les granulats lisses rauasceci tend a réduire les
résistances des bétons lorsque le rap@g@tend vers 1.

2.3 Influence de la substitution des fillers minéraux au cimen

Pour améliorer de fagon considérable les propriétés rgéples du béton étudié, il
est généralement préconisé d’utiliser une quantité noligezdple de fines, ce qui suppose
d’ajouter une quantité considérable de ciment. Or, ce deinduit lors de son proces-
sus d’hydratation des déformations endogénes importgmesant mener a des fissura-
tions précoces aux jeunes ages du béton et diminuant paér@erta durabilité du maté-
riau. Une solution alternative et couramment utilisée darisrmulation des BAP, est de
remplacer une partie du ciment par des fillers minéraux maastifs (calcaires, silico-
calcaires, cendres volantes) mais qui gardent des casticpées chimiques intéressantes
au niveau du développement des résistances mécaniqued atalong terme.

2.3.1 Résultats expérimentaux

Des essais de flexion trois points sont réalisés sur des\égites 7x 7 x 28 cn? de
bétons dont une partie du ciment a été remplacée par des Gléraires, silico-calcaires
et des cendres volantes. Pour mettre en évidence l'impéotapique, les bétons sont
formulés avec une fraction volumique granulaire de 62,28ewr pour laguelle les pro-
priétés rhéologiques correspondent a celles d’un bétaeflui
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Les résultats présentés a la Figure 3.4 montrent que ces fili@éraux ne modifient
pas grandement les résistances en traction des bétons.

En Annexe “Essais mécaniques” (B), les relations liant stance a la flexion, a
la traction et a la compression sont données. Si une tellélation est possible entre
les résistances des bétons face a ces diverses sollicgatino peut supposer que les ré-
sistances en compression des bétons de substitutions-tillaent sont comparables aux
résistances des bétons sans substitutions et qu'ellestekdns la plage de celles des
BHP.

—_
o
i

—~ 9
£ o o %
= A
e 7] 0 %
2 5 < béton sans substitution
§ O substitution de 19% de cendres volantes
T 5 A substitution de 19% de filler silico-calcaire
g 4 X substitution de 19% de filler calcaire
(8]
& 31
o
g

1 A

0 T T T T |

0.7 0.71 0.72 0.73 0.74 0.75

&/Omax

FIGURE 3.4 : Résistance en traction en fonction @&pnmax des bétons de substitutions
fillers-ciment.

2.3.2 Analyses et discussions

Roéle de la diminution de la quantité d’eau Les bétons dont on a remplacé une partie
du ciment par des fillers minéraux ont nécessité une quati@gdl moindre car le besoin
en eau de ces fillers est inférieur a celle du ciment. De cepfaitr les bétons de substi-
tutions fillers-ciment, I'eau introduite était égale a leefficace du béton de référence.
La demande en eau des pates avec remplacement du cimensgdiede minéraux est
inférieure a celle des pates contenant uniqguement du cimeumtiefois, les surfaces spéci-
figues des particules sont quasi-identiques, mais ce samnsthatures physico-chimiques
qui sont différentes. Corollairement, la viscosité et lgils#e la pate avec substitution sont
aussi relativement plus faibles que ceux de la pate de ciseaé. Dans une gachée de
béton, le volume de pate est plus important et I'introducties granulats dans la suspen-
sion peut générer des problemes de ségrégation si la qudiedu n’est pas diminuée. Il a
donc été nécessaire de diminuer la quantité d’eau danstafation des bétons avec sub-
stitutions de fillers au ciment. Ainsi, si une éventuellédpees résistances mécaniques est
obtenue du fait du remplacement du ciment par des produitssméactifs, cette baisse
des résistances serait compensée par la diminution duntappG. Une diminution de
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la quantité de superplastifiant peut aussi étre envisabtitlajouter que la compacité
du squelette granulaire de ces bétons est trés grande gratksation de quatre classes
granulaires et au ciment CEM | 52,5 qui développe de treselsadsistances a 28 jours.
Tous ces facteurs compensent une éventuelle perte demnésis, surtout aux courtes
échéances comme il peut étre prévisible dans le cas de laecenldnte connue pour sa
trés faible réactivité aux premiers jours.

Réle chimique des fillers minéraux On s’attendait a ce que la substitution au ciment
des fillers calcaires, silico-calcaires et de la cendrentel@iminue la résistance méca-
nigue du béton car I'hydratation de ces fillers est plus &iGkependant, la diminution de
la quantité d’eau des lors de I'ajout des fillers permet depmmer une éventuelle perte
des résistances qui serait due a la chimie de ces minéraasi,Aeairdle de remplissage du
filler se traduit par une diminution de la porosité favorabla compacité et donc au gain
des résistances. Par ailleurs, la nature minéralogiqgeé die cristallinité, impuretésic.

du filler calcaire et silico-calcaire peuvent affecter lexta’hydratation du @S et donc
les résistances mécaniques du béton (Neged., 1986), (Nehdi, 2000).

Dans le cas des fillers calcaires et silico-calcaires, lagmée de CaCépeut en effet
conduire a la formation de monocarboaluminates qui sontddut de la réaction avec
le C3A si la teneur en @A est suffisantedf. paragraphe 4.5 du Chapitre 1 et Figure
1.24), pouvant affecter la période dormante lors de I'htatian des phases pures du
clinker (Cussincet al,, 1985). D’apres Bonavettt al. (2003), & faible rappoiE /C, le
degré d’hydratation des pates de ciment augmente lorsqgealatité de filler calcaire
additionné augmente. Pour des rappBit€ plus élevés, un plus grand volume d’hydrates
est formé et I'espace poreux décroit lorsque la proportiassigue de filler calcaire croit,
induisant de faibles diminutions de la résistance mécanitps bétons a 28 jours du fait
de I'amélioration de I'hydratation des particules de ainkans le systéme. Helal (2002)
confirme aussi 'augmentation des propriétés mécaniqugsésence de filler calcaire
dans le béton.

Dans le cas de la cendre volante, Mehta (1985) a étudié saemti sur les pro-
priétés mécaniques des mortiers. L'étude a porté sur 1Iregendlantes différentes, des
rapportsE /C constants et des proportions de cendres constantes. Waunteive que
'augmentation de la teneur en calcium et de la distributiertaille des cendres volantes
sont les principaux facteurs qui gouvernent le développtohes résistances mécaniques
pour des cures normales effectuées sur mortiers. Dan Ravikahta (1988) montrent
I'influence d’'un remplacement de 35 a 50% du ciment par denareevolante (ASTM
Class C et F) sur les résistances des bétons : la pouzztéaaecla cendre volante n’est
activée qu’apres 35 jours. Mis a part I'effet bénéfique piosiur la rhéologie des bétons
avec une demande en eau inférieure, un taux de laitanceugréggle au béton de réfé-
rence, les résistances mécaniques du béton contenantatalia sont atteintes apres 35 a
170 jours pour le béton avec substitution. Pour des fortsdeuwremplacement du ciment
par des cendres volantes, I'effet reste fortement bénéfigiua point de vue esthétique,
I'ajout de cendre volante conduit souvent sur les voilesqjgaverticales) a la formation
de teintes de couleurs inhomogénes sur les surfaces du thétfait de la présence de
carbone. D’apres Hossain et Lachemi (2007), le raffinemenadtructure poreuse par
la réaction pouzzolanique a long terme d’'une cendre volaitanique améliore la per-
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formance du béton, dans la gamme des hautes performaneesjmvemplacement du
ciment par 20% en masse de cendre.

Roéle de la fumée de silice sur l'interface pate-granulat Dans le cas de la fumée de
silice, (Ollivier et al., 1988), (Malier, 1980) et (Stoitchkost al., 1996) montrent que
sa grande activité pouzzolanique améliore fortement Isistences mécaniques méme
pour de tres faibles teneurs. Le raffinement des pores &ssiéa réaction pouzzolanique
joue un réle important dans I'amélioration de la résistagtage la durabilité des ciments
Portland. Cependant, elle peut induire un important re¢r@ipéché du fait de la finesse
de la structure poreuse qu’elle induit (Igarashi et Kawamn002), (Loukiliet al., 1999).

Supérieure a 15%, la fumée de silice n"améliore plus de faggmificative la résis-
tance mécanique des bétons (Kurdowski et Nocun-Wczel&319Ollivier et al.,, 1988).
De plus, les faibles rapporis/C des BHP ne suffisent pas a hydrater complétement toutes
les particules. C’est en effet le cas des bétons qui fonjdiate cette étude et qui ont des
rapportsE /C de 0,33. De plus, une hydratation non compléte supposedeamcé de par-
ticules de ciment anhydres. S'’il y a fissuration du bétonp&eticules de ciment anhydres
peuvent a nouveau s’hydrater au contact de I'eau. Il y a eicttrisation (Grangest al.,,
2007).

L’'ajout de fumée de silice améliore non seulement I'impeahiité de la pate de ci-
ment, mais aussi l'interface pate-granulats. Méme ave@ux de substitution de 16%
du ciment, des cristaux de portlandite sont encore form@starface entre les armatures
d’acier et le béton, quelques uns orientés de facon préféllen(Monteiroet al, 1989).
Avec 5% de remplacement du ciment, la quantité de portlaratientée préférentielle-
ment est tout de méme réduite et une forte et dense produthipdrates s’effectue dans
la zone de transition, ce qui explique la croissance desteggies mécaniques dans la
zone de transition entre armatures d’acier et béton lordgua fumée de silice conden-
sée est ajoutée au béton. Des observations au MEB montremtipture transgranulaire
en présence de fumée de silice comparée a une rupture artatgire dans les bétons
sans fumeée de silice (Malier, 1991).

Roéle des fines des granulats sur I'interface pate-granulat Les fines des granulats de
composeés minéralogiques calciques jouent un role impogaant a la résistance me-
canique de linterface pate-granulats. Dans la zone dasitran entre pate de ciment et
roches calcaires, des analyses X en dispersion d’énertj@seérvation au microscope
électronique a balayage ont affirmé la réaction qui a lieveertiches calcaires et pate
de ciment (Monteiro et Mehta, 1986), réaction généraleratiribuée a la formation de
carboaluminates de calcium qui coexistent avec l'ettten@girliguie et al,, 1985). Le
remplacement d'une grande quantité de cristaux de poiteaondentés préférentielle-
ment par des petits cristaux apparait étre responsablenfloreement mécanique de la
zone de transition (Ollivier, 1975), (Regoustlal,, 1982), (Masso, 1980)¢f{. paragraphe
4.5 du Chapitre 1 et Figure 1.24).
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2.4 Enrésumé

Lors de la diminution de la fraction volumique granulailey a certes une perte de
résistance des bétons rendus autoplagants mais cellestipas significative.

Cependant, d’'un point de vue mécanique et physico-chimigwelume de pate élevée
entraine une hydratation élevée du ciment si celui-ci éstréactif (CEM | dans notre
cas), une grande quantité d’hydrates et des déformatigmsrtantes de la pate de ciment
du fait de forts retraits endogénes.

Toutefois, il a été vérifié qu'il est possible de remplacee yartie du ciment sans
perdre en résistances mécaniques du béton.

3 Impact de la formulation sur le retrait de séchage

3.1 Introduction

Le développement et I'utilisation de plus en plus fréqueetebétons a hautes perfor-
mances et des bétons autoplacants posent de nouveauxnpesbin particulier I'appa-
rition de nombreuses fissures pouvant mener a 'endommagenécanique et/ou chi-
mique du béton. D’une part, la diminution des rapp&t€ dans les BHP et la finesse
du réseau poreux sont a I'origine de fortes dépressionfiaags qui engendrent un fort
retrait endogéne et de séchage dans une structure (LalL®@D). D’autre part, 'aug-
mentation du volume de péate de ciment dans les bétons agampéan’est pas seulement
a l'origine des baisses des caractéristigues mécaniquas,emcore a d'importantes dé-
formations et fissurations du matériau dues a la forte chalydratation du ciment et
a une plus grande déformabilité de la pate de ciment. Dessedsaalorimétrie semi-
adiabatique a la bouteille de Langavant sont entrepris gétarminer I'élévation de la
température dans le temps pour les bétons ene®9%, 62% et 57%. Le suivi de I'hy-
dratation est synthétisé en Annexe “Calorimétrie” et indid¢jinfluence de la quantité de
pate sur le dégagement de chaleur. Le béton formulé @veb7% atteint une tempéra-
ture maximale au pic égale a 42°C, alors qu’elle n’est quedd€ Bour le béton de Millau
@=69%. Cela s’explique bien par la quantité de pate de cimeistglevée qui engendre
de plus fortes chaleurs d’hydratation.

Des essais de retraits en condition de séchage sont dors@seslir ces formulations
de bétons afin de mieux appréhender le comportement du bébag &erme suite a une
diminution de la fraction volumique granulaire et a un reageiment du ciment par des
fillers minéraux, solution alternative couramment empéogésuggérée par le cahier des
charges de I'étude. Les conditions de séchage ont été ebqsiur se rapprocher des
conditions pénalisantes rencontrées sur chantier. Lasseds perte de masse permettent
de discerner I'importance et les origines des flux hydriques essais de retraits libres
sur éprouvettes linéiques et les essais de retraits emp@ch@neau en condition de
séchage ont pour objet la mise en évidence des déformatigesédrées par les bétons et
leur comportement a long terme vis-a-vis de la fissuration.
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3.2 Techniques de mesures des déformations en conditionssxhage
3.2.1 Lintérét des conditions de séchage séveéres

L'intérét de placer les éprouvettes dans des conditiomémeds de séchage avec une
humidité relative & 60% est de mettre le béton sous certaimreditions de chantier fa-
vorables a la fissuration. Ces conditions peuvent représiévaporation de I'eau aprés
décoffrage qui crée un gradient d’humidité relative éleva surface du matériau. Si le
béton développe une chaleur d’hydratation élevée, un gmadie température se forme
entre le coeur du béton et et sa surface. Ces conditions Hagetavorisent I'apparition
de fissures. Par ailleurs, une augmentation de la tempérptwvant atteindre jusqu’a
60°C au coeur peut induire la formation d’ettringite diférexpansive (Divet et Pimienta,
2006).

Le comportement du béton en condition de séchage ajouteutree@mposante qui
va dépendre fortement de la finesse de la microstructures Daastructure de béton, sur
chantier et au coeur des coffrages, le retrait est uniqueemelngene alors qu’en surface,
le béton subit une fissuration de peau due au retrait de seécagdernier peut porter
préjudice méme aux réparations.

3.2.2 Fabrication et conservation des échantillons

Les variations des paramétres de formulation des bétoridesomémes que celles
des bétons gachés lors de I'étude rhéologique du Chapitrm@@nique du Chapitre 3.

Des éprouvettes prismatiques 7 x 28 cn? sont coulées dans des moules métalliques
qui permettent de fixer des plots en inox a leurs deux extésm@es éprouvettes servent
a suivre le retrait libre et la perte de masse dans le tempanbeau en béton autour d’'un
anneau central en laiton est aussi coulé pour les mesuresrdié empéché (Figure 3.5).

Apres gachage et mise en place du béton dans les moules, tesléprouvettes sont
recouvertes d’un film plastique, les protégeant de la desson de peau. Ensuite, le dé-
coffrage est effectué a 24 heures, marquant le départ dagéctes lors de 'introduction
des matériaux dans une enceinte climatique qui controlmpbse des conditions pré-
cises en températuré & 214+ 2°) et en humidité relativeHR = 604+-5%). Les premiéres
mesures constituent I'état de référence et sont effecau@dsheures, avant mise en place
des éprouvettes dans I'enceinte.

3.2.3 Mesure du retrait libre en condition de séchage

La mesure du retrait libre en condition de séchage est égadid’aide d’un compara-
teur sur des éprouvettes prismatiques7zx 28 cnt, équipées de plots métalliques a leurs
deux extrémités. Les dimensions des éprouvettes sonti@gsésentatives du béton dont
la taille maximale des granulats est de 14mm. La mesure detnetrtical quantifie faci-
lement les conséquences macroscopiques des phénomeredrdeton Le Chatelier et
d’auto-dessiccation. La méthode de mesure linéique aeticérivée de la norme NF P
15-433, a été utilisée par de nombreux chercheurs (Khetidi., 2001), (Le Roy, 1996),
(Baroghel-Bouny, 1994) et recommandée par Tazawa (1998)niesures commencent
usuellement a partir du décoffrage a 24 heutgsqest-a-dire bien apres le début des

Bétons fluides a hautes performances



98 Impact de la formulation sur les propriétés mécaniques des déformations différées

Anneau en béton
Anneau en laiton

4 jauges de déformation

(a) (b)

FIGURE 3.5 :a- Comparateur pour les mesures de retrait libre, b- Annassifen laiton
pour les mesures de retrait géné.

phénomenes de contraction/gonflement. La longueur desréférest considérée comme
la longueur au moment du démoulage. Les mesures de retreiues de prise et de dur-
cissement sont difficiles a mener lors du changement de filjagie - solide car le béton
n'atteint pas ses résistances mécaniques minimales a uledgaturation avant 24h pour
pouvoir étre décoffré sans altération. Enfin, les mesuraplss du retrait ne permettent
pas de conclure quant au comportement complet du béton ramtdes phénomeénes
non linéaires rencontrés lors de la fissuration aux jeunes s que le fluage et autres
couplages chimio-hydro-mécaniques.

La sensibilité du comparateur exige une propreté nette dugpl inox, ancré dans
I'éprouvette. Le contact entre la bille du comparateur gilée de I'éprouvette doit étre
parfait pour éviter un quelconque décalage des mesures.

3.2.4 Mesure de la perte de masse en condition de séchage

La perte en masse des mémes éprouvettes prismatiques eséegar pesées sur une
balance de précision de 0,1 g. Cette méthode de mesure déwoletion hygrométrique
des éprouvettes conservees dans les conditions imposdEnpainte a partir de la perte
d’eau dans le temps. Les éprouvettes sont, dés la premicygrenelébarrassées des pe-
tites aspérités de béton susceptibles de s’effriter etutsé brusquement les mesures de
masse.

3.2.5 Mesure du retrait empéché sur un anneau axisymetriquen condition de sé-
chage

L'essai a I'anneau caractérise le retrait empéché des $é&oraboratoire tout en
suivant les propriétés viscoélastiques et I'évolution deetrait pendant la maturation
jusqu’a la fissuration. Les dimensions du dispositif expéntal en forme de cylindre
creux sont les suivantes : diameétre extérieur de 450 mmebade 70 mm et épaisseur
de 20 mm. Le module élastique de I'anneau en laiton (E = 103 &Pa0,33, valeur
fabricant) a été choisi de facon a rester supérieur au mativiteing du béton et que
'anneau reste dans son domaine élastique. L'épaissedamtechu a été définie selon
la rigidité du béton et a été congue afin d’avoir une sensgbélcceptable de la mesure
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extensomeétrique de 1Q@iéf. La rigidité de 'anneau en laiton a aussi été optimigée a
d’obtenir un retrait fortement empéché conduisant a laff@&en du béton. Pour 'anneau
en béton coulé autour, I'épaisseur de 'anneau est fixéeratiém de la taille maximale
des granulats qui est de I'ordre de 14 mm. L'épaisseur daé¢an en béton est égale a
celle de I'éprouvette prismatiquex77 x 28 cn¥, qui donne une épaisseur représentative
du comportement du béton, prise pour un rapport de la longeeractéristique sur la
taille maximale de granulats de 2. L'anneau en béton n’esligiment autre qu’une éprou-
vette prismatique % 7 x 28 cn? enroulée sur elle-méme. Trois jauges de déformations
sont collées sur I'anneau en laiton et mesurent I'évoluties déformations exercées par
le béton coulé autour.

Le systeme a I'anneau est le plus ancien et le plus simpleuddés essais de retrait
empéché utilisé en premier par (Carlson et Readings, 1988p89, puis par d’autres
dont (Paillere, 1989) et (Hossain et Weiss, 2004). C’estygitesne passif qui se déforme
peu et ou le béton entraine I'anneau semi-rigide. Le retrait alors pas totalement
empéché, mais le systéme permet néanmoins de mesurer legirt®s générées par
le béton. Il existe, en effet, un compromis a trouver entreeteait géné a 100% et la
mesure des contraintes. Le systeme a I'anneau a été utilis®& de Cachan pour les
mortiers (Haouas, 2002) et le béton (Modjabi, 2003). Uneasyisteme actif (par poussée
hydraulique) permettant a la fois un retrait géné a 100% midsure des contraintes a été
développé par Adnan Haouas (Haouas, 2007).

Le systeme a I'anneau permet de reproduire des phénomeénearpaurvenir sur
chantier. Il représenterait le comportement du béton wissaes contraintes de traction
exercées par des armatures d’acier sur le béton. La rigiditges armatures empéchent
le béton de se déformer du fait de son retrait endogéne etctiage et provoquent ainsi
des fissurations a l'interface béton/armatures. D’autreblpmatiques concernent aussi
I'application de mortiers de réparation sur une surface plumoins rugueuse d’un mur
en béton durci. Les différences de comportement, d’hygtoent de rigidité a I'interface
béton durci sec/mortier fraichement appliqué peut aussigguer des délaminages et la
fissuration du mortier.

3.3 Influence de la fraction volumique granulaire
3.3.1 Retrait libre et perte de masse en condition de séchage

Résultats expérimentaux Les bétons concernés ici gardent des rappbyts et G/S
constants. Le parametgg;, s est le seul parametre variable. La Figure 3.6a montre les
évolutions du retrait libre et de la perte de masse dans lpdei®ces bétons. Les résultats
montrent d’une part que la diminution de la volumique grairel ou augmentation du
volume de pate accroit les phénomeénes de retrait dans le. hé&®résultats de la Figure
3.6b montrent la méme progression de la perte de masse d&msgde en fonction de la
fraction volumique granulaire.

Analyses et discussions Les granulats qui sont moins poreux que la pate de ciment
empéchent naturellement le flux diffusif hydrique verstéeur. Si leur proportion tend
a diminuer par rapport a la pate, les pertes d’eau seronegénitent plus importantes. On
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FIGURE 3.6 : a- Retrait libre des éprouvettes linéiques en fonction dealetion volu-
mique granulaire, b- Perte de masse des éprouvettes legaufonction de la fraction
volumique granulaire.
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peut distinguer trois régimes dans les courbes de perte sgema

— entre 1 et 2 jours, les pertes de masse sont tres élevées a@cdffrage crée un
fort gradient hygrométrique lors de I'exposition de la sgd du béton saturé en
eau avec l'air extérieur dont I'humidité relative est failjtle I'ordre de 60%). Les
grosses porosités initialement remplies d’eau, sechensarface des éprouvettes.

— entre 2 et 7 jours, le gradient de séchage diminue et le iaatée trouve dans
une phase transitoire entre la vidange des grosses paresitélle des plus petites
porosités.

— apres 7 jours, la vidange des grosses porosités de sugiaqaasiment terminée,
celle des plus fines continue de s’opérer. La perte de mass@ence a se stabiliser
mais évolue encore faiblement.

3.3.2 Le comportement hygroscopique

Les évolutions du retrait libre en fonction de la perte desaaont représentées a la
Figure 3.7 et montrent deux régimes distincts :

— dans les premiers instants de séchage, les grosses @ermEsitident en premier et
les effets capillaires restent minimes. Cette perte cénalie de I'eau dés les pre-
miers instants crée un gradient de séchage. Si celui-angstrtant, une fissuration
de peau a la surface de I'éprouvette peut éventuellemeataipge et faire diminuer
le retrait par relachement des contraintes. Finalemesgrdit cohérent de suggérer
gue la perte de masse due au séchage entraine peu de retrascoique.

— apres quelques jours, la vidange des pores micrométraguesience a induire des
effets capillaires importants et les gradients de séchagéompent. La pente de
la courbe correspond au comportement hygroscopique $ejure du matériau du
type viscoélastique.

La 1°' partie de la courbe est celle de la fissuration de peau, pélevisar elle
a lieu rapidement alors que 1&™ partie trace la rigidité de la pate de ciment qui est
un comportement hydro-mécanique du retrait élastiqueecaéthage se traduit par des
dépressions capillaires. L'allure des courbes montre natogie avec le phénomeéne de
fluage sur la réponse globale du matériau au jeune age.

Nous pouvons constater sur les courbes, qu’a perte de masstte, plus le bé-
ton est concentré en granulats, moins il y a de retrait libwafirmant ainsi les résultats
précédents. La phase de transition entre le régime de s&&mpeau et le régime de
séchage par dépression capillaire apparait plus rapidgroandes fractions volumiques
granulaires élevées. Cela semble vraisemblable que lagédes plus grosses porosités
en peau prenne plus de temps a se produire a volume de pasarroi

Par ailleurs, dans le régime de séchage qui se fait par dpmesapillaire, la pente
de la courbe est quasi-identique entre tous les bétons.&sel@ventuellement da a la
microstructure identique de la pate de ciment de ces bétoamgprt E/C identique. De
plus, ce régime étant lié aux résistances mécaniques duiawgtié prévoit en partie la
faible diminution des résistances mécaniques lorsque lleme de pate augmente par
rapport aux granulatef. résultats au paragraphe 2.1).
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FIGURE 3.7 : Comportement hygroscopique des éprouvettes linéiquesretidn de la
fraction volumique granulaire.

3.3.3 Retrait empéché a I'anneau en condition de séchage

Résultats expérimentaux Les résultats des tests a 'anneau sont présentés a la Figure
3.8 pour les mémes formulations de bétons étudiés précédetnd’'un point de vue
physico-chimique, plus le volume de pate augmente, plusliewe d’hydrates formés par
metre cube de béton sera important et plus la chaleur d’tgtiva dégagée sera élevée.

Le risque de fissuration d’un tel matériau est ainsi fortetraenru. La Figure 3.8 montre
pour des concentrations granulaires faiblas. s = 57%), 'endommagement du béton
dans les conditions extrémes de séchage telles que celpeséms lors de nos essais

a I'anneau. Pour des concentrations plus élevées tell@sGi% et 69%, la fissuration
n'apparait pas a ces échéances. Les résultats de la Figure8trent des déformations
plus importantes lorsque le béton est moins concentré enligts.

Analyses et discussions Dans le cas de I'étude de la diminution de la fraction volu-
mique granulaire, tous les bétons contiennent le méme tgp@ndent, et ont un méme
rapport E/C, la chaleur d’hydratation est donc la méme. Rolasité développée qui dé-
pend aussi de la taille des particules est la méme. Seulatditpide granulat est variable.
Les propriétés de perméabilité de la pate de ciment sort alses en jeu.

Evolution poreuse et contraintes engendrées par la microsicture Aprés 24
heures, la prise Vicat a déja eu lieu. L’hydratation induitratrait chimique par contrac-
tion de Le Chatelier et un retrait physique du fait de I'é¥in du réseau poreux, les deux
menant a un retrait d’auto-dessiccation qui crée des dgprescapillaires et se traduit
par le retrait endogéne.

D’un point de vue physico-chimique, en présence d’'un volimqaortant de pate, le
retrait chimique est plus important (Turayal., 2005) du fait d’'une importante formation
d’hydrates qui sont a I'origine de fortes chaleurs d’hyatiain. De plus, la microstructure
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FIGURE 3.8 : Déformations des bétons mesurées a l'anneau en fonctioa fuackion
volumique granulaire.

fine des bétons, pour des rappdgsC faibles, égaux a 0,33, cause d’'importantes dé-
pressions capillaires et des déformations internes plpsiitantes que celles d'un béton
ordinaire (Loukiliet al, 1999). Si la résistance a la traction de la pate de cimera-vis
vis de ses contraintes est inférieure aux contraintes gésdrar le retrait, il peut y avoir
fissuration de I'anneau. La résistance de la pate de cimg#-vis de ces contraintes est
dans tous les cas inférieure a celle des granulats.

D’un point de vue mécanique, une diminution de la proportjeamulaire tend a di-
minuer le module élastique du béton (matériau moins “rijieé¢ peut engendrer des
déeformations difféerées importantes (Le Roy, 2006). La gmés des granulats dans le
béton de référence joue un réle limiteur de retrait.

Flux hydrique et contraintes engendrées par le séchagel’eau dans le béton est
multiforme et se trouve sous forme libre, adsorbée ou coéabiba fine porosité du béton
est constituée par les pores condensables tels que lesaraaqi sont les pores des gels
d’hydrates et des espaces inter-foliaires des C-S-H aumsidgs mésopores des pores
capillaires qui ont des tailles jusqu’a 10,3 nm. Les porés don condensables ou les
macropores capillaires sont ceux de taille moyenne supérée 10,3 nm, contenus dans
les agrégats de C-S-H, les cristaux de Ca(§dt)es inclusions d’air (Van Breugel, 1991).
L'eau consommeée par les hydrates est liée chimiquement géueplus s’évaporer. Par
contre, I'eau libre contenue dans la porosité capillaiteeke-ci évaporable. Et c’est lors
d’un séchage externe que le retrait de séchage lié a I'éatiporde I'eau vient s’ajouter
aux retraits chimiques (contraction Le Chatelier) et ddagéssiccations inities deés le
début de la prise et se poursuivant aprés le démoulage.

Ainsi, le séchage externe ajoute une composante additlerene retrait suite a la
formation d’un gradient d’humidité relative développé daces latérales de I'anneau en
béton.
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De plus, il faut préciser d’une part que le début du séchagmoulage a 24 heures
perturbe les réactions d’hydratation par la perte d’ealtépaporation qui pénalise I'hy-
dratation compléte du ciment. Et cela sera d’autant plusque le volume de péate va
augmenter.

Séchage

Retrait < < < < <‘
<——  Vjscoélasticité
eronaucocw I Fissuration d
béton au coeur Issuration de peau

FIGURE 3.9 : Mécanismes du retrait de séchage.

Effet de la température S'il la quantité de ciment est élevée, son hydratation en-
gendre de fortes élévations de températureTict 42°C) qui accélérent I'hydratation
et raffinent la microstructure de la pate en hydrates dordédeau poreux est plus fin a
court terme. Cependant, une élévation trop importante tleni@érature durant les pre-
miers stades de I'hydratation peut non seulement augmlerdéreloppement de la résis-
tance mais aussi avoir des conséquences néfastes surdasi@®oa long terme (Verbeck,
1968), (Kimet al,, 2002) car le ciment acquiert ses résistances mécaniquetrdu fait
d’une hydratation plus rapide mais celle-ci favorise leedégpement d’un réseau poreux
plus grossier. La densité et la taille des couronnes d'idi&H sont alors augmentées
(Verbeck, 1968), (Kjellsen, 1990), (Scrivener, 1992),datlandite cristallise préférentiel-
lement en amas massifs plutdt que sous forme de fines plaguetkagonales (Kjellsen
et al, 1990) et les taux de sulfates mesurés dans le C-S-H sonhmgbostants (Scrivener,
1992), (Kjellsen, 1990), (Jennings, 2000), (Divet, 199&k effets de la température sur
les propriétés mécaniques ont été attribués a une polyatiénsaccrue des chaines de
silicates (Bentur, 1979), (Hirljaet al., 1983) (Al-Dulaijan, 1990) dont la conséquence est
une libération de I'eau, initialement liée, qui augmentpdaosité capillaire et diminue
de ce fait les résistances mécaniques.

3.4 Influence de la substitution des fillers minéraux au cimen
3.4.1 Retrait libre et perte de masse en condition de séchage

Résultats expérimentaux La solution alternative choisie pour diminuer les déforma-
tions endogénes des bétons a fort volume de pate a été lawstidsdu filler au ciment
dans les mémes proportions que celle du ciment en excespaortau béton de réfé-
rence. La question du malaxage est un point important damsska en oeuvre du béton
et dans l'acquisition de ces résistances mécaniques (Kal®89). Ici est traité le cas du
retrait. Deux cas d'intensités de malaxages du béton sdomutétudieesf. les capacités
des malaxeurs dans Annexe [A]) pour voir leur influence surédgraits libres de séchage
des bétons de substitutions fillers-ciment.

Pour une forte puissance de malaxage Les bétons étudiés sont le béton de réfé-
rence avegp = 69%, le béton aveq@ = 62% et le béton avec substitution de 19% du
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ciment aveap= 62%. La quantité d’eau de gachage dans le béton a été dindandde
béton de substitution fillers-ciment par rapport au bétas saibstitution car la demande
en eau des fillers étant inférieure a celle du ciment, dedégmmas de ségrégations sont
rencontrés autrement. Nous représentons les courbegdi¢ libte et de perte de masse
de ces bétons.

Les résultats de retraits a la Figure 3.10a montrent queni@le=ement de 19% du
ciment en masse par du filler calcaire engendre une dimmuetmsidérable du retrait
de séchage jusqu’a présenter des retraits proches de cehgtdn de référence avec
@ = 69%. Par contre, sans substitution et ppuf 62%, le retrait est trés important.

Les résultats de perte de masse a la Figure 3.10b montrer¢ gemplacement de
19% du ciment en masse par du filler calcaire engendre unendiiomn de la perte de
masse, qui est encore plus faible que celle du béton de mé&@dors qu’il contient un
plus grand volume de péate. Pareil aux résultats de retoad, lia perte de masse du béton
sans substitution et avec yn= 62%, les pertes de masses sont supérieures sont supé-
rieures a celles du béton de référence.

Pour une faible puissance de malaxage Des résultats de mesures de retrait libres
(Figure 3.11) ont aussi été obtenus pour une faible puissd@aenalaxage. Les formula-
tions de bétons sont des substitutions de ciment-fillers ame fraction volumique gra-
nulaire dep = 62% et 19% de substitution massique de fillers de diversesesatelles
que les fillers calcaires, silico-calcaires et la cendreuvia.

En comparant aux résultats de la Figure 3.10, on peut nateedart, que pour de
faibles malaxages du béton le retrait est plus élevé paorappx bétons ayant subit de
forts malaxages, d’autre part, que pour tous les bétons sestitutions de différentes
natures de fillers, les retraits sont plus faibles que laitedu béton avec ciment seul.

Analyses et discussions

Role du remplacement du ciment par des fillers moins réactifsur la structure
poreuse A volumes de pates identiques, le remplacement du cimeritQarde fillers
minéraux, calcaires, silico-calcaires et de cendres wegamiminue le retrait du béton.
En effet, en termes de volumes d’hydrates formés et d’éwmutu réseau poreux suite
au processus d’hydratation, le ciment seul réagit dés kemigres heures alors que les
fillers sont peu ou pas réactifs. La forte quantité d’hydrdtgmeés dans le béton sans
substitution est a I'origine des gonflements de Le Chatetidiimportants retraits d’auto-
dessiccation. La distribution de la structure poreusetsglss fine par la formation plus
importante d’hydrates a fines porosités.

Une étude phénomeénologique de De Schutter (De Schutte?) tiique que lorsque
le rapportE /C est grand, les grains sont de plus en plus dispersés et laedigau entre
les particules de ciment est plus grande. A un dge donné)elapportE /C est élevé,
plus le volume de pores capillaires est grand. Il faudra gduned’hydrates pour colmater
ces capillaires et permettre au matériau de se densifiesi,A@nseuil de percolation, qui
pourrait étre exprimé au moyen du degré d’hydratation,¢pas de temps a apparaitre
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FIGURE 3.10 :a- Retrait libre en fonction de la substitution du cimentlpditler calcaire,
b- Perte de masse des éprouvettes linéiques en fonctionstddétution du ciment par
le filler calcaire.
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FIGURE 3.11 : Retrait libre en fonction du remplacement du ciment par 199%4ilters
calcaires, silicocalcaires et de cendres volantes.

dans le cas d'uiz /C élevé. De ce fait, la rigidité et la résistance du matérigpasgissent
plus rapidement dans le cas de rapp&rt€ faibles.

Pour des raisons de maintien de la stabilité rhéologiquéélesns dont on a remplacé
une partie du ciment par des fillers minéraux, la quantitw’a été diminuée. Ceci se
traduit en un rapport eau sur poudres plus faible que celdyétan de référence. La
demande en eau du ciment provient principalement de la towmee fines couches de
cristaux (AFt et C-S-H) a la surface des grains de cimenalLest ainsi consommeée par
la formation de ces cristaux (Powers, 1937). Contrairepestfillers ne sont pas aussi
réactifs et leur demande en eau est plus faible. Donc, du geinue de I'évolution de la
microstructure, le seuil de percolation du béton avec ctreenl est atteint plus tot que
pour le béton avec fillers.

Dans le cas du retrait de séchage, celui-ci dépend de la pbiiite du béton vis-
a-vis du flux hydrique vers I'extérieur. Dans le cas du bétersubstitution, le retrait de
séchage aurait du étre plus élevé du fait d’'une diminutida deantité d’eau. Cependant,
les résultats montrent un retrait plus faible en présendéélets. Un retrait plus faible peut
s’expliquer par le fait que le liant composé de fillers et daast présente une porosité
plus grossiere que celle induite par le ciment seul. Moiesud’est liée chimiquement. Et
c’est I'eau libre dans les grands pores capillaires (<r@bqui commence a s’évaporer,
mais cette perte d’eau provoque relativement peu de rpaaipport aux fines porosités.

Par ailleurs, la diminution du rapport Eau/Liant, peut é@tferigine d’'une plus faible
perte de masse du béton contenant les fillers.

Roéle de la finesse du réseau poreux dans le cas de la fumée d&sil Le cas de
la fumée de silice n'a pas été étudie, mais il est intéressargouligner son rdle non
négligeable sur le retrait de séchage. En effet, I'ajoututieéle de silice réduit et raffine
la porosité de la matrice cimentaire. C’est pourquoi les RidRtiennent généralement
une part importante de pores inférieurs a 100 nm (pores csadies) ce qui augmente
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encore de facon linéaire et croissante le retrait endogés@ates de ciment en fonction
de leur teneur en fumée de silice (Tazawa et Miyazawa, 19B@jpghel-Bouny, 2000).
(Delage et Aitcin, 1983) ont montré que I'incorporation de&e de silice faisait chuter
le diamétre moyen des pores d’un facteur 10. La fumée de glimine essentiellement
les pores dont la taille est entre 500 et 0,5 microns et réauéille des pores entre 50
a 500 microns. Cette diminution de la porosité est surtonsiciérable pour des rapports
E/C élevés probablement parce que I'hydratation de ce éfeimportante et produit une
guantité de C-S-H aussi importante des le jeune age.

Plus la porosité sera fine (aussi pour un BHP), plus le rattaitto-dessiccation sera
élevé car les pressions capillaires seront fortes, et plsédhage aura du mal a se réaliser
car plus le mouvement de I'eau sera empéché, a court termeoR#e, cette tres fine
porosité induit a plus long terme un trés fort retrait de a@ehdu fait d'importantes
dépressions capillaires qui se développent. La porosifére et de fortes pressions sont
exercées par I'eau devenue moins accessible.

Role du superplastifiant Tazawa et Miyazawa (1997) ont montré que I'ajout de
superplastifiants diminuait I'amplitude du retrait endogédls attribuaient ce phénomene
aux propriétés retardatrices de ces composés sur la aieéditpydratation. (Khayaget
al., 2007) montrent qu'un changement du superplastifiant semmgldifier la structure
poreuse de la pate hydratée et diminue le retrait de séchdygton de facon significative
pour un polycarboxylate (PC) par rapport a un polynaph&a(®NS) (Figure 3.12), car le
PC améliore la dispersion des particules de ciment et lib&aa.

Temps (jours)

0 T T T T T T 1
50 100 150 200 250 300 350

=200 A

400 1

Retrait de séchage (neg)

PNS

-600 -

FIGURE 3.12 :Influence du superplastifiant sur le retrait de séchagerekafiKhayatet
al., 2007).

Roéle du malaxage du béton Comme l'action du superplastifiant qui disperse les
particules de ciment, un malaxage vigoureux du béton jouedme role de dispersant.
En libérant les surfaces des particules de ciment, le mgéaméliore la formation d’hy-
drates et raffine la structure poreuse des bétons. Ainsig®torts malaxages, la struc-
ture poreuse est plus fine du fait d’'une meilleure hydratagides retraits sont donc plus
faibles.
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3.4.2 Comportement hygroscopique

En représentant le comportement hygroscopique des béttrait(libre en fonction
de la perte de masse) a la Figure 3.13, il est plus évidentrifeevées hypothéses émises
précédemment.

A perte de masse identique, le retrait est plus grand poutnkavec substitution. Le
passage du régime de séchage en peau au régime de séchag@@ssidn capillaire est
plus rapide, car le rapport Eau/Liant est plus faible queicki béton avec ciment seul.

Toutefois, la pente dans le régime de séchage par dépresspiiaire, est quasi-
identique pour tous les bétons. Ceci montre la faible imidenon seulement de la varia-
tion de la fraction volumique granulaire mais encore de tesstution des fillers alterna-
tifs au ciment sur les résistances mécaniques. En effatruetsre poreuse est identique
dans les trois bétons car le rappBntC est le méme. Par ailleurs, en termes de porosité
grossiere, les fillers jouent un effet de remplissage ideta celui du ciment car la taille
des particules est comparative a celle du ciment.

=700 7

—0- 0=62%
6004 |- ¢ =62%, 19% sub Calcaire
- 0=69%

-500

-400 -

-300 1

Retrait libre (udéf)

-200 1

-100 A

-0.2 -0.7 -1.2 -1.7 2.2
Perte de masse (%)

FIGURE 3.13 :Comportement hygroscopique des éprouvettes linéiquesnetién de la
substitution du des fillers minéraux au ciment.

3.4.3 Enrésumé

L'étude des retraits et de la perte de masse en conditionscti@ge affirme que :

— laugmentation du volume de péate engendre une fissuragidamheau en béton et
des retraits libres et empéchés importants. Les retraitgident lorsque le volume
de pate dans le béton diminue et que le ciment est remplaciepditlers minéraux
moins reactifs ;

— la perte de masse est plus faible pour un béton de submtifikers-ciment que pour
un béton sans substitution car la quantité d’eau a été déaripour des raisons de
maintien rhéologique;

— le comportement hygroscopique montre un séchage en pesuggide pour les
bétons de substitution car la formation d’hydrates raffinarstructure est moins
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élevée par rapport a celle du ciment.

En conclusion, une alternative intéressante pour padeplobleémes liés aux défor-
mations du béton est de remplacer le ciment par des fillergnaiix tels que le filler
calcaire, la cendre volante ou le filler silico-calcaireutilisation d’autres types de fillers
reste bien sdr envisageable. La fumée de silice a été écantélle peut présenter de forts
retraits endogénes.

4 Conclusions

Il a été vu dans le chapitre précédent, qu’en diminuant letibra volumique granu-
laire ou le rapport gravillons sur sables, il est possibmliorer grandement la rhéo-
logie du BHP et de le rendre autoplagant. D’'un point de vueamiécie, les principaux
résultats de ce chapitre montrent qu’'une diminution duoapp/Sde 1,5 a 1 ou qu'une
diminution de 7% de la fraction volumique granulaire, ntairie qu’une perte de 10%
sur les résistances meécaniques. Le passage d’'un BHP a urABHRt donc possible.
En effet, le probleme est plus simple qu'’il n’y parait de miabord puisque les pates de
ciment contenues dans les BHP répondent déja en partie abépratique d’'une forte
maniabilité associée a des performances mécaniques gléve@&eciments utilisés dans
les bétons présentent en effet généralement des résistarmniques €levées et sont
fortement adjuvantés.

Toutefois, une telle réactivité du ciment peut induire desséquences considérables
sur le comportement a long terme du béton, surtout si le veldenpate est élevé. Des
mesures au calorimétre indiquent que d’'un point de vue pbyshimique, la diminu-
tion de la fraction volumique des granulats, qui est une argation du volume de pate,
engendre des chaleurs d’hydratation trés élevées lieegt@nomenes d’hydratation du
ciment réactif utilisé (CEM | 52,5). La température danpi@vette atteint en effet 42°C.
Des mesures de retrait en conditions de séchage dans unetemtienatique a tempéra-
ture et humidité relative controlé€E & 21+ 2°C etHR = 60+ 5%) mettent en évidence
I'impact d’'une telle modification de la formulation. Les roess de retrait géné effectuées
sur un anneau passif affirment les conséquences d’une tigiteemntation de la tempéra-
ture et du volume de péate par une fissuration du béton. Desresede retraits libres
sur éprouvettes linéiquesx77 x 28 cn? indiquent des retraits importants lorsque le vo-
lume de pate augmente et des pertes de masse dues au séosaggpitantes pour des
volumes de pates importants.

Une solution alternative, qui est celle imposée par le cales charges ne retient que
la substitution de fillers minéraux, moins réactifs, a ungigau ciment, du moins celle
excédentaire par rapport a la référence. Il a été vu que tendde substitution fillers-
ciment n'engendraient que peu de diminution des résistamgEaniques. Les mesures
sur éprouvettes linéiques en conditions de séchage monqrerie retrait total et la perte
de masse d’un béton avec substitution de filler calcairerdiemt par rapport a un béton
sans substitution. Finalement, la substitution du fillercanent permet de réduire les
fortes déformations dues a la forte hydratation du cimerdela non pas aux dépens des
résistances mécaniques.

Deux questions restent posées alors : quelles incidenéetdiques de telles substi-
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tutions peuvent-elles induire et pourquoi une substitudies fillers au ciment n’entraine
que peu de diminution de la résistance. D’une part, en senbasaune approche multi-

échelle, une étude rhéologique sur pates et micromortgrsfiectuée au chapitre sui-
vant. Et d’autre part, par suivi de la teneur en portlanditduedegré d’hydratation dans

le temps, sur des suspensions de pates et de micromorgsrg)@sures d’ATG-DSC au

Chapitre 5 apporteront des éléments explicatifs quand antierades résistances dans le
cas des bétons avec substitutions.
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Chapitre 4

Optimisation rhéologique des phases

suspendantes

Apreés 'optimisation des différentes propriétés a I'éthehil-
limétrigue du béton apportant I'origine physique du passag
d’'un béton a hautes performances a un béton autoplacant a
hautes performances, nous tentons d’apporter dans les deux
chapitres suivants une meilleure compréhension des phéno-
meénes tant dans la rhéologie que dans la physico-chimiet ce
I'échelle micrométrique du fluide porteur dans le béton. Ban
ce chapitre une étude complete a été réalisée sur la rhéslogi
du fluide porteur contenant le complexe ciment, eau, fillers,
superplastifiants et sables. Nous abordons tant la recleedeh

la fluidité par des essais de caractérisation au rhéometie et
I'étalement, que la recherche de la stabilité par des esdais
compression simple sur fluide. L’aspect colloidale desuss s
pensions est aussi traité par une étude de caractérisatda d
thixotropie de ces milieux granulaires micrométriques.
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1 Introduction

Le chapitre précédent a montré par les mesures de retraitisagigmentation du vo-
lume de pate du béton optimisé, devenu autoplacant a haatiesrpances, engendre des
retraits tres importants susceptibles de provoquer laréiism du béton. Le remplace-
ment d’'une partie du ciment par des fillers minéraux altéisiatoins réactifs, permet
de réduire les déformations différées qui sont la cause dédaadation du béton et du
maintien de sa durabilité. Cependant, la physico-chimsegpdeticules solides constituant
la phase suspendante du béton peut entrainer des modificdtda fluidité et de la sta-
bilité du fluide porteur comme la rhéologie du béton lui-mé&épend de celle du fluide
porteur €f. paragraphe 5 du Chapitre 2). La thixotropie dépendante datlae physico-
chimique des particules fines peut aussi étre modifiée.dréttde ce chapitre est alors
de mettre en évidence I'impact de telles substitutionsatunéologie et la thixotropie au
niveau de la phase suspendante du béton et sur deux écleepése de ciment et le mi-
cromortier. L'impact d’autres éléments constitutifs deéages suspendantes tels que les
superplastifiants et les fines des granulats est aussi étudié

1.1 Approche multi-échelle

Le béton est un ensemble de particules dont la taille esbddré du micrometre jus-
gu’au centimetre. Des interactions particulaires spagfiga chaque taille de particules
interviennent. Ce n’est alors pas simple de corréler leprtes rhéologiques du fluide
porteur a celles du béton, sans faire certaines hypothéspkfiatrices. Dans la littéra-
ture, plusieurs types d’approches multi-échelles exigiear modéliser le comportement
du béton. Une approche trés rigoureuse est celle qui camsigie I'eau est le fluide
suspendant et que toutes les autres particules solides ldngeésont des inclusions.
La difficulté d’une telle approche est qu’il faut considéteus les types d’interactions
particulaires, depuis les interactions frictionnelles aput lieu entre les plus gros grains
millimétriques jusqu’aux interactions colloidales coeyas intervenant au niveau de la
pate de ciment. La connaissance de la proportion totalelelesm’est pas suffisante pour
savoir quel type d’interaction inter-particulaire domi@®mme chaque type d’interaction
est plus ou moins associé a la taille de la particule, lesigtiéds quantitatives peuvent
seulement venir de la distinction entre les différentegesp du mélange (Flatt, 2004).

Pour simplifier le probléme, on considere que la phase flistaesuspension de pate
de ciment et que la phase solide est constituée par les sab&sgravillons. Ainsi, les
especes considérées dans la pate peuvent étre des partmidédales et non colloidales.
De plus, si I'on prend une taille moyenne des particules oeent de I'ordre de 10Qm
et une taille moyenne de 10 mm pour les gravillons, les rdppoaximaux de tailles
des particules n’excédent pas 1. La pate de ciment peutdtsderée comme la phase
suspendante des sables et des gravillons. Cependant,nmugepes considération que les
fines du ciment serait négliger celles provenant des gremulant la taille moyenne est
celle du ciment, et négliger le chevauchement entre Idegalk particules. De plus, il a
été montré réecemment que les granulats, probablementusptits de taille, peuvent
adsorber une partie non négligeable du superplastifiantujdaet al. 2006). Ceci veut
dire que le seuil d’'une pate de ciment mesuré indépendandsastiines des granulats est
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systématiquement plus faible que celle présente dansde.bét

La derniére approximation trouvée en littérature considpre les inclusions granu-
laires sont des particules de diamétres supérieurs a Uleedannée. La question est de
savoir quelle taille prendre. Quelques valeurs publiéesitgent entre 0,125 mm et 1 mm
(Toutou et Roussel 2006, Pedersen et Smeplass 2003). @pttache est bien sar plus
rigoureuse d’'un point de vue théorique puisque toutes lgscpkes colloidales peuvent
étre étudiées ensemble.

Divers travaux ont montré la possibilité de corréler le kduibéton a celui du fluide
porteur comme la pate de ciment ((Su et Miao, 2003), @fea. 1999)), le micromortier
(Petit, 2005) et le mortier (Oucleit al., 1999). Lorsque le béton se déforme, le mortier se
déforme également sous I'effet du rapprochement des gl en résulte que le seuil
d’un béton est une fonction croissante du seuil du fluidesporet qu’il dépend fortement
des interactions entre inclusions granulaires (de Lar4do0).

Pour caractériser au mieux le comportement rhéologiqua pledse suspendante, dif-
férentes échelles sont considérées. Les tranches gmasusaint choisies arbitrairement.
La distinction entre les phases suspendantes est effeiuées considérations granulo-
métriques. La séparation s’établit généralement aux@lestde 8Qum, 315um et 1mm
(de Larrard, 2000). Les échelles d’études sont représedies notre approche expéri-
mentale par :

— la pate de ciment : pour les particules de tailles inféasudr 8Qum représentant la
partie fine composée de ciment, d’eau et de superplastgiaspension qui véhicule
les sablons, sables et gravillons;

— le micromortier : pour les particules de tailles inférezia 315um représentant la
partie fine des granulats plus grossiére que la premiéreacwient les sablons,
sables et gravillons;

— le mortier : pour les particules de tailles inférieures arlmprésentant la tranche
granulaire jusqu’aux sablons du mortier qui véhiculentgesnulats de tailles su-
périeures a 1mm.

Cette étude multi-échelle portant sur le fluide porteurt€ale sur I'identification des
parametres intrinséques a partir de divers essais (eisatit en géométrie de Couette,
Vane test et essais d’étalement), I'évaluation de la thdyie (cisaillement en géométrie
de Couette) et la caractérisation de la stabilité (essaasement). Les variations de la
formulation entreprises sur les pates de ciment, les miorbens et les mortiers portent
sur:

— la nature des polymeres et la teneur en superplastifiant,

— la nature des fillers minéraux, leur ajout et leur subsituau ciment.

1.2 Cabhier des charges des pates de ciment

D’un point de vue rhéologique, le béton autoplacant a haeteopnance recherché
doit répondre a la meilleure fluidité mais encore a la meidestabilité vis-a-vis de la
ségrégation. Pour limiter le risque de sédimentation dasugats les plus lourds a I'état
statique et de ségrégation en écoulement dynamique, Es@étiment doivent présenter
un seuil et une viscosité suffisants.

Pour des raisons de maintien de la durabilité du béton, les gémentaires doivent
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aussi répondre en termes de physico-chimie, a une faibtgiviéd de I'ensemble des
éléments constitutifs de la pate. L'utilisation de filler;draux en substitution du ciment
dans la formulation du béton est de ce fait privilégiée.

Toutefois, la substitution fillers minéraux-ciment poitrraodifier la thixotropie des
pates du fait de la nature physico-chimique différente dle del ciment. L'intérét d’'une
pate thixotrope est qu’apres un fort cisaillement qui diestire les agglomeérats de ciment
et ou la pate est dans un régime rhéo-fluidifiant, la consistdn matériau revient a son
état initial au repos. Si le seuil de contrainte ne suffit pa® thixotropie suffisante est
nécessaire pour maintenir les granulats en suspensionoihs en conditions statiques.
La thixotropie qui est un phénomene réversible, est toiggfoncipalement contrecar-
rée par I'hydratation du ciment et se traduit dés les prezsi@eures par des évolutions
irréversibles dépendant de la chimie des particules eressggm.

2 Différentes approches de détermination des parametres
rhéologiques

Différentes méthodes expérimentales permettant d’étuelieomportement rhéolo-
gique des suspensions de phases suspendantes sontautlised’identifier les para-
meétres intrinséques en fonction des variations de la fation. Parallélement a la com-
paraison de ces méthodes d’identifications, I'effet deoliajdu superplastifiant et des
fillers minéraux (en nature et en dosage) ainsi que I'effétldélle sur la rhéologie des
phases suspendantes sont caractérisés en s’'appuyarsg sliffdeentes interactions qui
agissent aux différentes échelles granulaires. Ces méstibessais qui permettent d’iden-
tifier le seuil et la viscosité apparente de ces suspensams s

— le rhéometre a cylindres coaxiaux pour le seuil et la viséas I'état fluidifié a

partir de cycles de cisaillements,

— le cbne de Heagermann pour le seuil et la viscosité ap@eagudrtir de I'étalement

dans le temps,

— I'étalement au bécher pour le seuil,

— le cisaillement en contrainte imposée en géométrie de\fsipe pour le seuil.

Les différentes méthodes de mesure sont comparées ci-apres

2.1 Dispositifs expérimentaux et protocoles de mesures
2.1.1 Lerhéométre a cylindres coaxiaux

Les mesures a I'état stationnaire sont des mesures classquhéologie. Elles déter-
minent les parametres intrinseques d’'une suspensionanegle. Les mesures sont effec-
tuées avec un rhéometre commercial (Rheologica Stre$gfeigure 4.1) a contraintes
imposees. Il est équipé d’'une cellule de mesure a cylindvegiaux. Le cylindre exteé-
rieur reste fixe (diamétre de 29 mm) tandis que le cylindrériatr mobile (diameétre de
25 mm) cisaille la suspension. Les essais effectués a kde rhéomeétre concernent les
suspensions de pate de ciment (particules de tailles éufidas a 8Qum) et de micromor-
tiers (particules de tailles inférieures a 31h). L'entrefer du rhéometre utilisé pour les
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essais étant de 2 mm, il faut garder une taille de particuleIld@ fois inférieure a la taille
de I'entrefer (Shaughnessy et Clark, 1988) pour assurecoul@€ment uniforme dans la
géométrie Couette et éviter 'encombrement granulaireseeffets de blocage. Si la taille
des particules est plus grande que la taille critique, lalié@ldes mesures est limitée. Le
protocole de mesure est le suivant : la suspension est placéde rhéometre juste apres
le malaxage ; elle est ensuite soumise a une rampe de vigssesaillement allant de
0,015 s & 300 st avec plusieurs cycles de montée / descente. L'erreur cogrsuises
mesures prises au rhéometre est de 0,04 Pa.

FIGURE 4.1 :a- Géométrie de cylindres coaxiaux, b- Géométrie du Varte tes

2.1.2 Létalement au cone de Heagermann

La détermination du seuil d’'une suspension a partir du digerfénal d’'une galette
étalée sous l'effet de son poids propre, en milieu non confipés soulévement d’un
cbne sur une plaque de verre, est une méthode répandue d¢ siimgilisation. Pour
obtenir des informations supplémentaires sur la fluidi® siespensions, nous mesurons
le temps pour que la suspension atteigne un étalement doapéotocole de mesure est
le suivant : apres remplissage total du cone, dés le souEvetn cone, le minuteur est
enclenché, et pour chaque diamétre atteint, le temps édeplds le début de I'essai est
relevé jusqu’a arrét de I'écoulement. Le volume que peutezonle cone est d’environ
200 cn?.

FIGURE 4.2 : a- Dispositif expérimental du cne de Heagermann, b- Esi&gtiglement
au cone, c- Etalement au bécher.

2.1.3 L'étalement au bécher

La mesure du seuil d’écoulement des suspensions peut drssfectuée des le
gachage par des essais d’étalement au bécher. Elle coasistser lentement, sur une
plaque de verre, et & une faible hauteur, environ 609 dimmélange (Figure 4.2 c).

Roussel (2006 a) montre par un calcul analytique que I'sgtnent ou I'étalement
dépend du volume testé et de la hauteur initiale. D’'une par restreindre I'énergie
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cinétique due a la pesanteur, les suspensions sont veesdgesent et a faible hauteur.
D’autre part, pour que I'essai d’étalement reste représiérttu comportement rhéolo-

gique de ces suspensions cimentaires, I'échantillon ditréprésentatif du matériau.
Ceci impose, que le volume de I'échantillon soit grand delarolume élémentaire des
plus grosses particules et que I'épaisseur de la galeteelaegement supérieure a la taille
maximale des particules de la suspension (Roussel et Gpa666). De plus, le volume

de pate testé est un parametre important a prendre en caigdévis-a-vis des effets de
tensions superficielles qui peuvent exister entre la paee @aque de verre (Roussel et
Coussot, 2005). Les efforts exercés par le support sur &apEivent affecter I'arrét de

I’écoulement et la forme finale de la galette. Roussel et 8at(2005) ont pu quantifier

d’apres un calcul analytique le volume minimum nécessaitg imiter les effets de ten-

sions de surface lors d’'un essai d’étalement pour une ssgpecontenant une taille de
particules donnée. Ceci correspond au critére suivantreretede seuil de contrainte :

3(1—cosb
1o >> S = coB)y (4.1)
R
avectg le seuil de contraintgla tension superficielldR le rayon d’étalement dtl'angle

polaire.

Ainsi, pour une pate de ciment (taille de particules infdém@s a 40um), il faut un
volume de pate supérieur & 600 H(Figure 4.3). Contrairement aux cdnes traditionnels,
I'essai au bécher n'impose pas de limitation de volume, ¢eeqd les mesures d’étale-
ment plus fiables.

L'erreur commise sur les mesures d’étalement au cone dedreagn est de 0,5 cm
pour le diameétre et de 1 seconde pour le temps.

2.1.4 Cisaillement en géométrie de type Vane

Le Vane test (Figure 4.1 b) a été largement utilisé pour iiente seuil de contrainte
d’'une suspension (Haimoni et Hannant, 1988), (Satak., 2001), (Papo et Piani, 2004),
(Roussel, 2005). L'appareil utilisé est le TA Instrumen82900.

Le protocole de mesure est le suivant : aprés un pré-cisailié de 100 st qui dé-
structure la suspension, I'échantillon est laissé au rpposlant une minute, puis un ci-
saillement permanent est maintenu & une faible vitessetdesd!. C'est la vitesse a
laguelle la suspension se trouve dans le domaine visctegla®t ne subit pas de déstruc-
turation jusqu’a ce que le seuil d’écoulement soit atteinheau du pic de contrainte.
La géométrie en croisillon a pour intérét de réduire la tecdaa la sédimentation des
particules de ciment.

2.2 Identification des parametres rhéologiques
2.2.1 Critére de stabilité

Pour toute suspension, la stabilité dépend de I'organisantre particules de diffé-
rentes tailles, c’est-a-dire de la continuité de la distiitn de taille du squelette granulaire
et de la compacité (de Larrard 2000, Pouliquen 2001). Léslisés des pates et des bé-
tons sont liees mais I'une est le résultat macroscopiquéadteé. La stabilité des pates
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1000 volume de S
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= \/olume minimum de matériau pour se situer en régime d'étalement

Volume minimum de matériau permettant de négliger les effets de
tension superficielle

...... Volume minimum de matériau permettant de considérer le matériau
comme homogene (particules de Tmm)

— — — Volume minimum de matériau permettant de considérer le matériau
comme homogeéne (particules de 10mm)
Limite pratique: volume maximum de matériau pour que |'étalement
ne dépasse pas 1Tm

FIGURE 4.3 :Abague de choix du volume minimum a tester pour garantir onetation
entre le seuil du matériau et I'étalement mesuré (Roussabessot, 2006).
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cimentaires dépend des phénomenes de filtration (faibl@ésyilité) qui sont a l'ori-

gine des blocages inter-granulaires et du ressuage des gat®llairement, l'instabilité
des bétons est le résultat de la sédimentation des grarulaitat statique ou de leur
ségrégation lors de la mise en écoulement dynamique.

Plusieurs criteres de stabilité d’'une sphere dans un fluggeid(Chhabra 1993, Saak
et al. 2001) existent et prévoient la stabilité par un calcul gtagi L'équilibre entre les
forces gravitationnelles, les forces de résistances au ¢force de trainée) et la poussée
d’Archimede est appliqué sur une sphere de masse volumpigidans un fluide a seuil
de masse volumiques. Ces forces sont liées aux caractéristiques rhéologiquesid
lieu suspendant, principalement au seuil dans le régintieséaa I'arrét et a la viscosité
dans le régime dynamique. La plupart des critéres peuvéatie en termes de seuil de
contrainte de la forme suivante :

d _
. g!pi pi|

Roussel (Roussel, 2006 b) évalue le factBurCelui-ci vaut 18 pour les suspensions
cimentaires. Le facteuf dépend de la forme géométrique et de I'état de surface du gra-
nulat. Ce critéere permet d’évaluer le seuil minimal du flyideteur requis pour limiter la
ségrégation des plus grosses particules dans un bétonl®eas des granulats utilisés
ici, le seuil calculé de la pate de ciment nécessaire a ldistthon d’une particule de 14
mm vautto = 5 Pa pour une masse volumigque moyenne de lagé@t 2000 kg/m. Ce
critere ne prend pas en compte I'éventuel effet de réseaudiprésence de granulats de
tailles intermédiaires, tel que le sable, et se met ainsteurgé vis-a-vis de la ségrégation
des plus grosses particules. Si le seuil minimal est atsimtiveau de la pate de ciment,
il ne sera donc pas nécessaire de considérer 'implicatsrsdbles ou d’'une autre phase
a I'échelle supérieure.

4.2)

2.3 Identification des parametres rhéologiques au rhéomedra cy-
lindres coaxiaux

2.3.1 Loi de comportement des suspensions

Le rhéogramme obtenu pour les pates de ciment aprés plssigclies de montée /
descente en vitesse de cisaillement montre a la Figure dne@art le caractere thixo-
trope des pates de ciment par la formation de boucles digséet d’autre part un com-
portement de type Herschel-Bulkley qui s’écrit :

T="To+ky" (4.3)

avect la contrainte de cisaillement (Paj,la contrainte seuil (Pakla consistance (Pd)s
etn I'indice de fluidite.

Le seuil de contrainteg nommé aussi seuil d’écoulement apparait comme la contri-
bution de la phase solide. C’est la manifestation du fro#tetnsolide entre les gros grains
et des forces d’origine moléculaire du type Van der Waalseegtains colloidaux (de
guelques micrométres) (Fladt al, 2001). L'indicen indique I'état de structuration de
la pate. Plus celle-ci est déstructurée, plus elle se campomme un fluide Newtonien
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avec n qui tend vers 1. Le ternkg apparait comme la contribution de la phase liquide.
La consistancé (ou viscosité apparente) est le résultat macroscopiqueigsipations
visqueuses engendrées par le mouvement de la phase fluidaagre I'eau, le super-
plastifiant et quelques microfines dans la porosité du sys@grmanulaire (de Larrard et
Sedran, 1999).
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FIGURE 4.4 : a- Boucles d’hystérésis liees au comportement de la paterdsnt(avec
SP1) apres plusieurs cycles de montée / descente, b- Rh&ogrde la viscosité appa-
rente.

2.3.2 Modélisation du comportement des suspensions

Une pate de ciment est souvent cohésive du fait des intenagiarticulaires (forces
de Van der Waals, forces électrostatiques, ménisquedaiggsl etc). La suspension se
comporte comme un gel élastique lorsque la vitesse deleisaiht est nulle ou inférieure
a une vitesse critique correspondant a la contrainte gat{geuil) de mise en écoulement
de la suspension. Celle-ci est atteinte lorsque les comdxsaexercées par le cisaillement
dépassent les forces inter-particulaires de cohésion.

Lors de la mise en écoulement, le tracé de la viscosité apgaem fonction de la
vitesse de cisaillement montre a la Figure 4.4 b que le corepant type des pates (ici
pate de référence) peut étre décomposeé en 4 parties bigrctdistcorrespondant a un état
de structuration (ou floculation) donné, soit a un indiaonné, dépendant de la vitesse
de cisaillement :

— Pour des taux de cisaillement relativement faibles, lepmtement des pates est
celui d’'un fluide en loi de puissance avec un seuil d’écoulgmiea Figure 4.4
montre que, dans cette gamme de taux de cisaillement, leartenpent rhéolo-
gique est bien décrit par le modéle d’Herschel-Bulkley £3que les pates sont
rhéofluidifiantesif < 1). Un tel comportement est attendu et est souvent expliqué
par une déstructuration sous cisaillement des plus gresaegures de particules
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de ciment agrégées. Cela montre que I'on n’atteint pas ustuwtéuration com-
pléte sous le seul effet du superplastifiant. Il est aussigbte que la rupture des
plus petits flocs n’ait pas d’'influence mesurable par le rréoersur la viscosité.

— Pour des taux de cisaillement intermédiaires, la formatian plateau de viscosité
correspond approximativement a un comportement de patagpguNewtonien.
Dans ce cas, on peut penser que I'on a une défloculation cteng@éa suspension,
une rupture des flocs plus petits peut ne pas étre détectdlegpareil de mesure.

— Pour des taux de cisaillement relativement élevés, |lesmitviennent rhéo épais-
sissantes. Il s’agit d’'un comportement typique des suspesigranulaires non flo-
culées. Il est attribué généralement a la dilatance. Nousri®ns plus loin, cette
partie du rhéogramme n’est pas visible pour toutes les pBtksest soit inexis-
tante, ou bien il faudrait aller a des taux de cisaillemens @levés pour pouvoir
I'observer.

— Pour des taux de cisaillement supérieurs & 180des artefacts de mesure peuvent
étre observés menant a une chute de la viscosité. Etartesuged’ importants effets
inertiels, les particules de ciment s’entrechoquent. Diss@ments a la paroi du cy-
lindre sont éventuellement susceptibles d’apparaitravgat expliquer les chutes
de la viscosité & > 120 s'1, (Figure 4.4 b)). Des zones de localisations liées a la
projection par centrifugation des particules de cimentgjglioignent du cylindre
intérieur peuvent aussi se produire : proche du cylinderiear, le rhéomeétre me-
sure alors la viscosité d’'une suspension moins concentraréicules, expliquant
ainsi cette forte baisse de la viscosité.

En d’autres termes, lorsque= 0, et que la contrainte est inférieure a la contrainte
seuil, les particules de ciment sont liées par des intenasttolloidales (origine du seuil
de contrainte) qui dominent le régime visco-élastiquesPlarrsqu’un cisaillement est
appligué, on distingue 4 régimes :

— A de trés faibles vitesses de cisaillement, la viscosigg@a’une viscosité infinie
(ay= 0) a une viscosité constante. Pour des contraintes proehksabntrainte
seull, les interactions colloidales restent préedomirgeante

— Ades vitesses de cisaillement correspondant a la paéadlidifiante, les dissipa-
tions hydrodynamiques apparaissent et se partagent lmeéiec les interactions
colloidales.

— Ades vitesses plus élevées correspondant au plateaucdsités le comportement
de la pate est proche du comportement Newtonien et les atitema hydrodyna-
migues sont dominantes.

— A de trés grandes vitesses, correspondant a la partiephigsissante, les effets
d’inertie prédominent le régime.

A chaque pate lui correspond des gammes de vitesses déeaisait spécifiques pour

chaque régime et cela dépend de I'état de structuratiaalide la pate.

2.3.3 Meéthode d’identification des paramétres

Le dernier cycle de rampe représente un état palier d'unmessson tres fluidifiée, ou
I’évolution irréversible (due a la chimie du ciment) du camement rhéologique intrin-
séque n’évolue plus. L'état de palier du comportement dgiqlie reste apparent car les
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pates de ciment sont thixotropes comme le montre la FigdreCependant, les boucles
d’hystérésis sont plus importantes aux premiers cyclesretent a s’annuler au dernier
cycle. Il n'y a pas dans la procédure utilisée de repos quegauiaisser la suspension se
restructurer. La suspension atteint un état ou ni I'évotutie la chimie liée a I'hydrata-
tion du ciment, ni I'évolution physique apparente liée ahixatropie n’ont lieu. La loi
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FIGURE 4.5 :Rhéogramme de la pate de ciment de référence.

d’Herschel-Bulkley (4.3) ¢f. paragraphe 2.4 du Chapitre 1) souvent associée aux pates
de ciment (Ferraris, 1999), (Toutetial,, 2003) permet d’identifier trois parameétres rhéo-
logiques (seuil de contraint®, consistancé et indice de fluiditén) par ajustement du
rhéogramme du dernier cycle de rampe, a I'état irréversshleune plage de vitesses de
cisaillement qui correspond au comportement rhéofluidifias suspensions.

Cette gamme de vitesses est aussi représentative desétith industrielle entre 0
et 30 s'1. Dans un béton autoplacant, les vitesses de cisaillemantgialles sont sou-
mises les pates de ciment sont au maximum de 20 Rour des bétons ordinaires, les
vitesses de cisaillement maximales rencontrées sont 8dte¢ 40 s (Roussel, 2006).
Pour l'interprétation de certains résultats expérimentiucontrainte de cisaillement et
la viscosité apparente seront prises a des vitesses déecisait de 20 st se rapprochant
de la réalité.

2.4 ldentification des parametres rhéologiques par I'essaiu cone de
Heagermann

2.4.1 Approche de la loi d’écoulement dans le temps

Les mesures effectuées par étalement au céne de Heagermramentlle diamétre
d’étalement en fonction du temps (Figure 4.6). Lintrodoietdu parametre temps permet
d’accéder a l'information sur la consistance des suspaagiouvant étre donnée par la
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pente a l'origine. Le seuil d’écoulement est fourni par latghu au temps infirti, qui
représente le diametre final a I'arrét de I'écoulement. &létion du diamétre d’étalement
D en fonction du temps est ajustée par une loi d’évolution exponentielle empgigu
type :

D (t) = D (to) +a(L— exp(—t/Tetan)) (4.4)

aveca = D (t») — D(tp), Tetapl € temps caractéristique lié a I'établissement du diametre
final (en s) eD (tp), le diamétre initial égal au diamétre inférieur du céne.

L’'ajustement des points expérimentaux par cette loi déwoh permet alors d’iden-
tifier le diametre final et le temps caractéristique d’ésdaiment de I'écoulement.

La cinétique de I'écoulement est donnée par la dérivé® e représentée sur la
Figure 4.6 et s’écrit :

D(t) =

= - exp(—t/Tetabli) (4.5)
Tetabli
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FIGURE 4.6 : Approche de I'évolution de I'écoulement dans le terbys) et de la ciné-
tiqgue d’étalemeny(t) - exemple pour la pate de ciment de référence.

2.4.2 ldentification du seuil d’écoulement &

Le diamétre d’étalement fin& (t.,) est corrélé au seuil d’écoulememntdes suspen-
sions par la relation de Roussel (Rousstehl,, 2005), obtenue d’apres un calcul analy-
tique :
 225pgVv?
- 128®RS
Avecg l'accélération de la pesanteprla masse volumique des suspensidhke volume
étalé eR le rayon d’étalement final.

To (4.6)
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2.5 Identification du seuil d’écoulement par I'essai d’étadment au
bécher

L'essai d’étalement au bécher fournit aussi une mesure wibageartir du diameétre
final de la galette étalée qui est relié au seuil d’écoulemgde la suspension a partir de
la méme relation établie par Roussel (4.6).

2.6 Identification du seuil de contrainte par cisaillement @ géome-
trie de type Vane

Le seuil d’écoulement est la valeur de la contrainte au pitraesition illustré a la
Figure 4.7 marquant le passage d’un état solide (domaige-ékstique) a un état fluide
(domaine viscoplastique déformable) de la suspensiony[@zuBoger, 1985). Dans la
premiére partie linéaire, le réseau de particules subitdéésrmations élastiques a la
vitesse maintenue a 0,01’ lorsque la contrainte reste en dessous de la contrainte
seuil. Ensuite, la limité d’élasticité est atteinte et deptures du réseau de particules
se produisent progressivement jusqu’a I'apparition dudgicontrainte. La valeur de la
contrainte au pic correspond au seuil d’écoulement de lpesisson, appelé aussi seuil
de contrainte apparent du matériau (Roussel, 2006). Puggjde la contrainte diminue
|égerement puis se stabilise, la suspension est mise efeéwent. Un seuil de contrainte
dynamique apparait alors dans le régime permanent. La mésnédure expérimentale
est répétée a intervalles de 7 minutes jusqu’a obtenir urd@icontrainte suivi d’'une
diminution puis stabilisation de la contrainte.

10|||||||||||||||||||||||||||

—+—1,4% O175 6min ap fabrication
—1,4% O175 14min ap fabrication
—%—1,4% 0175 22min ap fabrication

Contrainte de cisaillement (Pa)

0|||||||||||||||||||||||||||
0 20 40 60 80 100 120 140
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FIGURE 4.7 : Détermination du seuil de contrainte par mesure au Vane pestr la pate
de référence.
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3 Description des fillers et des superplastifiants utilisés

Les spectres granulaires et caractéristiques physicoighes des fillers minéraux
utilisés sont donnés en Annexe [A]. Quelques caractéustigont rappelées ici.

Le filler silico-calcaire 7Qum, le filler calcaire et le ciment ont des distributions de
taille tres étendues (dedn a quelques centaines de microns) et sont les fines les plus
grossieres. La craie a aussi une étendue granulaire langeetieaest plus fine. La fumée
de silice présente quant a elle une granulométrie tres fineeetlistribution de taille peu
étendue (entre 0,07 et Q,@).

Les images MEB issues de la littératucé Annexe [A]) montrent I'état de surface des
fillers utilisés, leur morphologie et leur finesse. La crditediller calcaire sont des fines
broyées, elles présentent donc des surfaces rugueusegatiares. La cendre volante et
la fumée de silice quant a elles sont de formes sphériques.

Les superplastifiants utilisés sont nommeés de la fagon istéva

— SP1, constitué d’un mélange de polycarboxylates et depbloosites modifiés,

— SP2, constitué de phosphonates modifiés,

— SP3, constitué d’'un éther carboxylique acrylique a losgumines latérales,

— SP4, constitué de polycarboxylates.

Les structures moléculaires des polycarboxylates étsdiésdifférentes d’un superplas-
tifiant a I'autre car elles proviennent de différents prdducs.

4 Influence de la teneur en superplastifiant

Nous évaluons l'effet du dosage en superplastifiant sur iditduet la stabilité des
pates de ciment en comparant différents essais et méthodestdication du seuil. Pour
rappel, d’aprés le critere de stabilité, le seuil des paeesiohent qui assure la fluidité
maximale et la meilleure stabilité du béton doit étre de 5 Pa.

4.1 Reésultats expérimentaux

La Figure 4.8 représente les résultats sur pate de cimelat @eec une variation du
dosage en superplastifiant entre 0,4 et 2,8% en masse dugmermlifférentes méthodes
d’essais. Les mesures d’étalement donnent des diamégtdeihent qui sont ensuite
corrélés aux seuils a partir de I'équation (4.6) et les seadel contrainte sont identifiés a
partir des différents rhéometres (géométrie Couette et Yest).

D’une part, les résultats montrent la différence entre fasdeurs mesurées par dif-
férentes méthodes de mesures. Les seuils obtenus a parétalements au bécher sont
supérieurs a ceux déterminés avec les autres essais. Legesas Vane test et les étale-
ments au cone de Heagermann sont plus proches de ceux aasedted au bécher alors
gue les mesures au rhéometre a cylindres coaxiaux donsesd s les plus faibles.

D’autre part, les résultats montrent 'augmentation dedalifié des pates de ciment
avec la teneur en superplastifiant. Le seuil de contraiméenatun palier correspondant
au maximum de fluidité des pates. Ce palier differe d’une oudld’essai a I'autre. Il se
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situe a 1% pour les essais de cisaillement en géométrieateaeti Vane et a 1,4% pour
les essais d’étalement.
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FIGURE 4.8 : Comparaison des seuils de contrainte identifiés par dissai®rhéolo-
giques en fonction d’'une variation du dosage de SP1 pourétes de ciment.

4.2 Analyses et discussions
4.2.1 Action du polymére

Tout d’abord, il faut prendre en considération I'action dailypnéere sur les structures
de ciment et donc I'implication sur le seuil. Dans une pateident, le seuil est le para-
métre rhéologique qui est lié aux interactions colloiddlesprésence du superplastifiant
déstructure les agrégats formés par les particules de tipaeriaction des forces élec-
trostatiques et stériques des polymeres polycarboxyédtelsosphonatesf; paragraphe
3.1.3 du Chapitre 1). L'introduction croissante de ces paes a pour effet de diminuer
les forces de cohésion et les frictions inter-granulaitesgines électrostatiques (Van der
Waals) €f. paragraphes 3.1.3 et 3.1.3 du Chapitre 1), ce qui contribgeala diminution
du seuil de contrainte des pates. Du fait de I'éloignemdatifeles particules de ciment,
les dissipations visqueuses sont moins élevées, ce quiracposéquence de diminuer
aussi la viscosité des pates. Le volume effectif des aggtaisiét donc le volume effectif
de solide dans la suspension s’en trouve diminué€, amétianasi la fluidité (Flatt, 1999).

4.2.2 Comparaison des méthodes d’essais

L’histoire du cisaillement Le seuil de cisaillement dépend beaucoup de I'histoire de
cisaillement de la pate. La procédure de malaxage influeasdéfloculation des grains
de ciment en suspension lors de la phase dormante comme teerhen(Lei et Struble,
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1997). Le malaxage ou le cisaillement du béton engendreaitees de cisaillement lo-
cales élevées causant la destruction des agglomérats étleamp le pontage rapide des
grains (Powers, 1968). La destruction des agglomérats dieydas de ciment qui sont
recouvertes par un film d’hydrates est de ce fait irréveegibattersall et Banfill, 1983).
Les artefacts expérimentaux liés a la préparation des mesafmalaxage initial) et leur
conservation peuvent différer d'une gachée a l'autre, desgppose un état initial de
structuration quelque peu différent pour chaque gachée.

Interparticle attraction due Interparticle adhesion Particle dispersion
to differences in surface charge increased by hydration by mixing

e

Additional hydration while Refloculation when mixing stops,
particles are dispersed due to Van der Waals forces
(surface charges masked
by hydration product)

FIGURE 4.9 : Changements structurels causeés par le malaxage (Lei ®&th997).

En géométrie de Couette, la pate atteint un état de fluiddicahaximal (jusqu’au
dernier cycle de cisaillement) alors qu’en géométrie Vdagate ne subit qu'un preé-
cisaillement & 50!, Pour les essais au rhéomeétre coaxial, les suspensiorns cuijéttes
a une histoire de cisaillement assez destructrice. Et lesépures expérimentales des
essais d’étalements n’incluent pas de précisaillemente®aans les rhéomeétres.

Prise en compte des effets inertiels et superficielsEn comparant les étalements, les
valeurs de seuils obtenus au cone de Heagermann sont fllesfque celles obtenues au
bécher. Il faut préciser que le cdne de Heagermann susditavddler avec un volume de
matériau et une hauteur initiale fixes. Cependant, le voltepeésentatif qui permet de
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négliger les tensions superficielles auxquelles est s@imisate est de 600 dny.1) , ce
qui reste supérieur au volume utilisé dans les essais aubén@us, la hauteur initiale de
I’écoulement dans le cbne est supérieure a celle utiliséelabécher. La hauteur initiale
imposée par le cond & 6 cm) pénalise alors les mesures de seuil par rapport ailassa
bécher ou il N’y a pas de contraintes sur le choix de la haateliécoulement. Les effets
de surface ainsi que les effets inertiels ne sont donc pdgyealles lors de I'étalement
au cone. Les essais au bécher sont donc plus fiables partsergpondent aux exigences
théoriques et ne pénalisent pas I'’écoulement.

4.2.3 Le dosage a saturation, compromis entre stabilité etfidité

Si I'on se fie aux résultats de mesures effectuées a I'étaieaebécher, et que I'on
consideére le critére de stabilité établi par Roussel (4u2hqg considére que les plus gros
grains du mélange de diamétre 14 mm, le seuil donnant |digéat® ces granulats dans le
béton ainsi qu’une fluidité maximale est atteint a 5 Pa poertaneur de 1,4% de SP1 par
rapport a la masse de ciment. Dans le cas du ciment et du $agtdrant utilisés ici, cette
valeur est aussi celle du dosage a saturation et corresplan@é@eur en superplastifiant
utilisée dans le béton des piles du viaduc de Millau. Pouddsages inférieurs, le béton
sera certes stable mais ne présentera pas la fluidité maxiRwlr des dosages supérieurs,
les seuils sont tres faibles et n’assurent pas la stabilitgéton (ségrégation), ni méme de
la pate de ciment (ressuage). Ce dosage a saturation sujpp®$es surfaces utiles des
particules de ciment sont totalement recouvertes de pobsrau-dessus d’éventuelles
formations de cristaux crées par I'hydratation tels quetdaposés organo-minéraux et
qu’une partie des polymeres se trouve dans le liquide iiitiet®t contribue a la fluidité
des pates (Flatt et Houst, 200tj.(paragraphe 3.1.3 du Chapitre 1).

5 Influence de la nature des polymeéres

Apres avoir déterminé le dosage a saturation et la teneimalet du superplastifiant
pour acquérir la fluidité et la stabilité maximales du béibpeut étre intéressant d’étu-
dier l'influence d’autres types de superplastifiants surdalité afin de comparer leur
efficacité. Les superplastifiants ont des configurationtapa et des natures chimiques
différentes. lls sont introduits aux teneurs limites deusstton de chaque produit, les
surfaces utiles des particules de ciment sont alors to&lenecouvertes de polymeres
au-dessus d’éventuelles formations d’hydrates orgam@raux.

5.1 Résultats expérimentaux

Les gacheées testées concernent des formulations de pateatd simple avec diffé-
rentes natures de superplastifiant. Les dosages en sigiifigoid sont ceux de la limite
de saturation, soit 1,4% de SP1, 1,4% de SP2, 0,8% de SP3&0e,SP4. Les extraits
secs sont donnés a I’Annexe [A]. Les mesures sont effectu¢eséometre a cylindres
coaxiaux et les parameétres rhéologiques (seuil et visgasint déterminés par identifica-
tion a partir de la loi de Herschel-Bulkley. La viscosité apgnte des pates a été identifiee
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FIGURE 4.10 : Influence de la nature du superplastifiant : a- viscosité r@mpa en
fonction de la vitesse de cisaillement, b- Identificatios garametres rhéologiques par
Herschel-Bulkley.

a partir de la loi d’Herschel-Bulkley et le seuil de conttaiest pris égal a la contrainte
pour un cisaillement de 0,15 & Les résultats de la Figure 4.10 (a et b) montrent que les
seuils et consistances des pates de ciment dépendentdottdela nature du polymere.
Le SP2 est le produit qui donne les grandeurs les plus éleréeste viennent le SP1, le
SP4 puis le SP3.

5.2 Analyses et discussions
5.2.1 Influence de la configuration structurale et de la chine des polyméres

Les caractéristiques structurales (degrés de polymiénsgioids moléculaire, lon-
gueurs et types de chaines latérales) et chimiques (naiugeodpe fonctionnel, affinité
du ciment avec le groupement fonctionnel) de ces molécuggsajues sont a prendre en
considération pour comprendre l'efficacité de chaque typealymére et son degré de
dispersion (Flatt et Houst, 2001). Les superplastifiaritisé&s$ d’origine industrielle dif-
férente contiennent des polymeres dont les propriétéststales et chimiques sont dif-
férentes. Cependant, les caractéristiques structurakepalymeres utilisés restent confi-
dentielles, il est alors difficile de faire une analyse @édles résultats si ce n’est une
comparaison qualitative de I'efficacité de ces polymeresitdfois, la littérature fournit
une documentation assez suffisante pour comprendre cepiadmomenes.

Tous les polymeres étudiés sont composeés soit d’'une (peysHesphonates) soit
de plusieurs (pour les polycarboxylates) chaines latmdéepolyéthylene oxyde, dont
les longueurs et le poids moléculaire ne sont pas concfugiinexe [A]). Mais il est
trouvé en littérature que les polymeres qui ont des longha®es latérales de polyéthy-
lene oxyde, de faibles degrés de polymérisation ainsi qugrande quantité de groupes
fonctionnels donnent un fort pouvoir de dispersion (Yameidal,, 2000, Flatt et Houst
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2001). De plus, les groupements fonctionnels sont de derdgssosoit a bases phos-
phonates (P@), soit a bases carboxylates (€ La quantité d’ions du groupement
fonctionnel n'est pas connue non plus. L'origine chimiquegitoupement fonctionnel
(polynaphtaléne sulfonique, polycarboxylagt;) est 'une des caractéristiques les plus
importantes sur la fluidité. Plusieurs auteurs (Golaszegtskzwabowski 2004, Yamada
et al. 2000) ont montré que les polycarboxylates ont la meilleffreaeité de dispersion.
Penget al. (2005) montrent que I'adsorption de polycarboxylates genkes forces de
répulsion stériques importantes au moyen des chainealigétu polymere. Cette effi-
cacité de la dispersion provient principalement de la comibon des forces répulsives
stériques et électrostatiques agissant a la surface desupes. Par ailleurs, la répulsion
de type stérique est moins influencée par I'hydratation chent ce qui permet de garder
un meilleur maintien de la fluidité dans le temps par rappattaaitres types de poly-
meéres qui n’agissent que par des répulsions électrostatispules. Kaupt al. (2005)
ont montré par la technique de mesures du Microscope a Faarridue (AFM) que ce
sont les chaines greffées d’éthylene oxyde (EO) sur le gmoept fonctionnel copoly-
mere qui sont responsables de la répulsion stérique expazde superplastifiant dont
la gamme de la répulsion se situe entre 1,5 et 5 nm et qui peutedtée a la longueur
des chaines éthylénes oxydes. Andeegaa. (1988) et Bonen et Sarkar (1995) montrent
aussi que la capacité d’adsorption des polymeres sur lésylas de ciment dépend du
poids moléculaire des polynaphtalenes sulfonates, dgmgoés de fagon générale, de la
finesse du ciment et de la quantité dgAGFlatt et Houst, 2001)df. paragraphe 3.1.3 du
Chapitre 1).

De plus, Planck et Hirsch (2007) ont montré par des mesurpsteatiel zéta qu'il y
a une meilleure adsorption d’un polymeére, chargé négatvensur des surfaces de parti-
cules a potentiel z&ta positif alors qu’un potentiel z&tgati€ ne permet pas I'adsorption
du superplastifiant. Ainsi I'ettringite (AFt) qui montre potentiel zéta fortement positif
adsorbe la plus grande partie des polyméres. Le monosuiaéhte de calcium (AFm) et
les C-S-H ont des potentiels négatifs plus faibles, doncplunefaible quantité de super-
plastifiant est adsorbée a leur surface. La portlanditeggtgee ont des potentiels négatifs
ou proches de zéro, ils n"adsorbent pas du tout de supefiglasfFigure 4.11). Ainsi un
ciment contenant une forte teneur egACet qui produit une grande quantité d’ettrin-
gite lors de son hydratation, aura tendance a consommaelement les polymeres qui
vont s’intercaler dans les hydrates dy”AC(Fernonet al,, 1997, Flatt et Houst, 2001).
Ces résultats soulignent I'importance du choix du supstifi@nt vis-a-vis de la viscosité
requise au niveau de la pate de ciment pour que le béton pagsgerir la fluidité ne-
cessaire. En particulier, la grande fluidité apportée maptdycarboxylates explique les
faibles viscosités et seuils trouvés.

5.2.2 Effet sur le retard de prise

Certes, les superplastifiants dont le poids moléculairélesé induisent un potentiel
zéta le plus négatif et ameéliorent ainsi I'adsorption dypwre et I'efficacité de la disper-
sion (Anderseret al,, 1988). Cependant, Yama@a al. (2000) montrent qu’'une grande
concentration du groupe fonctionnel ionique retarde lagpdu ciment. Il apparait que
la grande dispersion apportée par les superplastifiantsgueir des effets néfastes sur
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FIGURE 4.11 : Représentation schématique montrant la distribution aldsbrption du
polymére sur les surfaces des phases hydratées du clinapresl (Planck et Hirsch,
2007).

I'hydratation et sur le retard de prise du ciment.

6 Effet de la répartition granulométriqgue et de I'opti-
mum granulaire

6.1 Résultats expérimentaux

L'étude de l'influence du dosage en superplastifiant estefée a I'aide du rhéometre
a cylindres coaxiaux. Les variations de la formulation d&eg concernent la substitution
et I'addition de 10% de la masse de ciment par des fillers rainéde différentes natures
par rapport a la pate de référence constituée de ciment3esisubstitutions simultanées
par 10% de fumée de silice et 20% de filler calcaire ont ausset¢ctuées sur pate de
ciment et micromortier dont les formulations sont a I’Ana¢&]. Toutes les suspensions
ont été adjuvantées avec un méme dosage en superplassifiait 4% de SP1.

Des gachées de micromortier sont aussi étudiées avec ebvaubstitutions et varia-
tions de la nature et du dosage en superplastifiant. Par nta@pa pate de ciment, le
micromortier integre les particules fines des sables et dasligns de tailles inférieures
a 315um.

Les viscosités apparentes sont celles issues de la precddunontée / descente en
cisaillement croissant effectués au rhéometre a cylincrasiaux. Les valeurs sont prises
au dernier cycle de montée / descente a la vitesse de aisaiitede 20s! qui correspond
d’apres Roussel (2006) a la vitesse que subit une pate detitaes un béton autoplacant
lors de sa mise en place dans les coffrages.

La Figure 4.12 montre que la substitution de 10% au cimenadarhée de silice,
de la craie, de la cendre volante et du filler calcaire ergrdis viscosités apparentes
plus faibles que celle de la pate de référence, alors queldaas des substitutions des
deux fillers silico-calcaires (tailles approximatives @<t 30um), la viscosité apparente
est comparable a celle du ciment seul. De facon génératiglifian de fillers et I'intro-
duction des fines des sables, comme dans I'exemple des ftond de micromortiers,
développent des viscosités plus élevées que celle de lapa&iérence sauf pour I'addi-
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tion de fumée de silice.

Par ailleurs, un nouveau résultat ici est celui des pateaires formulées a partir
d’une substitution de 10% en fumée de silice et de 20% en ¢illeraire. Pour tous types
de superplastifiants, les remplacements de 30% de cimertepkar fumée de silice et
d’un filler calcaire donnent des viscosités plus faibles cglée de la pate de ciment de
référence.
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FIGURE 4.12 :Viscosité apparente & 20spour des pates et micromortiers avec substi-
tution et addition de fillers et différentes adjuvantations

6.2 Analyses et discussions

Plusieurs explications liées aux caractéristiques pbysiimiques des fillers peuvent
étre la cause d’'une modification rhéologique.

6.2.1 Influence des propriétés physico-chimiques des fileminéraux

Les résultats montrent d’'une part un effet rhéo-fluidifiamtalfumée de silice car la
viscosité apparente est la plus basse non seulement leliggest en substitution et mais
encore lorsqu’elle est en addition au ciment. Cet effet a & cité en littérature (Cyr,
1999).

Dans le cas de la substitution des fillers minéraux au cineentsicosité apparente
diminue. Plusieurs explications peuvent étre avancéesptapriétés de surface, la gra-
nulométrie, la surface spécifique, le dosage de substitotioencore la nature chimique
des fillers, plus ou moins cohésives et qui font interveng filgces inter-particulaires
électrostatiques, peuvent étre impliquées.

La surface spécifique des grains est I'un des facteurs quiitonne la demande en
eau nécessaire a la fluidité. Lorsque la surface spécifiguaibke, moins d’eau est né-
cessaire pour mouiller les grains et obtenir une grandetiujleville, 2000). (Bonen et
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Sarkar, 1995) montrent que la finesse des particules de touete fillers minéraux ame-
liore I'efficacité de I'adsorption du superplastifiant. Lsgfaces spécifiques conformes a
chaque type de filler sont données a I’Annexe [A]. Le filleicedcalcaire, le filler calcaire
et la cendre volante ont des surfaces spécifiques inféseucelle du ciment alors que
la craie et la fumée de silice ont des surfaces spécifiquasbep plus élevées. Lorsque
le remplacement du ciment par des fillers de surfaces spéesfioférieures induit des
faibles viscosités de pates, cela permet d’envisager unmdiion de I'eau dans le mé-
lange ou de la teneur en superplastifiant car la demandeusstagible pour le filler que
pour le ciment. Si on considére des pourcentages de sulwstiylus élevés, il est pos-
sible d’atteindre encore un meilleur gain économique. Utpgpparaitre que la grande
surface spécifique de la fumée de silice ou de la craie puisgeraine demande en eau
supérieure a celle du ciment. Or, ce n’est pas le cas d’apsagsultats de viscosités.

D’autres parametres physiques sont alors mis en jeu. Parmeg’amélioration de la
distribution granulaire par I'ajout de fines qui viennemhdir les vides inter-granulaires
et contribuer & la continuité du réseau solide ou a I'obtend’'un optimum granulaire.
Ferrariset al. (2001) ont montré I'effet bénéfique de la taille de partisude cendres vo-
lantes sur la diminution de la viscosité et du seuil de camteasurtout pour les cendres
volantes les plus fines {@n). Plus la finesse de la particule est élevée, plus cellend t
a jouer un effet de remplissage des vides inter-granuleirascontribuer a la continuité
du spectre granulaire qui est un facteur favorable a undeugsl distribution de taille
granulaire et donc a une meilleure maniabilité de la suspen$outefois, pour ces par-
ticules micrométriques les forces d’interactions colddés sont trés élevées. La cohésion
inter-particulaire est considérable et peut engendrereuil de contrainte conséquent si
la quantité de superplastifiant n’est pas suffisante pouod@ér ces particules qui pré-
férentiellement forment des structures agglomérées. (@rlaétre le cas de la fumée de
silice (0,1um) qui est encore plus fine.

Par ailleurs, Galliast al.(2000) montrent que la surface spécifique des particules est
un parametre important pour évaluer la demande en eau desnsisns, mais que cela
n'est pas suffisant devant la morphologie (forme et textdes)particules. Les particules
de formes irrégulieres requierent de deux a quatre foisgpkasi que les particules sphé-
riques. Donc, I'état de surface et la morphologie du fillph@rique, concasséic) sont
aussi des facteurs importants a prendre en considératans [ cas de nos matériaux,
les fillers calcaires et silico-calcaires ainsi que la csaist issus du broyage de roches :
leur surface anguleuse irréguliere est comparable a celtgndent provenant du clinker
broyé. Par contre, la fumeée de silice et la cendre volanteessdes fumées des centrales
thermiques sont de formes sphériquefsAnnexe [A]). La morphologie de ces deux der-
nieres explique alors le meilleur gain de fluidité qui s’apén leur présence. Bouzoubaa
et Lachemi (2001) et Chang (2004) ont montré que la viscds#ésuspensions contenant
de la cendre volante diminuait du fait de la forme sphérigee mhrticules. En effet, les
particules de formes arrondies améliorent la compacité éiamge granulaire en dimi-
nuant le volume des vides et contribuent ainsi positiveradatfluidité. Par contre, des
grains de texture rugueuse et de forme anguleuse ou alloegérent une plus grande
quantité de péate pour pouvoir fluidifier le matériau. C'estds du filler calcaire, de la
craie et des fillers silico-calcaires. La morphologie defitiess n'est donc pas la seule ca-
ractéristique qui induise une diminution de la viscositéad®ispension. D’autres facteurs

Bétons fluides a hautes performances



138 Optimisation rhéologique des phases suspendantes

comme la nature chimique des fillers, différente de celleiochent pourrait intervenir.

La distribution granulaire du filler, plus ou moins étaléetmpet de remplir les vides
intergranulaires. Elle est un facteur favorable a la malii@le la suspension. Gallias
et al. (2000) montrent qu’accroitre la distribution de la taillesdoarticules (distribution
plus étalée) entraine un meilleur compactage (optimunmudgiar) et une demande en eau
moindre pour une grande fluidité. Sakaal.(1997) ont montré ce méme effet en fonction
de la taille des particules pour des fillers calcaires : llapm de taille a été trouvé a 18
pm. Toutefois, la taille optimale des fillers correspondalat @eilleure fluidité dépendait
de la nature et de la physico-chimie de toutes les particlleaélange.

L'ajout de filler permet de diminuer la quantité d’eau. Laierat les fillers calcaires
et silico-calcaires utilisées requiérent moins d’eausaljuie la fumée de silice de par
sa grande surface spécifique et sa nature pouzzolaniquéneglus d’'eau. La cendre
volante est certes pouzzolanique mais elle ne réagit passi@semiers instants de I'hy-
dratation. Zhu et Gibbs (2004) ont aussi montré que la demandsuperplastifiant de
la craie et du filler calcaire était inférieure a celle du ampéndépendamment de leur
finesse ou de leur état de surface. Plusieurs auteurs trounveésultat identique mais ce
n'est pas général a tous les types de fillers calcaires. Eh &ffnature minéralogique du
filler calcaire et les impuretés peuvent modifier la rhéaobiehdi (2000) par exemple a
montré que le filler calcaire peut a I'inverse mener a uneepeduvrabilité si ce dernier
contient une guantité importante de MgO. Surtout s'il espleye avec un superplasti-
fiant de nature polyacrylate, une quantité élevée de MgOQiphiltter I'action dispersante
du superplastifiant et causer une augmentation de la viécosi

6.2.2 Influence de I'ajout des fines des sables dans la pate deent

Les résultats montrent que I'ajout des fines des sables augr@eviscosité des sus-
pensions de micromortiers. |l faut préciser que I'ajout oetusions de sables dans la
pate augmente la concentration de la fraction volumiqudegadjui passe d’environ 47%
a 57%. D’aprés Toutoat al. (2003), I'ajout de sable dans une pate de ciment augmente
les valeurs de seuil a condition que la concentration geareusoit assez élevée. La taille
des particules de sables, leur forme (granulats roulésmeassés) ainsi que leur étendue
granulaire peut modifier les paramétres rhéologiques dgsessions. Si I'on se réfere
au modele de viscosité proposé par Krieger-Dougherty (19%h seulement la frac-
tion volumique granulaire mais encore la forme des graing peervenir, entre autre,
sur I'organisation spatiale des grains, et par conséqeanta concentration volumique
solide maximale, qui est un parameétre du modeéle (Toatal, 2003).

Une autre explication peut aussi s’ajouter a I'effet dediaentation de la viscosité
lors du passage d’une pate de ciment a un micromortier. Urtie jpla polymeére est pro-
bablement adsorbée sur la surface des fines des sables.dwamaly(2006) ont montré
que les fines des sables et des gravillons sont aussi consaoasd’une partie du super-
plastifiant a leur surface, méme si leurs surfaces spéctispiet globalement plus faibles
que celles du ciment. Il est donc possible qu’une partie geglastifiant ait été adsorbée
a la surface des grains trés fins ajoutés dans la pate de aty@olvenant du sable et des
gravillons. De plus, I'étendue granulaire de ces fines migtiques de tailles allant de
quelques microns a 31%n ainsi que leur finesse augmentent I'adsorption du supsipla
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fiant. Ce résultat souligne 'importance pour certains s organiques de reconsidé-
rer 'adjuvantation d’une suspension lors du passage déghelle granulométrique a une
autre, pour obtenir la fluidité maximale et aussi 'impodau choix du superplastifiant
pour acquérir un béton autoplacant.

6.2.3 Effet de la fraction volumique granulaire

La fraction volumique granulaire peut étre un facteur int@otr conformément a la
loi de Krieger-Dougherty. De fagon traditionnelle en Gé@ieil, lors de la formulation
d’un béton, le remplacement du ciment par des ajouts miré&®trit toujours en masse,
c’est ce qui a motivé le choix de faire des substitutions mass et non volumiques.
Cependant, ces substitutions massiques peuvent entd@seariations de fractions vo-
lumiques granulaires puisque les masses volumiques desedifs types de minéraux
sont légerement différentes les unes des autres. Confaeniémla loi sur la viscosité
de Krieger-Dougherty (1972%f. paragraphe 2 du Chapitre 1), méme pour de faibles va-
riations de la fraction volumique granulaire, les retonshpeuvent étre importantes sur
'augmentation de la viscosité des suspensions.

—— Modeéle de Krieger Dougherty

2 5n pate 10%sub craie avec 1.4% 0’0175
pate 10%sub Fumée de silice avec 1.4% d'0175
pate 10%sub cendres volantes avec 1.4% d'0175
pate 10%sub filler calcaire avec 1.4% d'0175
24 pate de ciment seul avec 1.4% d'O175

pate 10%sub filler silico calcaire 70y, 1.4% d'0175
pate 10%sub filler silico calcaire 30y, 1.4% d'0175
pate 10%add calcaire avec 1.4% d'0175

pate 10%add cendres volantes avec 1.4% d'0175
pate 10%add silico calcaire 30p avec 1.4% d'0175
pate 10%add silico calcaire 70p avec 1.4% d'0175
pate 10%fum. silice et 20%calcaire sub, 1.4% d'0175
pmortier 10%fum. silice et 20%calcaire sub 1.4%0175
pate de ciment avec 1% d'O175

pmortier de ciment avec 14% d’O175

pmortier de ciment avec 1% d'O175

pate de ciment avec 14% SP3

pmortier 10%fum. silice et 20%de calcaire 14% SP3
pate 10%FdS et 20% de calcaire 14% SP3

pate 10%FdS et 20% de calcaire 14% SP2

pate 10%FdS et 20% de calcaire 12% SP5

pate de ciment avec 14% SP2

pate 2%sub fumée de silice SP4

¢ ¢ ¢ O 000 0 0 0 0 06 @0 0 0 O

Viscosité apparente (Pa.s)

EmxE)

0.6 0.65 0.7 0.75 0.8 0.85

q)/q)max
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FIGURE 4.13 :Viscosité apparente en fonction @pnax pour tous types de formulations
de pates de ciment et de micromortiers.

Pour se rendre a I'évidence d’une telle influence de la fractblumique granulaire,
nous tracons la viscosité apparente prise=220 s™! (sur les rhéogrammes obtenus en
cisaillement de Couette) de toutes les suspensions testdesction du rappom/ Gmax
(rapport de la fraction volumique granulaire sur la fractolumique maximale). La
fraction volumique solide maximale est déterminée a pdttitogiciel René LCPC qui
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fournit la porosité du squelette granulaire en fonction dissributions granulaires des
éléments solides introduits dans le mélange.

Finalement, toutes les pates et tous les micromortiersuil@sravec des substitutions
et des additions de fillers de différentes natures et adjésaavec des superplastifiants
de différentes natures suivent la courbe d’évolution ded@r-Dougherty (Figure 4.13).
Cela confirme bien la relation générale de Krieger-Dough(eft paragraphe 2 du Cha-
pitre 1) qui relie la viscosité apparente de la phase fluidpendante et la fraction volu-
mique granulaire réduitep( gmay) & la viscosité de I'ensemble du mélange.

Ce résultat permet de rendre compte de I'importance de Igpaoité du mélange sur
la fluidité des pates et des micromortiers et de déterminellegisont les formulations
intéressantes pour les propriétés rhéologiques du bétbenehé. L'obtention de la com-
pacité maximale permet de réduire la quantité d’eau ou latifgade superplastifiant.

Avec deux conditions réunies sur la fluidité (par la vis@ai20 s1) et sur la stabilité
des phases suspendantes (par les mesures de seuils egutééedemment et d’apres
le critere de stabilitécf. paragraphe 2.2.1), il est possible d’estimer une formuradiu
béton ou la fluidité maximale et la stabilité suffisante dwhétont optimisées.

Il aurait été interessant de considérer une fraction vajuenid’unité structurelle te-
nant compte des effets de forme et de surface des grains gisctzsité et aussi sur le
seuil. Un tel travail fait I'objet de recherches au Labonstales Matériaux et des Struc-
tures du Génie Civil (LMSGC).

6.2.4 Loptimum granulaire

A partir du logiciel “René-LCPC” ¢f. paragraphe 3.1.2 du Chapitre 1), la fraction
volumique solide maximale a été déterminée pour des médagrgaulaires composés de
ciment et de différents types de fillers en faisant des duwitisins du ciment de 0 a 100%
par lesfillers. La Figure 4.14 représente les optimas gaamasl des mélanges pour chaque
type de filler. La fumée de silice et la cendre volante perem¢tioutes deux d’améliorer
la compacité du mélange (fraction volumique solide craitsa L'optimum atteint pour
la fumée de silice se trouve aux environs de 35% de substfitatii ciment, mais une
faible substitution de 5% permet tout de méme d’améliorandgement la compacité du
mélange. Pour la cendre volante et le filler calcaire, la cmit@ augmente avec le pour-
centage de substitution sans atteindre un optimum. Pouala, d’'optimum se situe a
35% de substitution, et pour le filler silico-calcaire a 15%.

6.3 En conclusion

D’une part, les mesures de seuils de contrainte évaluédymsieprs méthodes d’es-
sais montrent qu’un dosage en superplastifiant supérieulimite de saturation permet
d’augmenter la fluidité des pates (seuils faibles) mais pessi engendrer leur instabilité
(ressuage) et par la méme l'instabilité du béton (ségréggtiPar contre, un faible dosage
en superplastifiant inférieur a la limite de saturation perge gagner en stabilité mais
non pas en fluidité maximale du béton.

D’autre part, concernant les difféerentes méthodes d'sssast plus qu’essentiel de
tenir compte des conditions et des procedures expérinesngaixquelles sont soumises
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FIGURE 4.14 :Optimum granulaire des fillers minéraux utilisés en fontto pourcen-
tage de substitution filler-ciment sous “René LCPC".

les suspensions granulaires, lors de I'évaluation du sieudontrainte. Le caractére in-
trinseque du seuil est certes perdu car sa corrélation asegrdndeurs mesurées dépend
de la méthode de mesure : de I'histoire du cisaillement dluensur I'état de structu-
ration des particules de ciment, des tensions superfisiglie interviennent aussi entre
le dispositif expérimental et la suspension, et des effagtedie qui peuvent varier d’un
essai a l'autre. Ces méthodes de mesures sont certes aerlt@smnent utilisées mais il
faut savoir qu'il existe un moyen de déterminer les paragsétitrinséques rhéologiques
d’'une suspension sans que le dispositif, le rhéometre oléthade de mesure interfére
(récente étude de Christophe Lanos).

Concernant les pates cimentaires dont il a été substituillées minéraux a une par-
tie du ciment, la rhéologie des suspensions dépend prieaiget de la nature physico-
chimique des fillers, a savoir de leur surface spécifiquegdedistribution granulaire sur
la continuité du réseau solide, de leur morphologie (étatutace et forme) ainsi que de
leur affinité chimique avec le superplastifiant. Il a été ménue :

— les fillers calcaires et silico-calcaires augmentent lalifi® (seuils et viscosités
faibles) des suspensions et permettent de diminuer lait@idigau. L'amélioration
de la rhéologie par ces deux fillers n'est pas due a leur fingsgerieure a celle
du ciment), ni a leur morphologie (différentes formes itkégyes et rugueuses par
le broyage) mais pourrait s’expliquer par leur réactivité@al’eau ou leur affinité
chimique vis-a-vis de I'adsorption du superplastifiant ;

— la cendre volante permet de diminuer la quantité d’eaufktitiité des suspensions,
du fait de sa sphéricité;

— la fumée de silice quant a elle diminue la viscosité du faitsd sphéricité et de
I'effet de remplissage grace a sa finesse, qui améliore lantoré de la distribution
granulaire.
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Concernant les fillers calcaires et silico-calcaires, taille moyenne est proche de celle
du ciment et intermédiaire entre la classe granulaire dewirat celle des fines du sable
(voir distributions granulaires a I’Annexe [A]), ainsi qleur nature inerte permettent de
les utiliser en remplacement du ciment pour contribuer aolatiouité du spectre gra-
nulaire entre la pate de ciment et les sables et limiter tiexonie de la réaction d’hy-
dratation (voir la différence des indices d’activation Arlhexe [A]). Les CEM Il qui
contiennent entre 6 et 35% de filler calcaire peuvent en déeelopper des résistances
mécaniques équivalentes au CEM I.

7 Mesure de la thixotropie des supensions

7.1 Introduction

La thixotropie est un phénoméne réversible dépendant @illersent et du temps.
C’est la propriété de certains matériaux qui se fluidifiensdo’ils sont soumis a un ci-
saillement constant et se restructurent suite a un tempstes.r Cependant, pour les
matériaux cimentaires, des processus physico-chimighgdratation liés a I'hydrauli-
cité du ciment sont a I'origine des phénoménes de gonflemel# eetrait au jeune age,
font évoluer la microstructure et participent a son viedément (phénoméne irréversible).
Toutefois, Jarnyet al. (2005) ont montré par des méthodes rhéométriques par IRM que
le processus de floculation-défloculation domine du moinsisea courte période dés les
premiers instants (environ 30minutes aprés fabricatieripdate cimentaire. Ensuite, le
processus d’hydratation domine menant a une évolutiondrsible du comportement du
fluide.

D’un point de vue macroscopique, la thixotropie des mat&r@mentaires concerne
particulierement les bétons autoplacants a I'état frasséadet al., 2003). Roussel ex-
pose les différentes problématiques rencontrées suriehantqui sont liées a la thixo-
tropie des bétons autoplacants (Roussel, 2006). Indépendat de la vitesse de coulée
du béton ou de la quantité d’armatures dans le coffrage,&esbtrés fluides impliquent
des pressions hydrostatiques latérales tres élevéessuaffeages de voiles verticaux par
exemple lors de la mise en place du béton. Cependant, larbpie de ces bétons, chargés
en particules fines, du fait d’'un volume de pate élevé edivetaent importante pour per-
mettre au béton de se figer a la fin du coulage (au repos) et gegepla charge du béton
qui se trouve au-dessus sans augmenter les pressionselatgrales parois du coffrage
(Ovarlez et Roussel, 2006). La nature des constituants@ttaulation du béton constitue
donc un facteur déterminant sur l'intensité des pressibapparait qu’'un surdosage en
superplastifiant retarde la prise et augmente sensibldeseptessions hydrostatiques sur
les coffrages (PN B@P 2004), (Toutetial, 2005). Une autre application touchant a la
thixotropie des bétons autoplagants sur chantier condem@bléme des multi-couches.
Durant la mise en place du béton autoplacant, lorsqu’uneigre couche de béton est
coulée, celle-ci a le temps de se structurer avant le cowlages deuxiéme couche. Si
le béton a eu le temps de bien se structurer et que son seuilnd&inte apparent de-
vient supérieur a une valeur critique, les deux couches ttmb# pourront pas adhérer.
Comme les bétons autoplacants ne sont pas vibrés sur ahaelzecrée une interface peu
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résistante entre les deux couches. Des essais de flexiemptinits ont montré une perte

de 40% des résistances (Coussot et Roussel, 2006 b). lRarsile caractere thixotrope

des bétons autoplacants permet de limiter la sédimentdésrgranulats les plus lourds
a la fin de la mise en oeuvre, car la pate de ciment thixotropestaicture au repos et

son seuil de contrainte apparent augmente suffisammenepwu&cher le tassement des
granulats (Roussel, 2006 a).

D’un point de vue microscopique, la thixotropie des matéticimentaires dépend des
interactions colloidales pouvant intervenir pour desipalgs micro et nanométriques dé-
pendamment de leur nature et de leur polarité. La polargédeticules se voit modifiée
par la présence des polymeres des adjuvants qui s’adsartzestirface des grains et mo-
difient le potentiel z&ta des grains de ciment (Daoud et 8ili1995), perturbant ainsi le
caractere thixotrope des particules de ciment. Ainsi atie modifications des propriétés
physico-chimiques des éléments constitutifs du béton keilde teneurs peuvent avoir des
conséguences considérables sur les propriétés rhéobsgagles comportements micro-
scopiques et macroscopiques des bétons. Une procédureadtécaation des propriétés
de thixotropie a donc été réalisée pour étudier I'influenee fillers minéraux et du su-
perplastifiant sur la capacité de restructuration des gAtdes micromortiers, apres un
cisaillement plus ou moins élevé.

7.1.1 Techniques existantes de caractérisation de la thittopie

Plusieurs méthodes sont utilisées pour caractérisendattbpie d’'un matériau. Puisque
la thixotropie est un comportement dépendant du cisailidetedu temps, il est préférable
de maintenir I'un des deux facteurs constants (le cisaédleret d’'observer I'évolution de
la structure en fonction du temps. La méthode anciennemdpandue est le “loop-test”
qui consiste a effectuer des cycles de montée / descentenge ide cisaillements crois-
sants et a mesurer I'aire comprise entre les courbes d'é&cmult. La boucle d’hystérésis
obtenue entre les courbes d’écoulement a vitesse de défomraposée croissante et dé-
croissante caractérise la déstructuration thixotropa structuration en phase descente.
Or, selon Wallevik et Nielson (1998) I'énergie nécessamarpdéstructurer le matériau
dépend du volume du matériau testé. Cette mesure arbitiaifaire ne donne pas une
représentativité des propriétés intrinseques du matéaaelle dépend de I'histoire du
cisaillement (la gamme des vitesses de cisaillements éslay le rhéometre) (Banfill
et Saunders, 1981) et du degré de dispersion (temps mis gopalcourir) (Boutomt
al., 1996). Struble et Huagang (2002) et Winnefeld (2002)adiit une méthode dyna-
mique pour mesurer la structuration. Le matériau est sujesascillations d’amplitudes
de déformations, donc a des oscillations de contraintessdédlement dont 'amplitude
n'induit pas une déstructuration du matériau et permet d@i@suivre I'évolution de la
structuration dans le domaine viscoélastique. Dans ce ihenviscoélastique, il existe
une relation linéaire entre la déformation et la contraioéequi veut dire que le matériau
se comporte de facon élastique. Tant que le matériau seetrdarvs ce domaine, il est
possible de mesurer un degré de structuration sans ddasteicture du matériau.

Suivant les problématiques sur chantier citées plus haujucimporte le plus dans
I'évaluation de la thixotropie est la restructuration t‘@sdire ce qui se passe au repos
et comment augmente le seuil de contrainte apparent (Ro2€86). Billberg (2006)
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LOOP TEST
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FIGURE 4.15 :Le principe du “loop-test” par Barnex al. (1989).

a développé récemment une méthode de mesure de la vitesggnd'atation du seuil
de contrainte apparent au repos pour les bétons autopda¢ass mesures sont effec-
tuées avec un rhéometre qui tourne lentement. Les corgsadle cisaillement statiques
et dynamiques sont mesurées dans le but de pouvoir distiteyfieculation réversible
(thixotropie) de I'évolution irréversible (vieillissems. (Ovarlez et Roussel, 2006) uti-
lisent aussi cette méthode et classifient la thixotropi@ AP par un taux de floculation
Aix- Le béton n’est pas thixotropeAinix est inférieur a 0,1 Pa/s, est thixotrope entre 0,1
et 0,5 Pa/s, et est trés thixotrope pour des taux supéridyfsRa/s (Roussel 2006).

Ghezal et Khayat (2003) ont réalisé le méme type de mesurés ttiéxotropie en
examinant le comportement de la contrainte de cisaillerarrfbnction du temps a un
taux de cisaillement constant. Mais on peut constater g@&ilin inconvénient dans cette
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FIGURE 4.16 :Méthode de caractérisation de la thixotropie, d’aprés g@het Khayat,
1996).

procédure. Ces auteurs ont mesuré la reprise de thixotopidlisant un faible gradient
de vitesse constante (0,033, alors que ce cisaillement va s’opposer & la restructurati
thixotrope. L'état dans lequel se trouve le matériau n’astyraiment I'état de repos.
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7.1.2 Procédure expérimentale de mesure de la thixotropiel&tat transitoire

La méthodologie utilisée pour caractériser la thixotrapgde dans le suivi de I'évo-
lution de la viscosité apparente dans le temps suite a dalensents constants, suivis
d’'un temps de repos modélisé par des oscillations de tigle$aamplitudes et fréquences
d’oscillations, qui sont comprises dans le domaine élastdu matériau. Ainsi au lieu
d’'imposer un cisaillement permanent, un balayage en fonainusoidale de tres faible
amplitude est appliqué.

L'appareil utilisé est le RheologicABTRESSTECHKsysteme rotatif a cylindres co-
axiaux et a contraintes imposées) préalablement présefnfgafagraphe 2.1.1). Toutes
les mesures sont maintenues a une température del20 grace au rhéometre calo-
rifugé. Les suspensions concernées par cette étude sopétles et les micromortiers,
échelles du matériau acceptables dans I'entrefer de 2 mrhé@hmeétre. La suspension

Module élastique
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FIGURE 4.17 : Schéma du protocole de mesure de la thixotropie.

est soumise a une sollicitation temporelle, divisée en dennps, durant laquelle elle suit
différents modes de cisaillement et d’oscillation. Pouvigul’évolution de la restructu-
ration des suspensions cimentaires au repos apres avoursalsaillement permanent,
nous procedons en 2 étapes successives (Figure 4.17) :

Etape 1 : un pré-cisaillement avec application d’'une désiration permanente pendant
4 min & une vitesse de cisaillement imposde=a5 ou 100 s'. Dans cette phase,
les particules de ciment subissent une faible ou forte déstration. Les agrégats
de particules de ciment qui sont de tailles importantes aioist déstructurées, per-
mettant d’amener le fluide dans un état de structurationfé@earéce approximative-
ment identique, d’un point de vue mécanique, pour tous learédlons. L'emploi
de cette phase améliore la reproductibilité des essaig gram cisaillement iden-
tique de I'échantillon aprés mise en place de la géométriaauire.

Etape 2 : oscillations autour d’une déformation imposéelaed,a une fréquence de
1 Hz pendant environ 30 min. Cette étape permet d’obteniruivi du module
élastique au repos correspondant a I'évolution de la retstration. La valeur de
la déformation de 0,1 a été préétablie en imposant des atsmils de contraintes
a la suspension considérée a la fréquence de 1 Hz. L'ameldeddéformation
correspond au domaine visco-élastique dans lequel la ssigmene subit pas ou
trés peu de déstructuration. Ce chargement simule la gédedrepos. La pente
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de la courbe du module élastique représentant I'évolutehédiat de structuration
sera discutée.

Le module élastique G’ représente la réponse élastiquer§iéle) du matériau et le
module G” représente la réponse visqueuse (irréversible).

7.2 Influence de la fraction volumique granulaire

La premiére étude est portée sur I'influence de la fractidamaue solide sur le
temps caractéristique de structuration des suspensions.

7.2.1 Résultats expérimentaux

La Figure 4.18 représente I'évolution du module élastiqueld@s I'étape 2 de la
procédure aprés un pré-cisaillement de 5 et T00p®ur diverses formulations de pates
et de micromortiers avec addition et substitution du cimeant des fillers et pour un
dosage de 1,4% de SP1 et de 1,4% de SP2. Le module élastiguen&lal phase 2
croit de maniére permanente et ne semble pas atteindre ustatiannaire. La vitesse
de restructuration des suspensions est visiblement gleique entre les différentes
suspensions.

7.2.2 Analyses et discussions

Phénomeénes physiques L'absence de I'état stationnaire a faible vitesse de disaint
dans I'étape 2 est attribuée d’une part a la structuratida géte du fait de son caractere
thixotrope et d’autre part a la réaction d’hydratation coensouvent reportée en littéra-
ture (Banfill, 1992). Toutefois, les mesures se font desdesers instants, juste apres le
malaxage. Lors du contact entre le ciment et I'eau, la disgol des anhydres est enclen-
chée mais la réaction d’hydratation n’est pas assez avaacggouvoir déceler une forte
formation de cristaux d’hydrates au moins aprés 1h en abs#adjuvant organique, et
aprées 3h en présence d’adjuvant organique, du fait du rdeapdise.

Dans le cas général, le caractére thixotrope d’une suspeasgmente avec la finesse
du grain, surtout si la taille de celui-ci est de I'ordre diwcron. Suite a une déstructura-
tion sous cisaillement, une suspension peut se restrusiues particules en mouvement
retombent dans leur puits de potentiel (DLVO)(3.1.3). Celamt, cela dépend aussi des
propriétés physico-chimiques du filler. Si les particulestsolloidales (taille de I'ordre
ou inférieure au mm), le moteur du mouvement relatif pewt &trssi bien un cisaillement
(structuration d’origine mécanique aux faibles oscitlati) que le mouvement Brownien.
A I'état stationnaire, il s’établit un équilibre entre lesntraintes Browniennes et/ou vis-
queuses et les forces colloidales.

Les particules les plus petites sont les plus aptes a secaser. On peut noter que
les oscillations autour de I'amplitude de 0,1 (étape 2)espondent en réalité a un faible
cisaillement de 0,6 3. Le béton subit une forme de structuration sous cisaillerhesn.

Action du superplastifiant sur les interactions colloidals La présence du superplas-
tifiant dans la suspension devrait jouer un rdle non nédhigesur la thixotropie, car si
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FIGURE 4.18 : Evolution du module élastique des suspensions de patesneicdemor-
tiers adjuvantées avec 1,4% de SP1 (a) et 1,4% de SP2 (bjigailements de 5 et 100
—1
s ).
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les forces électrostatiques et/ou stériques répulsives particules de ciment induites par
les polymeres adsorbés, sont plus grandes que les forcescdaésion de natures colloi-
dales, la restructuration est empéchée. Plusieurs paesptysico-chimiques entrent en
jeu:

— si l'affinité chimique entre particules et polymeres edtisante et que la quantité
de polymeére est suffisante pour défloculer les particulegdtmucturation semble
alors plus difficile. Si la quantité de polymére n’est padisafte, la vitesse de
restructuration dépendra de l'intensité des interactmmi®idales de I'ensemble
des particules. La surface spécifique est alors mise en jeu.

— sila surface spécifique est assez élevée pour attirer kameres et que la quantité
de superplastifiant est suffisante pour défloculer les griainitesse de restructura-
tion est probablement faible. Mais si la surface spécifigi€levée et si la quantité
de polymere n’est pas suffisante pour défloculer les grassnteractions colloi-
dales de ces particules peuvent étre élevées, ce qui peueatey la vitesse de
restructuration.

Vitesse et temps caractéristique de structuration Le modéle de thixotropie de Rous-
sel (2006) s’écrit :

T = Too(1+A)+HpY 4.7)
dA 1 :
- = Z_a\ 4.8
" = y (4.8)
avec ¢
A=—+A
T +Ao
Au repos, la vitesse de cisaillement est nulle et I'évolutio seuil apparerty (t) s’écrit
comme : .
To(t) = Too <A+ ?) = Too + Athixt (4.9)

Avec A, un parametre de structuratian\y un terme de déstructuratiom, le temps ca-
ractéristique de restructurationy, le seuil de contrainte dans le régime perman&gg,,
la vitesse de structuration i, le seuil de contrainte apparent.

Lorsque le temps de repos est égal au temps caractérisggiaudturatior, le seulil
de contrainte apparenp est égal a deux fois le seuil de contrainte dynamityge(cf.
paragraphe 2.6).

Le temps caractéristique de structuration [48] représealttes le temps nécessaire
pour que le module élastique (ou seuil de contrainte dyna@jigoit doublé en période
de repos.

T = To/Ahrix (4.10)

En tragant la pente de la courbe d’évolution du module €jastipour différentes
suspensions étudiées, on en déduit le module initjdt < 0) = Gp) au début de I'étape
2 et la pente de la courbe. Cette derniére représente Ia@itis structuration au repos
nommeéeAix (Roussel, 2006). Pour des pates avec additions et sulmstgude fillers
au ciment, adjuvantées par différentes natures de supgfiglats, le module élastique
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initial G;, est identifié et tracé a la Figure 4.19. La pefigi) de la courbe d’évolution
du module élastique est tracée a la Figure 4.20 pour lesigadlements de 5 et 100°8.
Les suspensions de pates et de micromortiers sont repgésent

Pate de ciment Pate de ciment Pate de ciment binaire Micromortiers
avec substitution de fillers avec addition de fillers avec substitution de fillers
A A A
\(—%

20

pdc 10%sub Calcaire

pdc 10%sub FdS+20%sub cendres volantes
pdc 5%sub Fumée de silice

pdc 2%sub FdS+20%sub calcaire

Pate de ciment seul

pdc 10%add Craie

pdc 10%add Fumée de silice

pdc 10%add Calcaire

pdc 10%add Silicocalcaire 70u

s ¢ 10%sub FdS+20%sub SilicoCalcaire 30p A

pdc 10%sub Craie

15

umortier ciment seul

B G, 1,4%SP15s
B G1,4%SP1100s
G'g 1,4%SP2 5s-1

G'g 1,4%SP2 100s-"
G'90,2%SP4 100s-1
0 G'91,4%SP3 100s-1

(LZV Wy e de silice

dc 10%sub Silicocalcaire 70p
pdc 10%add Cendres Volantes
pdc 10%add Silicocalcaire 30p
pdc 2%sub Fumée de silice
rtier 10%sub Silicocalcaire 70p

(ole[MIILZIY b Cendres Volantes
pdc 10%sub Silicocalcaire 30p

10

pumo

pdc 2%sub FdS+20%sub SilicoCalcaire 30p
pdc 2%sub FdS+20%sub cendres volantes

Module élastique initial G'o (Pa)
|

il ||

FIGURE 4.19 :Module élastique initiaGj, (Pa.s) des suspensions avec différents super-
plastifiants (précisaillements de 5 et 103)s

0

Il apparait a la Figure 4.19 et a la Figure 4.20 que l'influededa nature du filler
est moins notable que celle de la nature du superplastifaole la substitution par de
la fumée de silice améliore la vitesse de restructuratiam pmus superplastifiants. Les
suspensions contenant les adjuvants SP2 et SP1 ont desesit@s restructuration les
moins élevées. En présence de SP3, les substitutions deée fde silice ou de la cendre
volante n’améliorent pas la vitesse de restructuratiorpriésence de SP4, les suspensions
ont globalement les vitesses de restructuration les paveés.

En effet, en tracant le temps caractéristique de struabmrees pates et des micromor-
tiers, on observe a la 4.21 que toutes les structuratiortdinénires &p/@max de chaque
type de suspension indépendamment des amplitudes despitteonents appliquées (5
ou 100 s1). On observe aussi d’une part que les suspensions adjegamtéc SP2, SP1
et SP3 ont des temps caractéristiques de structuratiorefg@ués que les suspensions ad-
juvantées avec SP4. D’autre part, la fumée de silice se dgmales autres types de fillers
car son temps de structuration est plus faible.

7.2.3 En conclusion

La thixotropie des bétons autoplacants est souvent liés pradblématiques majeures
rencontrées sur les chantiers de construction : perte éfadbe entre deux couches de
bétons, poussées sur les coffrages et résistance a la stbgméau repos. La thixotropie
des BAP, contenant un grand volume de pate, va dépendre gdamele la thixotropie
des suspensions contenant les éléments fins comme le citfmntes fillers minéraux
ajoutés, et d’autre part, des interactions particulairgssgnt gouvernées et modifiées
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FIGURE 4.20 : Amix ou pente de la courbe d’évolution du module élastique enephas
repos (Pa/min) des suspensions avec différents supéifiplatst (pré-cisaillements de 5 et
100 s1).
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FIGURE 4.21 :Temps caractéristique de restructuration pour des suspsredjuvantées
avec différents superplastifiants et aprés un pré-cisadlie de 5 ou 1003
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par I'ajout des superplastifiants. La procédure expériaienitilisée pour déterminer la
thixotropie des péates et des micromortiers a permis de enettrévidence l'influence de
différents superplastifiants et différents fillers sur lixdtropie des phases suspendantes.
Elle montre I'existence de différents temps de restrutimmapres un cisaillement donné
(fort ou faible) en fonction de I'action du superplastifi@tune forte dépendance vis-a-
vis de la nature du superplastifiant. La taille des partule fillers joue le plus grand
réle dans la thixotropie d’une pate. Par exemple, pour uergligstifiant donné, la fumée
de silice qui est la particule la plus fine présente des terapestructuration tres faibles
alors que les autres fillers sont comparables au cimentt @'¢asille de la particule, qui
se rapproche d’'un colloide faisant intervenir des intévastcolloidales, qui domine la
vitesse de restructuration et donc la thixotropie d’'une pat
Toutefois, la thixotropie visible par 'augmentation du dode élastique au repos, a
I'étape 2, peut aussi avoir deux origines possibles :
— la thixotropie proprement dite, a savoir une restrucionactivée par le mouve-
ment Brownien. Cela concerne les grains de tailles suffisampetites inférieures
a quelques microns. L'étendue granulaire d’un filler mihdcané peut donc avoir
une influence sur la thixotropie ;
— I'hydratation : phénoméne physico-chimique irrévessi@ au vieillissement (évo-
lution des hydrates) qui augmente la concentration deseghedides de la pate.
Ce phénomene est toutefois limité ici du fait de la présemceuperplastifiant qui
retarde la prise.

8 Stabilite multi-échelle des suspensions du béton lors du
écoulement forcé

La stabilité des suspensions caractérise I’homogénéité mhélange lors d’'un écou-
lement forcé. Elle considére les phénomenes de filtratisneqiibles de se produire lors
de cet écoulement.

L'étude de la stabilité des suspensions permet d’identijfiels sont les paramétres
influant le blocage inter-granulaire. Plusieurs échellepldases suspendantes du béton
ont été analysées, a savoir les pates de ciment a I'’échell@@um, les micromortiers a
I'échelle du 315.m et les mortiers a I'échelle du 1 mm.

8.1 Dispositif de I'essai et procédure expérimentale

Les conditions d’écoulement et de blocage sont considévéed’un écoulement en
géométrie d’écrasement. Elles sont mises en oeuvre sur achime de compression
servo-hydraulique MTS équipée d'un plateau supérieuutdine de diamétre 5,5 cm et
d’un plateau inférieur mobile constitué d'une plaque enmeveéron déformable sous les
sollicitations appliquées. Les essais sont effectués place€ment imposeé et en fixant une
vitesse de compression constante. Les vitesses de comprelssisies balaient une large
gamme de vitesse 0,1; 0,3;0,6; 1; 10; 30; 40; 70; 100 et 180nmmmPour assurer
I’'homogénéité de I'échantillon et éviter la perte de fluilesuspension est préformée
dans un anneau de 3 mm de hauteur et de diametre assez lage)(p@r rapport a la
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zone en compression de fagon a minimiser les effets de bouwd &viter les probléemes de
glissement a la paroi, nous avons recouvert les plateaugpiens abrasifs autocollants.

Pour chaque vitesse de compression donnée, un systemeididoq enregistre les
variations de la réponse en force normialde compression en fonction de la distahce
entre les plateaux, au fur et a mesure que le poingon supe&rei ecraser I'échantillon
depuis une hauteur initiale fixée a 3mm jusqu’a atteindrailketdes particules (environ
60 pum).

U
¥ F(h(v;V)
55cm . .
hE— disque supérieur
h(t)‘/ disque inférieur
© 10em

FIGURE 4.22 :Schéma du dispositif de I'essai de compression.

Dans notre étude, nous tentons dans un premier temps de metvidence I'impact
du superplastifiant sur la stabilité de la pate, gouvernédéeggphénomenes de filtration
entre la phase solide (grains de ciment) et la phase fluide €esuperplastifiant), en
fonction de la perméabilité du milieu. Ensuite, nous étratis I'effet des différents fillers
et tenterons de mettre en évidence le réle qu’ils peuverdrjdépendamment de leur
distribution granulaire et de leurs caractéristiques [gues.

(Hieu, 2007) a étudié l'influence des adjuvants organiquee® agents de viscosités
sur la stabilité des pates a partir du test d’écrasementir{Rax, 1999) a tenté de modéli-
ser I'écoulement en géométrie d’écrasement et donne urmdwbgie pour identifier les
parametres rhéologiques du modele. L'essai de compresisimte a été utilisé pour étu-
dier le comportement du matériau en écoulement d’extrugstelléet al, 2003) et sur
des mortiers (Toutoat al., 2005). La viscosité apparente ainsi que le seuil d’écoelgm
peuvent étre déterminés (Lanos et Doustens, 1994) pour d&siaux homogénes tres
visqueux ou concentrés a comportements visco-plastigoesne des pates céramiques
ou des polymeres a seuils. Durant le processus d’extrusezphénomenes de drainage
ou de filtration peuvent induire une forte augmentation dedssion d’extrusion, pertur-
ber I'extrusion et entrainer une inhomogénéité dans lenaatée

8.2 Comportement type d'un fluide en loi de puissance : la sitone

La Figure 4.23 présente I'évolution de la force normale ercfion de la distance de
séparation entre les deux disques, pour différentes egetécrasement, dans le cas d’'un
fluide suspendant relativement visqueux de comportemeetén loi de puissance telle
que la silicone. Sur toute la gamme de vitesses considér@@té se comporte comme
un fluide visqueux non-Newtonien dont la rhéologie est askessique et bien modélisée
par une loi de puissance. Par ailleurs, la force est plugélpour une vitesse d’écra-
sement plus élevée. Cela correspond a un écoulement rluffidloi du matériau sans
changement de comportement lors de I'écrasement.
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FIGURE 4.23 :Force normale en fonction de la distance entre disques - @eretiune
suspension de silicone a comportement Newtonienne.

8.3 Comportement type d’'un fluide a seuil en loi de puissancela
pate de ciment

Or les suspensions granulaires telles que les pates detciegmicromortiers et les
mortiers considérés dans notre étude sont des fluides aseaiit un seuil d’écoulement.
L'évolution de la force normale en fonction de la distancesdparation entre les deux
disques montre a la 4.24 que pour une suspension granldag@nportement peut étre
divisé en deux régimes différents selon la vitesse d’éanasé (Collombet al,, 2004) :

— pour des vitesses d’écrasement assez élevees, et entpre@distance entre disques
donnée, la force normale est plus élevée pour une vitesselduée.

— par contre, pour des vitesses d’écrasement assez falalésrce normale devient
plus grande quand la vitesse diminue. Ce changement raldicamportement lors
d’un essai d’écrasement est le signe d’'une évolution inaptetde la microstructure
de la pate induite par I'écoulement. Une étude a été enseepar Chaouchet
al. (2003) qui montre que pour un matériau modele constitué deresp mono-
disperses, la concentration en particules augmente veentee des disques sous
I'effet de I'écoulement d’écrasement et pour des vitesseszafaibles.

Les résultats obtenus aux faibles vitesses d’écrasemanhtsseavent rencontrés en
meécanique des sols et s’expliquent par une séparation de phére le liquide et le solide
(Racineux, 1999). Ces phénomenes restent inhabituelslel@wmnaine de la rhéologie
des suspensions. Par ailleurs, aux faibles vitesses, [estdenl’essai étant plus long, cela
peut étre favorable au séchage et au ressuage de la suspénsipeut donc distinguer
deux régimes d’écoulement régissant le comportement dsuspension granulaire ou
d’un fluide a seuil en géométrie d’écrasement (Collaghal., 2004).
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FIGURE 4.24 : Force normale en fonction de la distance entre disques - @redrun
fluide a seuil de la (pate de ciment de référence avec SP1).

Sur des suspensions de pates étudiées, nous obtenonséessfacants a la Figure
4.25. Apres écrasement de la pate a grande vitesse d’é@as€r0 mm/min), celle-ci
reste homogene (Figure 4.25 a) alors qu’a de faibles vseéerasement (0,1 mm/min),
une séparation de phase et un phénomene de filtration apffagaire 4.25 b). Les par-
ticules de ciment se concentrent au centre de I'éprouvetie I&ffet de I'écoulement au
centre, la pression interstitielle étant tres élevée aleit ou le poincon vient écraser la
pate.

(Chaoucheat al,, 2003) montrent a partir d’'une étude d’observation du catepoent
d’une suspension modele (fluide a seuil) que lors de I'éonasé d’'une suspension de
spheres dures dans un fluide relativement visqueux, leuniste homogéne et pour une
suspension peu visqueuse, les particules se concentrexanéne du dispositif d’écou-
lement. Les auteurs attribuent cela a la séparation deeplsatides et fluides dans le
matériau. Les auteurs montrent aussi qu’il existe deuxmégid’écoulement : le maté-
riau reste homogéne dans le cas des grandes vitesses éierdst une séparation de
phase apparait dans le cas des faibles vitesses d’écrasemen

Un régime d’écoulement homogéne (Figure 4.26 a) Le régime d’écoulement est celui
pour lequel la force normale reste faible. Dans ce cas, letacts et le frottement entre
grains sont négligeables. La résistance a la compressisnagarégime provient essen-
tiellement de la dissipation visqueuse dans le fluide ititesis Dans ce cas, il N’y a pas
de mouvement relatif entre grains de ciment et liquide, Epsunsion s’écoule de facon
homogéne entrainant grains et fluide a la méme vitesseveetala vitesse d’écoulement.
Ce régime peut étre décrit par une loi de comportement duHigoschel-Bulkley.
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(b)

FIGURE 4.25 :Facies des pates de ciment a la fin de I'essai de compresgipiesi a-
pate restée homogene apres écrasement a grandes vitéssesngimin), b- séparation
de phase dans la pate apres écrasement a faibles vitedsesr{nin).

Un régime de blocage (Figure 4.26 b) Le régime de blocage peut étre détecté par le
moment ou la force de compression augmente brutalemenéteanp peut plus s’écouler
de maniere homogene a cause du blocage entre grains. Il x@éparation entre la phase
fluide et la phase solide, ce qui se traduit par une différeleoatesse entre le fluide et le
solide (filtration). La filtration est déterminée par le gead de pression interstitielle, la
perméabilité du squelette granulaire et la viscosité dadese fluide. Lorigine du gradient

de pression interstitielle est I'écoulement de la pate. lti@fion peut étre décrite par la

loi de Darcy :

Vi —Vg Lgrad(p) (4.12)
Nw

La différence des vitesses du fluide et du solidevs dépend de la perméabilité de la
suspensiol, de la viscosité de la phase fluigg et du gradient de pression interstitielle

p.

Vitesse de compression Vitesse de compression
V fluide 4\ ‘_> A V fluide 4‘\8 A
Teq0® + <3 h
@ &~
S V solide v V solide v

(@) (b)

FIGURE 4.26 : Schématisation de I'écoulement lors de I'essai d’écraséma régime
d’écoulement, b- régime de blocage.
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8.4 Critere de détermination des parameétres de blocages iat gra-
nulaires

La force normale F qui s’applique sur un fluide a seuil lorsadledmpression simple
s’écrit comme une addition d’un terme relatif au seuil det@ntetg et un terme fonction
de la vitesse de compression U :

F=f(t0)+ f(U) (4.12)

Si la suspension a un comportement rhéologique en loi desgnig (sans seuil) et
que lors de la compression elle restait homogéne, la forceale suivrait la loi de Scott
(Scott, 1935) (Figure 4.27 a) :

(4.13)

m m
e 1:<U):2n<2m+1) L A U" i
m m_|_3\/§m 1 p2m+1
avecR le rayon du poingonh I'épaisseur instantanée de la p&€ela consistance de la
pate (noté précédemmamtet m son indice de fluidité.

Lors de la compressiot) £ O et les contraintes résiduelles qui s’exercent entre les
plateaux dépassent le seuil de contrainte des suspensicsqsijglles sont en écoulement
(Racineux, 1999). Ainsi, si 'écoulement reste homogéadilde Scott peut s’appliquer
car le terme relatif au seuil de contrainte est tres faibledecelui de la vitesse et le ma-
tériau serait considéré comme un fluide sans seuil. Le ertédétermination du blocage
inter-granulaire sera donc le suivant : si I'écoulementaiebomogéne, la courbe théo-
rique de Scott et celle obtenue de facon expérimentale ogerggent pour tout distance
entre disques mais si la courbe théorique de Scott s’écddaipoints expérimentaux,
on supposerait que le blocage entre grains ait lieu a cettardie inter-disques et qu'il
y ait filtration de la solution interstitielle entre les graidu fait de la formation d’'une
séparation de phase (Figure 4.27 b).

Partant de cette hypothese, on détermine une courbe dentendgliant la distance
entre disques retenue pour la distance de blocage a unseviteanée. On construit ainsi
des diagrammes d’ouvrabilité représentant les zones datéasfecoule comme un fluide
homogeéne et celles ou la séparation fluide-granulats alesuparameétre8 etmsont les
parameétres intrinséques qui ont été déterminés précédenamehéometre (systeme de
cylindres coaxiaux) a I'état stationnairef.(paragraphe 2.3.1).

8.5 Influence de la teneur des ajouts minéraux sur la stabilé des
pates de ciment

Les diagrammes d’ouvrabilité (Figure 4.28 a) des patesrderd auxquelles on a ad-
ditionné 10, 20 et 30% en masse de craie (avec SP1), a di#é&reancentrations, montre
que I'ajout de ce type de fillers entraine une amélioratiotale de I'ouvrabilité des
pates. Celles-ci deviennent plus visqueuses, mais s@abdé facon stable sans sépara-
tion fluide-solide. En effet, pour une concentration de 30%cmie, la zone de blocage
est trés réduite et les épaisseurs de blocage sont de I'dedie taille des grains de ci-
ment. En effet, la distribution granulaire de la craie Annexe [A]) se situe a des niveaux
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FIGURE 4.27 :Force normale en fonction de la distance entre disques pbum@/min
avec SP1 : pour (a) 10% de craie additionnée et (b) 30% deaddidonnée.

de classes granulaires plus petites que celles du cimetaigapeut alors jouer un role
physique de remplissage des vides inter-granulaires dentirRlus la proportion ajoutée
a la pate est élevée, plus il y aura un meilleur remplissagevidies, et augmentation de
la perméabilité de la pate. Une relation bien connue enperaéabilité et les propriétés
géomeétriques des pores a été proposee par Kozeny et modifi€&apmman (1937). Elle

relie la porosité d’un milieu granulaixga la perméabilité :

@
81(1-¢)%as
avect, la tortuosité dans le milieu granulaireat la surface spécifique des particules.

D’aprés la loi de Darcy [4.12], si la perméabilité augmertdedifférence de vitesse
entre la phase fluide et la phase solide tend a s’annuler atdsspra plus stable vis-a-vis
des phénomenes de filtration, empéchant ainsi toute ciitcnlde la phase interstitielle
entre les grains.

Par contre, en substituant de fagcon croissante le cimerdepk fumée de silice (2,
5 et 10% en masse de ciment) avec un autre type de superplastii que le SP4, la
Figure 4.28 b montre une diminution de I'ouvrabilité de lago&ette perte d’ouvrabilité
pourrait résulter soit d’'une incompatibilité chimiquerera fumée de silice et I'adjuvant
organique, développant ainsi des pressions osmotiquestampes, ou bien d’une insuf-
fisance de la teneur en polymére résultant en 'augmentdéda viscosité de la pate. En
effet, la fumée de silice ayant une surface spécifique prigélque celle du ciment, la
demande en polymére est accrue du fait d’'une plus forte ptigora la surface de ces
fines.

Hanehara et Yamada (1999) ont montré que les polycarb@syfsuvent aussi avoir
des incompatibilités avec des ciments méme si moindre p@oraaux autres types de
superplastifiants (polynaphtalene, lignosulfonates) gulantité de sulfates alcalins conte-
nus dans le ciment est élevée. Cependant, le ciment du Teikoorelativement tres peu
de sulfates alcalins soit de I'ordre de 3%.

(4.14)
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FIGURE 4.28 : Diagrammes d’ouvrabilité : (a) effet de remplissage de &egr(b) in-
compatibilité fillers/superplastifiant.

L'efficacité d’un superplastifiant peut étre réduite paraagion compétitive des sul-
fates ou par réaction chimique avec les aluminates du cliffatt et Houst, 2001).

8.6 Comportement multi-échelle, influence de la teneur en per-
plastifiant

Les Figures 4.29 (a et b) montrent pour une suspension delp&ienent et de micro-
mortier, I'influence de la teneur de SP1 sur la stabilité ebi@portement rhéologique en
géométrie d’écrasement des suspensions.

Le micromortier integre en plus de la pate de ciment, les fiessables et des graviers
dans les mémes proportions que celles de la formulation da 8iHviaduc de Millau.
Le mortier 0/2mm, intégre les fines jusqu’a la taille de 1minoiduits dans les mémes
proportions que dans le béton de référence. Et le mortier $ams fines, retranche par
rapport au mortier 0/Imm toutes les fines apportées par Ewtats dont la taille est
inférieure a 315um.

Il faut préciser que la taille des grains de 1mm reste infiée& la limite acceptable
vis-a-vis de la validité de I'essai en géométrie d’écraggme

Au niveau de la pate de ciment (Figure 4.29 a), en augmergdaneur en polymeére
de 0,6 a 1%, la zone d’ouvrabilité devient plus importantgsage du superplastifiant est
donc essentiel a 'amélioration de I'ouvrabilité des pa@tesiment et des micromortiers.
Le superplastifiant libére les forces attractives entréngrde ciment de type Van der
Waals ainsi que les forces capillaires ; diminue ainsi laopibé induite par les structures
agglomérées et rend la suspension de grains plus compactaricentration en grains
de ciment tendrait ainsi vers la compacité maximale (leledi., 2004). De ce fait, la per-
méabilité de la suspension granulaire diminue, et tend diaméla stabilité du mélange
granulaire.

L'ajout d’'une quantité supplémentaire d’adjuvant orgaei@u niveau de la pate de
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ciment (passage de 1 a 1,4% a la Figure 4.29 a) n'amélioregpathge la zone d’'ou-

vrabilité. L'excés d’adjuvant et d’eau apportée par le pibéhdustriel va contribuer a

I'instabilité de la suspension granulaire engendrant tiémpmeénes de filtration. A 1,4%
de teneur en superplastifiant, la pate de ciment est satnrégj@vant organique qui n'a
plus d’action sur les grains de ciment. Lorsque le dosagéugiadeon est atteint, les po-
lyméres en exces ne s’adsorbent plus sur les grains, au @eomsrt terme, mais restent
dans la phase interstitielle (Flatt et Houst, 2001).

Au niveau du micromortier (Figure 4.29 b), on retrouve le re@ésultat, a savoir que
le superplastifiant tend, en déstructurant les grains derdima diminuer la perméabilité et
a améliorer ainsi la stabilité du micromortier. Par contias le cas du micromortier qui
contient plus de fines par rapport a la pate de ciment, un éaiat),4% de superplastifiant
ne perturbe pas la stabilité de la suspension car une partie dernier est adsorbée a la
surface des fines des granulats. Cela explique pourquoiyeaundu micromortier, il est
nécessaire d’avoir plus de superplastifiant (passage de4P4&) pour améliorer la zone
d’ouvrabilite.

Au niveau du mortier de 1 mm (Figure 4.30), I'adjuvantatiemble ne plus avoir
d’effet sur la stabilité rhéologique car les courbes de @ed sont plus resserrées. |l
aurait été correct de penser comme pour le cas du micromajtie la présence des
fines des sables aurait nécessité plus de superplastifiafaitdie I'ajout de surfaces
d’adsorption. Or, pour tout dosage en superplastifiantdpsnsion se comporte de fagon
identique. De plus, les mortiers dont on a retranché les tieasilles inférieures a 315
pum présentent des zones d’ouvrabilité réduites par rappam@tier 0/1 mm, pour tout
dosage en superplastifiant. En retranchant les fines destaiférieures a 31fm, la
suspension de mortier perd donc de sa stabilité. Cette peréét due a I'instabilité du
mélange granulaire causé par une distribution de granotatsstable. 1l peut donc étre
admis que la taille des granulats, leur concentration vauegranulaire ainsi que leur
distribution de taille jouent un réle plus important que ¢tsdge en superplastifiant, sur la
stabilité et la rhéologie des mortiers.

100

T

T T T L
u  0.3% ciment + 0175 F
* 0.6% ciment + 0175
A 1.4% ciment + 0175

—a— pmortier 315um 1,4%0175| ]
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—8— pmortier 315um 0,6%0175] 4

Ecoulement Ecoulement

10 10

Vitesse de compression (mm/min)
Vitesse de compression (mm/min)

25 3 0 0.5 1 1.5 2 25 3
Distance entre disques (mm) Distance entre disques (mm)
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FIGURE 4.29 : Diagramme d’ouvrabilité : (a) influence du dosage en supstiilant a
I'échelle de la pate de ciment, (b) du micromortier avec doecit seul.
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8.7 Comportement des mortiers 0/1 mm, influence des fines desag
nulats

Nous étudions ici le comportement des mortiers de 1 mm earfaisarier le dosage
en superplastifiant (0,6 et 1,4%) et la substitution par 1@%uchée de silice en masse.

Pour mettre en évidence l'influence des fines des sables gta\asrs sur la stabilité
des mortiers de 1 mm, on soustrait les fines de Bti3ssus des granulats uniguement et
on garde un rapport S/C = 0,4. Ensuite, pour mettre en évidbeifet du rapport S/C,
nous faisons une gachée supplémentaire en augmentantriat@uie sable par rapport
au ciment, soit S/C = 1,12. Les constatations pouvant éitesfaur le diagramme de la
4.30 sont les suivantes :

— le dosage en superplastifiant ainsi que la substitutior08& de ciment par de la
fumée de silice semble trés peu modifier la stabilité du rapfiilmm. Les dia-
grammes d’ouvrabilité sont trés proches;

— ataille de grains maximales égales, les mortiers 0/1mec(Bres< 315um) pré-
sentent une zone d’ouvrabilité plus grande que les moreans fines< 315um. I
peut étre admis qu’il s’agit dans ce cas (mortier sans fines)ednstabilité de la
suspension liée a un réseau granulaire discontinu. Ladliepersité apportée par
les fines des granulats donnent une certaine stabilité alettpigranulaire

— l'augmentation de la concentration volumique en sablesgpgort au ciment (mor-
tier 0/1 mm sans fines et avec S/C=1,12), donne des zonesrdhiliiés beaucoup
plus réduites par rapport au mortier 0/21mm avec ou sans fiaesuspension n’est
pas forcément moins stable, mais le blocage granulaireraippeur des distances
entre disques plus grandes car la concentration en grdipkis€levée, les contacts
directs et frictionnels ainsi que 'encombrement gramelaiont plus susceptibles
d’apparaitre (Chevalier, 2006).

Il est vraisemblable que I'apport des sables de tailles m@f@eeures a 1mm joue
un réle prédominant sur la stabilité des suspensions ebteabk granulaire, par rapport
a I'effet que peut apporter I'adjuvantation ou le dosage etdture des fillers. La taille, la
distribution granulaire ainsi que la concentration volgo@ semblent prédominer I'écou-
lement de 'ensemble.

8.8 Comportements multi-échelles en géométrie d’écrasemte

Pour mieux comparer le comportement de plusieurs échadlghases suspendantes,
nous représentons les diagrammes d’ouvrabilité (4.313 date de ciment, du micromor-
tier de 315um et du mortier 0/2mm (avec et sans fines des grandl&%5um) ensemble
avec des adjuvantations de 0,6 et 1,4% de SP1 par rapportdsiduociment.

D’une part, la différence des comportements rhéologigumée da pate de ciment,
le micromortier et le mortier pour un faible dosage de 0,6%ulgerplastifiant, indique
l'insuffisance de la teneur en superplastifiant et confirmgdbthese de I'adsorption des
polyméres a la surface des fines des granulats.

Pour une adjuvantation de 1,4% de SP1 de fagon généraledadd intergranulaire
(distances entre disques) augmente en fonction de latadlemale des particules de la
suspension. A savoir que le blocage a lieu aux alentours@grit@our la pate de ciment,
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FIGURE 4.30 : Diagramme d’ouvrabilité des mortiers & 1mm avec substitute 10%
par la fumée de silice et variation du dosage de SP1.
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FIGURE 4.31 : Diagramme d’ouvrabilité multi-échelle pour un dosage dé 8€ 0,6%
(@) et 1,4% (b).
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315um pour le micromortier et 1 mm pour le mortier. Les susperssoig micromortier
et de mortier semblent développer peu de blocage car lebesule tendance, pour la
suspension contenant le ciment seul et celle contenantulostitsition de 10% en fumée
de silice, sont trés resserrée, contrairement a ce qui eéerne pour la pate. En effet,
pour toutes vitesses d’écrasement, la distance entreatisgurespondant au blocage est
celle de la taille maximale des grains dans la suspensiar.d&s distances plus faibles,
les disques écraseraient les grains.

8.9 En conclusion

Les essais de compression simple ont mis en évidence éindé&s fillers dans leur
réle de remplissage, du superplastifiant dans la diminwtefa fraction volumique so-
lide maximale@nax et des fines des granulats dans leur contribution a la cot&idu
réseau granulaire. Une amélioration de la compacité appquar le superplastifiant et
une distribution granulaire continue apportée par leg$ilét les fines des granulats per-
met de gagner en compacité du mélange. Cette derniére a @actimgn seulement sur
une meilleure maniabilité mais aussi sur une meilleurelgg@tes suspensions.

9 Conclusions

La viscosité des suspensions étudiées, prise a une vitesssaillement de 2078,
qui est celle que subit une péate de ciment entre deux gramdats un béton autoplacant,
suit la loi de Krieger-Dougherty. Liée@ @max et aux dissipations visqueuses, une faible
viscosité permet, en termes du Génie Civil, de diminuer Entjté d’eau dans certaines
suspensions, notamment dans les suspensions contendtardu fi
Concernant la thixotropie des pates et des micromortietgmps de restructuration
des particules dépend des fillers minéraux, du superptadtiét des fines des mortiers,
mais de fagon générale du rapp@ftpmax. Des essais de compression simple sur suspen-
sions a I'état frais, ont montré :
— lintérét des fillers dans leur réle de remplissage surdhibté des suspensions,
— le rdle du superplastifiant dans la diminution de la frattiolumique solide maxi-
male,Pmax qui permet de gagner en compacité du mélange,
— le role des fines des granulats qui contribuent & la coméinlui réseau granulaire et
donc a la meilleure stabilité de la suspension.
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Chapitre 5

Physico-chimie de I'hydratation

Apres avoir mis en évidence I'impact des fillers minéraux sur
les résistances mécaniques et les propriétés de défomsatio
différées, un approfondissement quant a la compréhengsn d
phénomeénes macroscopiques est présentée dans ce chapitre
grace a I'étude fine par ATG-DSC de la physico-chimie de
I’hydratation dans la microstructure.
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164 Physico-chimie de 'hydratation

1 Introduction

Les mesures de résistances meécaniques des bétons deusiobstiillers-ciment ont
montré de faibles variations quelle que soit la nature derfille but de ce chapitre est
de mettre en évidence I'impact des substitutions de filleides superplastifiants dans
I’évolution physico-chimique des pates, ainsi que le réds fines des granulats dans
I'hydratation du ciment. Des mesures d’analyse thermigué sffectuées par analyse
thermogravimétrique (ATG) au moyen des pertes de masseeghitdue différentielle
par Differential Scanning Calorimetry (DSC) au moyen dess mle chaleur permettant
de suivre les évolutions physico-chimiques de I'hydratatie ces suspensions dans le
temps. Le suivi de la teneur en portlandite qui fournit laétigque d’hydratation du ci-
ment et la détermination de la quantité de carbonate deucaldans les suspensions
sont exploités. Des suspensions dont on a remplacé une partiment par des fillers
minéraux, des suspensions adjuvantées par difféerenteenate superplastifiants et des
suspensions de micromortiers qui integrent les fines desigts sont étudiées.

Par ailleurs, I'hnydratation du 45, qui forme des C-S-H et des cristaux de portlan-
dite au jeune age, est en partie responsable des résistagcasiques. Le suivi a des
ages de maturations données de la teneur en chaux constifaetaur révélateur des
performances des bétons dont le remplacement du cimenepdilldrs inertes et pouz-
zolaniques n’est pas sans consequence sur le plan mécatisurda durabilité.

1.1 Composition minéralogigue du ciment étudié

La composition minéralogique du ciment portland CEM | 5218 qous avons étudiée
a été analysée par Diffraction des Rayons X (DRX) par Bonii£@86). La composition
minéralogique du ciment utilisé dans I'étude varie peu pg@port au CEM | analysé,
nous pouvons donc prendre la composition obtenue par (Benid®96) donnée dans le
Tableau 5.1.

CEM | HTS 52,5 (Bonneau, 1997)
Sik | Al203 | FeO3 | CaO | MgO | SO; | K20 | NaO
234 | 305 | 215 | 674 | 0,70 | 2,1 | 0,15 0,1
Analyse minéralogique| Cs3S C,S Cs3A | C4AF | Gypse| Filler calcaire

par DRX (%) 7142 13 4 8 3,5 2,5

Analyse chimique (%)

TABLE 5.1 : Composition minéralogique du ciment CEM | HTS 52.5 (Bonnd#97).

1.2 Principales réactions d’hydratation des minéraux du dhker

Les premiéres réactions chimiques d’hydratation des dengipaux minéraux conte-
nus dans le ciment sont schématisées par les équationslifiérsuivantes (notations
des cimentiers : C=CaO, A=AD3, S=SiQ, F=Fe0s3, H=H,0, S = SQ, anhydride sul-
furique) :

C3S+5,3H — Cy7SHs+1,3CH (Young87) (5.1)
CsA +3(CaSQ,2H,0) +26H,O — C3A,3CaSQ,32H,0 (Neville00) (5.2)
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Le mécanisme d’hydratation a été schématisé par (Scrivé@8d). Dés le contact avec
'eau, le GS et le GA passent en solution avec le gypse et un gel de silicatespdmaor
(C-S-H) et de fines aiguilles d’AFt recouvre la surface desngrde ciment (Figure 5.1).
L'hydratation du GA et du GS de trés grandes réactivités sont les premiers minéraux
a s’hydrater (Gartneet al,, 2002), (Bensted, 2002). Le>S donne les mémes hydrates
que le GS, et le GAF les mémes hydrates que IgACa plus long terme. Les principaux
hydrates formés sont le C-S-H, le Ca(QHE trisulfoaluminate de calcium ou ettringite
(AFt) et le monosulfoaluminate de calcium (AFm). L'évobridans le temps de la com-

-
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{scole of nterstital sulphate in solution C-5H on AFT rod nel- ing long rods of AR hexogoral piotes of AFm spoce between grain ond
phase & shghily Amorphous, aluminole-  work Baving -lpm C-5-H " inrver ' product Confinuing formation of  shell, The “outer” C-5-H
exnaggeraled] reh gl torms on the  between grain surfoce  storts to form on msele ‘inner” product reduces s become mare hbrous
surfoce ard short AFt  ond hydroted shell of shell lrom confrasng Ssepomfion o GNYWONE
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of gl ond in galulsan

FIGURE 5.1 :Développement de la microstructure durant I'hydratatioeichent d’aprées
(Scrivener, 1984).

position interstitielle d’un béton illustrée par Longe¢tl. (1974) montre une diminution
importante du CaO jusqu’a 7 jours, indiquant la consommatpide de GS et de GA.

La concentration en sulfates $@iminue aussi dans la solution. Lorsque la source de
sulfate (provenant du gypse) s’épuise, I'ettringite seali et se combine avec lg&et

la chaux pour former le monosulfoaluminate de calcium (Fagu2).

2 Analyse Thermo-Gravimétrique et Thermique Diffé-
rentielle (ATG / DSC)

2.1 Principe des méthodes d’analyses thermiques

L'analyse thermique est une des premieres méthodes célnigumes qui permet de
détecter les changements des phases cristallines, afpgs @tation des phénomenes en-
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FIGURE 5.2 : Evolution de la composition de la solution interstitiellam béton entre 0
et 200 jours (Longuett al, 1974).

dothermiques et exothermiques enregistrés suite au elggudfu matériau. Lors du chauf-
fage d’'un ciment hydraté, les hydrates comme le C-S-H, [ARFm et le Ca(OH}»)
se décomposent et liberent de I'eau sous forme vapeur. lbsrates quant a eux li-
bérent du dioxyde de carbone. Toute transformation mia&fatcompagne d’un échange
de chaleur. La mesure des différentes pertes de masse pgseattermogravimétrique
(ATG) de I'hydratation du ciment (Smothers, 1966) permetgdentifier, moyennant
quelques hypotheses, la part d’eau ayant réagi avec le t{sanliée non-évaporable), la
teneur en portlandite du matériau et son niveau de carktwratdounangaet al,, 2004).
Une corrélation quasi-linéaire a été observée entre leédgydratation du ciment (me-
suré par diffraction des rayons X) et la quantité d’eau lI@epelancet al,, 1960), (Gutte-
ridge et Dalziel, 1990). Utilisées simultanément dans ummg&ysteme de mesure, 'ATG
et la DSC permettent de quantifier les constituants cimesa&t d’'identifier les phéno-
meénes accompagnant I'évolution chimique du processusidaigtion. Elles peuvent étre
appliquées aux pates contenant des fillers minéraux et gudaptifiant.

La formulation des pates de ciment et des micromortiers lssntnémes que celles
des études précédentes Annexe [A]).

2.2 Exploitation des résultats d’ATG-DSC
2.2.1 Identification de la décomposition des produits de [Ydratation du ciment

Un résultat typique d’'un essai d’ATG-DSC sur une pate cimieatest représenté sur
la Figure 5.3. Les résultats permettent de distinguer frorgipales phases de décom-
position de I'échantillon grace a des pics endothermiquisthles sur la courbe des flux
thermiques, et caractéristiques de la décomposition désates du ciment qui s'opére
au cours de la montée en température (8hal., 1999). Les pics de la courbe de flux
thermique (par DSC) correspondent correctement aux peeti@sasses enregistrées par
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I'ATG. Une séparation des phénoménes de décompositionydieates dans des gammes
de températures données peuvent étre les suivantes (Myayr2003) :

Entre 20 et 250°C : correspond au départ de I'eau des pores, a la décompodition
gypse s’il n’a pas réagi completement et a celle des hydd&t€sS-H, d’ettringite, puis
d’AFm. Dans cette gamme de température, le premier pic spored a I'évaporation de
I'eau issue d’'une part de I'humidité relative de I'air amiti@t d’autre part de I'eau in-
trinseque au matériau telle que I'eau libre, 'eau capil&it I'eau adsorbée plus ou moins
liée aux particules solides. La distribution de taille desgs capillaires peut modifier les
températures de départs de I'eau. Concernant les tempEsalel décomposition des hy-
drates, celles-ci different les unes des autres. Ainsiclepregistré entre 20 et 400°C est,
la résultante du chevauchement de plusieurs pics de dépatt,da contribution indivi-
duelle de ces derniers est difficilement quantifiable.

Toutefois, en raison du chevauchement des pics de flux thaerors du départ de
I'eau libre et celui de I'eau liée aux hydrates entre 30 ef @0les pertes de masse en-
gendrées sont tres faiblement perceptibles et I'explonajuantitative de ces résultats ne
sera pas effectuée.

S L L L A S B 05 7T
r | —0—DSC C+E - 4jour r -
F | —>—DSC C+E - 2jour Lo —0—ATG C+E - 4jour ]
O 2 10 0 F B, —o—ATG C+E - 2jour _
(%0} [ r G 4
o) < [
1 1
< O S 05 E
> -0
3 E 1
[ o) [
=]
D 2 % 1k
©
< 1S
© )
o 4 < -1.5
ke
]
x h=
=) o [
L g o 2+
gl v v v vy ] o5 Lt v 1
200 400 600 800 1000 200 400 600 800 1000
Température (°C) Température (°C)

(@) (b)

FIGURE 5.3 : Exemple type d’'une courbe de DSC (a) et d’ATG (b), cas de la géat
ciment simple.

Entre 400 et 600°C : correspond a la déshydroxylation de la portlandite CagOH
processus de déshydratation du Ca(®#Bpend fortement de la vitesse de montée en
température (Chloup-Bondant, 1996), cependant la pluestchercheurs associent ce
phénomene a des températures comprises entre 400 et 6a91Glah réactionnel de
cette réaction est le suivant :

Ca(OHb — Ca.o+ HZO\/apeur
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Entre 600 et 800°C : correspond a la décarbonatation de la calcite CaC@ perte de
masse correspondant a la décomposition de la calcite estuidépart du C&I'équation
de la réaction est la suivante :

CaCQ — CaO+ COyqaz

La présence de calcite dans les pates cimentaires a deinesrig
— la présence d’un filler calcaire introduit dans le CEM | é@ucbmme constituant
secondaire lors du broyage du clinker. Déja a I'état anhyldreiment contient un
certain pourcentage de calcite (2,5% d’apres le Tablegu 5.1
— la carbonatation de la chaux libre présente dans le cirhergrocessus de la car-
bonatation intervient a partir d'un age avancé de la matmadt sous certaines
conditions environnementales (Deloye, 1982). Or, les tillans sont conservés
dans un dessiccateur, ce phénomene sera donc négligé sla@ésukats évoqueés.
Les températures de déshydroxylation de Ca(Ogti)de décarbonatation du CagO
different d’'un auteur a I'autre. (Xu, 1992) prennent la témgture de 465°C pour la chaux
et supérieure a 850°C pour le Cag@Helsing, 1993) prend une plage de température
pour la décomposition de la chaux entre 380 et 600°C et po@aleQ;, entre 600 et
750°C. Ces différences observées sont dues a la différesxendthodes utilisées : les
uns prennent la température au pic de chaleur, les autresi[@tature au début de I'ap-
parition du flux endothermique.

Polymorphisme des phases pures anhydres du clinker: entre 980 et 1015°C, il s'agit
du changement de phase cristalline ¢$@e faible enthalpie (5 J/mole). A 675°C c'est le
changement de phase cristalline disCle 4 J/mole d’enthalpie. Les& ne se transforme
pas car sa structure est cubique.

Les calculs de la teneur en chaux, en calcite et du degré ditgttbn sont exposés en
Annexe 'Analyses thermogravimétriques'.

2.2.2 Exemple de calcul du bilan volumigue de la réaction d¥ydratation du C3S et
du C3A

Un exemple de calcul de la production de chaux par I'hydi@tadu GS et du bilan
volumique de I'hydratation du 45 et du GA (a court terme) est donné dans le Tableau
5.2 et le Tableau 5.3. Pour I'hydratation de 1g ds&SCle bilan réactionnel permettant
de calculer la quantité de portlandite produite et de détesnte retrait chimique suite a
cette réaction d’hydratation se fait de cette facon :

La teneur en chaux est de 0,19 g suite a I'’hydratation ¢ & le retrait volumique
de -0,05 cri alors qu'il est de -0,24 chlors de I'hydratation du €A.

De facon identique, la teneur en chaux et le retrait volumigour I'hydratation du
C,S et du GAF sont déterminés. La détermination analytique de la teaelchaux ne
tient compte que de I'hydratation des phases du clinkepg@tons affectées des degrés
d’hydratation). Par manque d’informations sur la cinétigle dissolution du CaCQlans
la solution interstitielle, la quantité de carbonates njEss considérée dans I'éventuelle
augmentation de I'hydratation dw§. Seules les proportions dg&et de GS affectées
de leurs degrés d’hydratations sont prises en compte dgmmedaction de la chaux. Les
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C,S + 53H — C1,7SH4 + 1,3CH

Masse molaire (g/mol)| 228,32 18,02 227,48 74,09
Masse (g) 1,00 0,42 1,00 0,42
Masse volumique (g/ml) 3,15 1,00 2,01 2,24
Volume (cn¥) 0,32 0,42 0,50 0,19

| Retrait chimique (cf) | AV =0,19+0,50—0,42—0,32= —0,05cn? |

TABLE 5.2 : Calcul de la teneur en chaux et du retrait volumique pourdtayation du

CsS.
CS + 3(CaSQ@, 2H,0) — 26H0 + GC3A, 3CaSqQ,
32H,0 (AFt)
Masse molaire (g/mol)| 270,20 200,26 18,02 1338,69
Masse (9) 1,00 2,22 1,73 4,95
Masse volumique (g/ml) 3,03 2,32 1,00 1,78
Volume (cn?) 0,33 0,96 1,73 2,78
| Retrait chimique (c) | AV =278+1,73—0,33—-0,96= —0,24 cn? |

TABLE 5.3 :Calcul du retrait volumique pour I'hydratation dy/&

proportions de GA et C4AF sont aussi prises en compte pour la consommation de la
chaux par la formation d’hydrates intermédiaires de molfiosiwminates (AFm) et de
trisulfoaluminates (AFt).

La détermination analytique de la teneur en Cg@Q@ne pate de ciment dont on a
remplacé une partie par un filler calcaire, se fait en tenamipte des 3% de carbonates
de calcium introduits dans le clinker du ciment et de la gitédie carbonates contenues
dans le filler calcaire (95%).

Les calculs de CaC4) de Ca(OH) et du degré d’hydratation pour les différentes
suspensions étudiées sont reportés dans le Tableau 5.4ds& e I'échantillon est celle
mesurée sur la balance de précision (32g prés) avant le lancement de la procédure
experimentale.

Le Tableau 5.4 donne le calcul de la teneur en chaux, en catdmpt le degré d’hy-
dratation pour les suspensions étudiées sans tenir coropteftet quelconque induit par
le superplastifiant, le filler ou les fines des sables. Par eoagon avec les mesures ATG-
DSC, nous pouvons déterminer I'influence de la présenceltbs &t du superplastifiant
dans I'hydratation du ciment :

— sila teneur en chaux mesurée a '’ATG-DSC est plus faiblel@teneur en chaux
calculée au Tableau 5.4 pour une suspension donnée, il lagitt d'un effet de
retard induit par le superplastifiant ;

— silateneur en chaux est supérieure, il peut s’agir d’uet effcélérateur provenant
soit du superplastifiant soit de I'hydratation accéléré€glb induite par le filler;

— si la teneur en carbonates mesurée a I'ATG-DSC, pour uneess®n donnée,
est inférieure a la valeur donnée au Tableau 5.4, il peutrsdagne dissolution du
carbonate dans la solution interstitielle qui agit commélectrolyte dans les pores
capillaires;;

— silateneur en carbonates est supérieure, il peut s’agueta carbonatation de la
chaux qui peut se produire malgré les précautions priséglesta laitance qui a pu
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C+E C+E+S1S2
1 I 0, 0, 0,
Estimation sans | 30% | 9% | 2005 | 20% Sans | 10% | 9%
par le calcul L X fumeée X silico- L X fumée
substitution calcaire o calcaire . substitution calcaire -
de silice calcaire de silice
Ca(OH) 10,3 9,6 10,0 9,8 9,8 7,8 7,3 7,3
3jours | CaCQy 3,1 33,0 3,1 22,7 19,6 19,1 25,6 17,9
a 24,6 22,6 23,7 23,2 23,2 18,3 16,9 16,9
Ca(OH) 111 10,4 10,9 10,7 10,7 8,5 8,0 8,0
7jours | CaCQy 3,1 33,0 3,1 22,7 19,6 19,1 25,6 17,9
a 27,7 25,4 26,7 26,0 26,0 20,6 18,9 18,9
14 Ca(OH) 11,7 10,8 11,3 111 111 8,8 8,3 8,3
ours CaCQg 3,1 33,0 3,1 22,7 19,6 19,1 25,6 17,9
J a 29,2 26,8 28,2 27,5 27,5 21,8 20,0 20,0
28 Ca(OH) 12,2 11,3 11,8 11,5 11,5 9,2 8,6 8,6
oUrs CaCQg 3,1 33,0 3,1 22,7 19,6 19,1 25,6 17,9
J a 31,0 28,4 29,8 29,1 29,1 23,0 21,2 21,2

TABLE 5.4 : Calcul de la teneur en CaGQCa(OH) et du degré d’hydratation (en %).

se former a la surface de I'éprouvette ou I'échantillon edlgvé.

Compte tenu de la balance utilisée dans I'appareil d’ATGEDISs mesures de masse
sont données avec une preécision absolue de I'appareitjé pg. Compte tenu de la
masse des échantillons utilisés, entre 25 et 40 mg, cegdelprécision restent négli-
geables méme au trés jeune age du matériau (de I'ordre T84l Pour les teneurs en

chaux et en carbonate de calcium etiele 6 ug pour le degré d’hydratation) .

2.2.3 La carbonatation de la portlandite

Des études récentes par (Thiétyal, 2003) ont aussi montré l'influence de la car-
bonatation de la portlandite et du C-S-H de la pate de cimaniesdéveloppement mi-
crostructural (structure et distribution poreuse par lanition de nouveaux hydrates).
L’équation de la réaction de carbonatation est la suivante :

Ca(OH) +C0O, — CaCQs+H20

(5.3)

En cas de carbonatation de la portlandite des pates dansdeckteur du fait de la
présence de COméme faible, une augmentation du volume de phase solideogeipr
Cet effet bénéfique de “colmatage” des pores et de raffinedeelat structure poreuse, a
été montré par plusieurs chercheurs a partir de mesurestpaions de mercure.

Pour des péates de ciment avec CEME@C = 0, 3 la porosité chutait de 31,6 a 25,6%

aprés 32 mois de carbonatation naturelle (Pihlajavaa@8)1& pour des pates avec des
rapportsE /C allant de 0,3 & 0,8 la porosité chutait de 10 a 15% (Houst éhValiin, 1994).
En réduisant ainsi la porosité, la carbonatation améliarelgp méme les performances
mécaniques et limite 'accés aux agents extérieurs afsessi

Thiéryet al.(2003) constatent aussi que la baisse de la porosité liéesgdanatation
des hydrates est aussi possible pour les C-S-H pour desshétomse de CEM |. Les C-
S-H se densifient et se rigidifient (Scrivener, 1992), (Mgur899). Le rapport Ca/Si des
C-S-H carbonatés est inférieur a celui du C-S-H du cimerntgut (d’apres des analyses
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X en dispersion d’énergie). Ainsi “carbonatés”, les C-Sertanicrotexturés, présentent
une microstructure plus granuleuse et des fibres plus coetrserrées, différentes de celle
des fibres de C-S-H. La texture ainsi que le raffinement aceta dorosité (micropores),
pourrait expliquer les gains de résistances du béton.

2.3 Influence de la nature des fillers minéraux sur I'hydrataton du
ciment

2.3.1 Résultats expérimentaux

Pate de ciment sans superplastifiant La variable étudiée ici est le pourcentage mas-
sigue de substitution du filler calcaire au ciment, du filiicg-calcaire et de la fumée
de silice. Les rapports massiqueau/Liant sont égaux a 0,33. La Figure 5.4 montre les
courbes d’ATG-DSC a 28 jours de 10, 20 et 30% de remplacemeningent en masse
en absence d’adjuvant organique. Les observations sostilantes :

— les pertes de masse et les pics endothermiques corresparidalécomposition de
CaCQ sont maximaux pour les pates contenant 20 et 30% de filleaica)quis
pour 20% de filler silico-calcaire. Ceci est d( a la minéraade ces fillers qui
contiennent une part non négligeable de carbonates, etajoute une part addi-
tionnelle a la teneur en CaGOLes teneurs en carbonates de calcium dépendent
de la composition minéralogique des fillers et du ciment.t€esurs sont indépen-
dantes de I'hydratation du ciment.

— les pates contenant 10% de fumée de silice présententrimsdecn portlandite
inférieures aux autres pates.
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FIGURE 5.4 : Mesures de DSC (a) et d’ATG (b) a 28 jours - Influence de la eaties
fillers minéraux (calcaires, silico-calcaires, fumée dieesj sur I'hydratation du ciment,
sans superplastifiant - creuset en platine.
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Pate de ciment avec superplastifiant La Figure 5.5 montre les courbes d’ATG-DSC a
28jours de 30% de remplacement du ciment par le filler caatil0% par la fumée de
silice en masse en présence de SP1. Les pics endothermayuespondant a la déshy-
droxylation de la portlandite montrent qu’en remplacgartiheent par du filler calcaire ou
du filler silico-calcaire, la quantité de chaux produitef@ss élevée. Par contre, le pic de
décomposition de la chaux est moins prononcé avec seuldii@énte remplacement du
ciment par de la fumée de silice (Figure 5.5).
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FIGURE 5.5 : Mesures de DSC (a) et d’ATG (b) a 28 jours - Influence de la eaties
fillers minéraux (calcaires FC, silico-calcaires SC et fardé silice FAS) sur I'hydratation
des pates de ciment avec SP1 - creuset en platine.

2.3.2 Analyses et discussions

L'exploitation des résultats d’ATG-DSC et le calcul desders en CaC®et en
Ca(OH) et du degré d’hydratation des pates de ciment étudiés abstitstions de fillers
au ciment et pour des rappoEgC = 0,33 sont présentés dans le Tableau 5.5. En pré-
sence ou en absence de superplastifiants, on peut remargukssgpates contenant des
fillers calcaires et silico-calcaires ont des teneurs emixliétevées, supérieures a celles
calculées dans le Tableau 5.4 de référence et aussi supéraaux teneurs de la pate de
ciment seule (C+E). La présence de CaGun effet accélérateur sur I'hydratation du
C3S et serait donc a I'origine de I'accélération de la prisesdtaligmentation du taux de
réactivité de la pate de ciment (Monteiro et Mehta, 19863 sailgmentation de la chaleur
d’hydratation (Montanaret al. 1988). D’apres une étude calorimétrique et par diffraction
des rayons X, Montanaret al. (1988) montrent par des courbes de flux thermique et de
chaleur d’hydratation que le gypse et le calcaire affedeelticalisation du pic maximum
de chaleur correspondant a la précipitation des hydrat@8HDa et C-S-H sans modifier
d’'une maniere significative la longueur de la période doteddn avancement d’1h en
présence de 10% de gypse et de 2h30 en présence de 10% decakiaienregistré. De
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FIGURE 5.6 : Cinétique d’hydratation d’'une pate de ciment Portland goenature am-
biante : (a) consommation des phases du clinker, (b) foomates hydrates du ciment
(Odler, 1998).
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C+E+SP1 C+E
Mesures 10% 20% 10%
0, 0, 0,
ATG-DSC 30 /0 fumée 30 /0 20 /0 silico- fumée
calcaire . calcaire | calcaire . o
de silice calcaire| de silice
Ca(OH) 14,1 4.3 15,6 16,4 17,2 15,4
3jours | CaCQy 47,1 7,5 35,2 29,8 23,2 7,1
a 29,6 11,8 35,9 34,6 36,6 36,5
Ca(OH) 15,2 5,9 16,0 17,6 17,9 16,5
7jours | CaCQy 48,1 7,4 38,9 29,9 24.8 8.8
a 31,8 15,3 40,9 37,3 37,6 38,4
14 Ca(OH) 16,5 - 16,3 18,6 19,1 16,5
OUrS CaCQg 46,5 - 38,8 29,0 25,2 7,4
J a 36,1 - 449 40,1 39,6 39,6
21 Ca(OH) 17,0 8,2 20,3 20,0 - 16,8
OUrS CaCQ 47,8 6,7 32,1 28,2 - 7,1
J a 36,7 21,7 455 40,5 - 39,7
o8 Ca(OH) 18,2 8,9 18,2 21,5 22,4 18,1
OUrS CaCQg 45,9 8,5 36,9 28,7 25,5 7,3
J a 36,8 22,9 46,3 47,7 42,6 40,6

TABLE 5.5 : Exploitation des mesures ATG-DSC : Influence de la naturdities mi-
néraux sur I'’hydratation du ciment (en %).

plus, le mélange §5+10%(CaS® 2H,0) donne des chaleurs d’hydratations supérieures
au meélange €5+10%CaC@a 25 h.

La cinétique d’hydratation du ciment Portland pour un rapggC = 0,6 est repré-
sentée par (Odler, 1998) a la Figure 5.6. Le tracé des cuedig’hydratation des dif-
férentes pates de ciment contenant différents fillers rainémontre les mémes profils
d’avancements que ceux d’Odler a partir de 3 jours. Le tabydtatation du CEM | de
notre étude semble comparable a celui @%@ Odler. De fagon générale, la Figure 5.7
montre bien I'hydratation accélérée dgS; composé anhydre de forte quantité dans le
ciment étudié, lors du remplacement de ce dernier par dessfdhlcaires, silico-calcaires
et de lafumée de silice. Le SP1 agit comme un fort retardatelinydratation du ciment.
Malgré cela, le remplacement de 20 et 30% de filler calcaisglieb-calcaire dans des
pates adjuvantées au SP1 atténue cet effet retard du peyRwurtant, les pates compo-
sées ne contiennent plus que respectivement 80 et 70% de (ke fillers calcaires et
silico-calcaires auraient donc réagi a bréve échéancecélémé I'hydratation du ciment.
Le méme phénomeéne apparait pour la pate incorporant 10%efde silice.

Le filler calcaire contient 95,6% de CaC{et lefiller silico-calcaire 80% de car-
bonates de calcium. La présence de carbonates dans la péimet®, conduit a une
augmentation de la teneur en®alans la solution interstitielle ionique du fait de la dis-
solution du CaC@dans cet électrolyte (Montanaed al. 1988). L'ajout de filler calcaire
favorise la formation d’une plus grande quantité de Ca@OHa précipitation des ions
Cat sous forme de Ca(Ok)peut cristalliser en fines plaquettes qui s’orientent sur le
grain de CaC@. Ces fillers agissent comme des sites de nucléation destagdta ci-
ment (C-S-H et chaux), zone enrichie en silice, et par cesl@acélerent I'hydratation
(Montaneroet al,, 1988), (Kadri et Duval, 2002). Cette nucléation hétéregpaurrait
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FIGURE 5.7 : Degré d’hydratation en fonction du temps des pates de cimeotporant
des fillers minéraux (calcaires FC, silico-calcaires SQuetdes de silice FdS) avec et
sans SP1 - creuset en platine.

favoriser la formation d’'un carbo-aluminate si la teneuiGgA est relativement impor-
tante (Regourcet al, 1986), (Monteiro et Mehta, 1986), (Peea al., 1999) (Poppe et
de Schutter, 2005). Cette valeur n'est que de 3 a 4% dans le C&Nié. Leffet de
dilution augmente avec le pourcentage de minéraux ciissadjui agissent comme des
sites d’activation ou de stimulation de la chaleur (Rahhabéro (2005). Par ailleurs, le
filler silicocalcaire contient 20% de quartz. Lawreneg al. (2003) et Cyret al. (2006)
montrent dans une étude effectuée sur des mortiers contdmauartz (filler chimique-
ment inerte), jusqu’a un remplacement de 75% du ciment, epiddgrés d’hydratation a
court terme, sont toujours plus élevés que dans un mortieom&nant que du ciment. Si
la finesse du quartz devient tres grande, ce dernier peufetrdefenir tres réactif et le
phénomeéne étre amplifié.

Il est bien montré a la Figure 5.8a, vue au MEB d’apres Regetadl, 1982, la pré-
sence de la calcite a proximité des hydrates de C-S-H quigfarne zone de réaction
riche en silice provenant des C-S-H. La vue au MEB de la Fi§u8b montre aussi I'ef-
fet accélérateur du calcaire sur I'’hydratation dis@ar la formation de C-S-H carbonatés
granuleux. Ces carbo-silicates et C-S-H carbonatés foeax@gjuent les pics endother-
miques plus élevés de la pate contenant le filler calcairegpgoort a la pate de ciment
seul, respectivement entre 20 et 250°C ainsi qu’entre 460@&C obtenus a la DSC (Fi-
gure 5.4a). Le filler n’agit pas seulement sur les silicatasmncore sur les aluminates du
clinker. La vue au MEB de la Figure 5.9 montre, en effet, |&ecation de I'hydratation
du G3A par la formation de carbo-aluminates, hydrates issus dealetion d’hydratation
entre le GA et la calcite, et qui coexistent avec I'ettringite et entp&d la formation de
mono-sulfoaluminates (AFm).
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FIGURE 5.8 : Vue au MEB (d’apres Regouret al, 1982) : a- Zone de réaction entre

la calcite et le C-S-H, (1) calcite, (2) C-S-H du ciment, (3)n& de réaction du filler,

riche en silice. b- Action du filler calcaire sur I'hydrattidu GS, (1) filler calcaire, (2)
cristaux de portlandite, (3) C-S-H carbonatés granuleux.
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FIGURE 5.9 : Vue au MEB (d’apres Regouret al,, 1982) : Action du filler calcaire sur
I'hydratation du GA. (X) Cristaux hexagonaux de mono-carboaluminates.

En présence de seulement 10% de fumée de silice, en substdutciment, la teneur
en chaux est plus élevée que celle de la pate de ciment seulel§s cas avec et sans
SP1) dés le %"¢jour. De plus, la cinétique d’hydratation est supérieurerpes pates en
présence de fumée de silice que pour celles avec cimentsaul kes cas avec et sans
SP1). Ceci met en évidence I'effet accélérateur de I'hydi@t du ciment par la fumée
de silice.

La fumée de siliceest de nature siliceuse et contient 95% de,SEn effet, connue
pour sa tres grande réactivité, la fumée de silice favotise@lére des les premiers ins-
tants les réactions d’hydratation des silicates de calciime étude effectuée par Ollivier
et al.(1988) montre pour des pates pures contenant 10% de fumédiedesndensée que
ce minéral provoque deux effets antagonistes. Un premiiet, @ccélérateur de I'hydra-
tation des silicates de calcium, qui tend a accroitre la tiggashe portlandite formée. Une
rapide adsorption des ions calcium a la surface de la fumégicks, suite a la dissolution
des silicates du ciment, sert de sites de nucléation. Agrisiux de dissolution des grains
de ciment est accéléré, et une formation lente et simultde@ertlandite sur les sites de
nucléation et dans la solution interstitielle est alorsdpite. Puis, vient un second effet
lié & la réaction pouzzolanique qui entraine la consommat®la portlandite produite
par formation de cristaux autour de la phase vitreuse dmsilelle-ci vient transformer
la chaux en €sSHz g ou en G 7SH4 dépendamment de la quantité de Ca par rapport au
Si présente dans la solution interstitielle (Larbi et Bjj@890). Cette réaction pouzzola-
nique, consommatrice de chaux, permettrait alors d’augenésmrésistance a l'interface
pate de ciment-granulat (Larbi et Bijen, 1990).

D’apres une étude menée sur 18 fumées de silice, Oligtiat. (1988) montrent que
la consommation de la portlandite par la réaction pouziglemest totale apres 20 jours.
L'équation de la réaction pouzzolanique s’écrit comme :

SiOz + 1,5Ca(OH) + 2,3H,0 — C1 5SHag (5.4)
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D’apres certains auteurs, la réaction pouzzolanique consirice de chaux, démarre trés
tot, avant 1 jour, et elle est d’autant plus importante loesta teneur en eau diminue ou
gue la quantité de fumée de silice augmente. Zatlial. (2000) ont étudié par la DSC le
réle de la fumée de silice dans les cinétiques de réacti@sahEcanismes des premiers
instants de I'hydratation du ciment Portlaril/C = 0,5 a 20°C). Les teneurs en portlan-
dite formée durant I'hydratation sont déterminées en fonale la quantité de fumée de
silice introduite. Les résultats ont montré que la réagionzzolanique entre la fumée de
silice et la portlandite apparait apres 3 jours d’hydratagt qu’aucune modification de
la teneur en portlandite, qui serait due a la réaction pdarijue, n’est enregistrée entre
8 et 10 heures d’hydratation. Cependant, les auteurs nmbratssi que la présence de
fumée de silice augmente le taux d’hydratation du cimenrdudiules premiéres heures de
I'hydratation. Dans le cas de la fumée de silice utiliséesdawire étude, il apparait que
celle-ci est accélératrice de I'hydratation du ciment eaeheur en chaux dans le ciment
composeé est supérieure a celle de la pate de ciment seukfdiia consommation de
la portlandite par effet pouzzolanique est peu visible.

D’aprés (Ollivieret al., 1988), I'action de la fumée de silice se développe jusqn’a u
dosage d’environ 25%. Au-dela, la fumée de silice ne réadgg gt I'excédent ne remplit
gu’un rdle physique de remplissage des vides. Les auteundremb encore qu’en pré-
sence de superplastifiant, la réaction pouzzolanique se@tid relativement plus rapide
du fait d’'une meilleure dispersion des grains de fumée d=est donc du contact sur une
plus grande surface de la silice vitreuse. Il est toutefodable que ce résultat dépende
de la nature du superplastifiant et qu’il ne soit pas général.

En comparant les pates adjuvantées et non adjuvantéést, dlefretard a I’hydratation
avec le SP1 reste encore visible. Les teneurs en chaux etdessid’ hydratation sont, en
effet, plus faibles en présence de superplastifiant.

Par ailleurs, il est possible que la teneur en chaux mesaEéNd G soit supérieure
a la valeur de chaux estimée par le calcul du fait de la foonatie laitance possible
par un excédent d’eau dans les suspensions de substitutientefiller (demande en eau
moindre des fillers par rapport au ciment).

Concernant les teneurs en carbonates, la contribution kkss ftalcaires et silico-
calcaires expliquent les fortes teneurs en Ca@@ns les suspensions. Par contre, les
teneurs mesurées par ATG-DSC sont supérieures a celleséestipar le calcul. Ceci
signifierait la possibilité de carbonatation de la chauxgréales précautions prises pour
la conservation des échantillons.

2.4 Influence du superplastifiant sur I'hydratation du ciment
2.4.1 Résultats expérimentaux

Toutes les pates de ciment ont un rapfof€=0,33 et sont adjuvantés au dosage op-
timal pour chacun des superplastifiants. Ces dosages trdorgéde I'étude rhéologique

effectuée sur les pates, correspondent aux dosages datieatupour lesquels la mania-
bilité est suffisante et la sédimentation des particulesrdert est limitée.
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Comparaison entre pates de ciment simples avec et sans supkastifiant La compa-
raison entre une pate de ciment contenant de I'eau et du tsaah et une pate de ciment
adjuvantée montre a la Figure 5.10 qu’il y a une perte de nrasgedre au niveau du pic
de désydroxylation de la portlandite lors de I'ajout de 1dé4SP1 dosé par rapport a la
masse de ciment. Les résultats de la Figure 5.10 montrernésgecs correspondant a la
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FIGURE 5.10 : Mesures ATG-DSC a 3, 7, 14, 21 et 28 jours pour des pates dentime
avec 1,4% SP1 (a et c) et sans superplastifiant (b et d) - ¢creigdatine.

déshydroxylation de la chaux sont inférieurs lors de I'ajieisuperplastifiant, signifiant
un effet de retard d0 a la présence du superplastifiant.

Comparaison entre différents types de superplastifiants Le parameétre variable est

ici le type de superplastifiant. Ce dernier est dosé en foncte I'optimum de saturation,

soit 1,4% par rapport a la masse de ciment pour SP1, 0,8% [Ruet),2% pour SP4.
Les courbes d’ATG-DSC montrent a la Figure 5.11 différeraewplitudes de pics
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(gauche) et de pertes de masses (droite) correspondantéa@dangosition des C-S-H,
AFt, AFm et de la portlandite en fonction de différents tyg&sljuvants organiques a 28
jours.
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FIGURE 5.11 :Mesures de DSC (a) et d’ATG (b) a 28 jours : influence de la eaties
superplastifiants (SP1, SP2, SP3 et SP4) sur I'hydrataéspdtes de ciment - creuset en
platine.

Les pics endothermiques de décomposition de ces difféhgdiates sont maximaux
pour la pate sans adjuvant. La pate adjuvantée avec SPhiwdse amplitudes les plus
faibles, indiquant une plus faible production d’hydratear contre, pour les pates adju-
vantées avec SP3 et SP4, les pics endothermiques de dédtompds ces hydrates sont
plus importants.

2.4.2 Analyses et discussions

L'exploitation des résultats d’ATG-DSC et le calcul desders en CaC®et en
Ca(OH) et du degré d’hydratation des pates de ciment adjuvantéemoypar diffé-
rents superplastifiants et pour des rapp&t€ = 0,33 sont présentés dans le Tableau
5.6.

La pate de ciment non adjuvantée indique un taux de chauxréngsu ATG-DSC
inférieur au taux de chaux calculé dans le Tableau 5.4. Galapettre en évidence la
présence d’'une éventuelle carbonatation de la chaux.

Concernant le SP1, mélange de polycarboxylates et de pbioafds, la teneur en
chaux est tres faible, ce qui affirme I'effet de retard inghait le superplastifiant. La dimi-
nution du pic de Ca(OH)est ainsi associée au retard de I'’hydratation du cimeniviéil
et al. 1988), (Torrentset al. 1998). Méme au niveau de la décomposition des hydrates
d’AFm, d’AFt et de C-S-H (pour des températures entre 30 €éQ)) les pics endo-
thermiques sont beaucoup plus faibles pour la pate avec &Prapport a la pate sans
adjuvant. Ainsi toutes les réactions liées a hydratatismeases du clinker sont retar-
dées. L'adsorption des polymeres a la surface des padiddeciment empécherait la
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dissolution des phases du clinker au contact de I'eau (Bagsage, 1982). La formation
d’'un composé organo-minéral qui consomme les polymerast @tiHoust, 2001) a la sur-
face du ciment retarderait les réactions de dissolutiosotieatation et de cristallisation
(Regourd, 1995). (Heikadt al., 2005) ont montré qu’en présence de 1% de polycarboxy-
late, la conductivité électrique des pates de ciment dédeol a 28 jours, signifiant que
la présence de polycarboxylate prolonge la période domr@dunprocessus d’hydratation
et retarde le début de la période d’accélération sans afféet taux de production. Le
phénomeéne de retard de prise gu’induit la plupart des sigstiffants (polynaphtalénes
pour (Princeet al,, 2002) et (Simaret al., 1993) ; polycarboxylates pour (Flatt et Houst,
2001), est déja bien connu et peut ainsi étre mis en éviddrqeaatifié par les mesures
d’ATG-DSC. Cet effet de retard sur I'hydratation est amglgar I'effet chimique des po-
lycarboxylates lors de la présence d’une grande concetrditi groupement fonctionnel
ionique dans la phase aqueuse (Yameidal., 2000). (Heikalet al., 2005) montrent par
ailleurs que l'effet de retard est amplifié lorsque la terapéne dans la pate est plus éle-
vée (35°C), ce qui favorise I'adsorption des polyméres ssiparticules de ciment. Les

| Mesures par ATG-DSC || C+E | C+E+SP1 | C+E+SP3 | C+E+SP4 |

Ca(OH) 11,5 41 - 16,2

3jours CaCQ 7,5 5,1 - 11,4
o 23,0 4.0 - 34,5

Ca(OH) - 5.4 15,0 16,6

7 jours CaCQg — 5,2 7.9 8,3
o - 6,7 31,1 34,8

Ca(OH) 12,8 4.5 16,1 19,1

14 jours CaCQ 9,1 8,4 8,7 7,4
o 27,9 8,5 39,6 35,5

Ca(OH) 16,0 58 16,5 18,1

21 jours CaCQ 7,4 8,0 8,5 7,6
o 33,4 15,0 39,9 38,4

Ca(OH) 15,9 6,5 16,3 20,4

28 jours CaCQ 7,1 9,5 8,3 7,7
a 34,3 16,1 40,7 41,2

TABLE 5.6 : Exploitation des mesures ATG-DSC : Influence du superpiastisur I'hy-
dratation (en %).

teneurs en chaux et cinétiques d’hydratation des patesndétses par ATG-DSC sont
regroupées au Tableau 5.6. Les cinétiques d’hydratatioireprésentées a la Figure 5.6.
Pour la pate adjuvantée par du SP4, la cinétique d’hydoatalii ciment est supérieure a
celle calculée au Tableau 5.4 de référence qui ne tient papteade I'effet du polymeére.
De plus, la comparaison entre la pate sans adjuvant (C+Blletadjuvantée par SP4
tend a prouver que cet adjuvant accélere la prise aux trégescdchéances et qu’ensuite
I’hydratation est stabilisée. Il y aurait une acceélératier’hydratation induite par le SP4.
(Sakaiet al., 2006) montrent qu’il s’agit de I'accélération de I'hydaion du GA et non
celle du GS. En effet, dans le cas d'un effet retard, les ionﬁS@u gypse passés en
solution ne sont pas suffisants pour réagir a la surface g@sCformer du sulfoalumi-
nate de calcium car ils sont empéchés par I'adsorption renétiélle du superplastifiant
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FIGURE 5.12 :Degré d’hydratation en fonction du temps des pates de cipantdiffée-
rentes natures de superplastifiants (SP1, SP3 et SP4) eteguglatine.

(Flatt et Houst, 2001). La fiche technique du produit indique le superplastifiant n’em-
péche pas les réactions d’hydratation et donc qu'il ne jaseum effet retardateur comme
peuvent I'étre d’autres produits organiques. Par ailldarfrte teneur en chaux mesurée
ala ATG-DSC peut aussi résulter de la possibilité de foromatie laitance a la surface de
I'éprouvette ou I'échantillon est préleve.

Dans le cas du SP3, il existe un effet de retard a la prise dergimais cela est beau-
coup moins marqué que celui du SP1. Les explications peé@wenles suivantes. Soit les
pourcentages massiques ajoutés en SP3 (0,8% pour un egtrale 20%) et SP4 (0,2%
pour un extrait sec de 39%) ne sont pas assez élevés pouigperven retard a la prise
comme dans le cas du SP1 (1,4% pour un extrait sec de 30%g saperplastifiant lui-
méme n’est pas retardateur de prise. Concernant le SP3stqun @olycarboxylate, peu
d’informations sont données dans la fiche technique du prdcwtefois, (Lothenbacht
al., 2007) montre que les polycarboxylates ne complexent gasris C&* de la solution
interstitielle et qu’ainsi il N’y aurait pas de retard a ldnatation.

Les teneurs en CaGOnesurées a 'ATG-DSC sont plus élevées que celles détermi-
nées par le calcul, ce qui permet de confirmer qu’il y a eu caatagion de la chaux
malgré les dispositions mises en place pour la limiter. Batre, il est bien prévisible que
la présence ou non de I'adjuvant organique ne modifie en gsrieneurs.

2.5 Influence des fines des micromortiers sur I’hydratation
2.5.1 Résultats expérimentaux

Comparaison entre pates de ciment et micromortiers simples La Figure 5.13 pré-
sente les courbes d’ATG-DSC a 1 et 2 jours de maturation détéage ciment seule avec
et sans SP1, et du micromortier avec SP1, contenant les fasesailes 0/2R et 0/4C
tamisés a 31pm.

Ces mesures montrent, d’'une part que le pic correspondantdédomposition du
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Ca(OH) est supérieur pour les pates ne contenant pas de supédigutasti encore supeé-
rieur en présence des fines des sables (Tableau 5.7). Dgeutréa quantité de carbonates
de calcium est supérieure en présence de sables de nalieesalcaires (pour le 0/2R)
et calcaires (pour le 0/4C).
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FIGURE 5.13 :Mesures de DSC (a) et I’ATG (b) a 1 et 2 jours de la pate de ciagat
et sans SP1) et du micromortier (avec SP1) - creuset en aumin

Influence des fillers au niveau du micromortier Le paramétre variable est ici le type
de filler minéral en substitution de 10% de la masse de cimam$ dne suspension de
micromortier contenant les fines des sables.

Les résultats de la Figure 5.14 montrent qu’il y a peu de @iffées entre les pics
correspondant a la teneur en chaux des micromortiers pasarés fillers. Les formula-
tions de micromortiers avec fumée de silice contiennentsdé carbonates de calcium
que le micromortier avec ciment seul ou avec du filler cadcdit de facon générale, les
suspensions de micromortiers contiennent relativemerst g¢ CaC@ et de chaux que
les pates de ciment du fait de la présence de fines calcaségeicalcaires des sables.

Influence de I'adjuvantation au niveau du micromortier Le parameétre variable ici
est le type de superplastifiant introduit au dosage a sainr&’'une part, les résultats de
la Figure 5.15 montrent que les pics correspondant a la ckanbeelativement supérieurs
pour SP4 et de moindre mesure pour le SP3. Le SP1 présentssl@jtlle pic. D’autre
part, les pics correspondant au CafC$ant comparables d’'un micromortier a un autre
pour les différents adjuvants organiques sauf pour le SP1.

2.5.2 Analyses et discussions

L'exploitation des résultats d’ATG-DSC et le calcul desders en CaC@et en
Ca(OH) et du degré d’hydratation des micromortiers, adjuvantéesam, avec et sans
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FIGURE 5.14 :Mesures de DSC (a) et d’ATG (b) a 14 jours - Influence de la eades
fillers minéraux (calcaire et fumée de silice) sur I'hydtiata des micromortiers avec SP1
- creuset en alumine.
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FIGURE 5.15 :Mesures de DSC (a) et d’ATG (b) a 14 jours - Influence de la eades
superplastifiants (SP1, SP2, SP3 et SP4) sur I'hydratagemdcromortiers - creuset en
alumine.
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substitution et pour des rappoBEgC = 0,33 sont présentés dans le Tableau 5.7.

C+E+S1S2 C+E+SP1+S1S2
Mesures 10% 10%
ATG-DSC SP1 SP2 SP3 SP4 fumée )

- calcaire

de silice

Ca(OH) 3,4 7.8 12,6 14,6 4.5 52
3jours | CaCQ 18,0 18,8 17,9 15,0 18,5 29,9
o 3,4 17,8 22,6 27,7 52 57
Ca(OH) 49 7,6 12,4 13,6 4.4 3,6
7jours | CaCQy 19,2 20,5 18,7 17,2 17,9 27,5
o 8,2 18,5 25,2 27,7 5,4 6,5
14 Ca(OH) 6,9 8,8 12,3 14,2 7,1 5,8
OUrS CaCQg 19,3 21,6 20,5 18,5 20,3 27,5
J a 14,0 18,9 25,3 27,8 16,8 12,9
21 Ca(OH) 7,3 9,9 12,9 12,9 7,6 6.4
OUrS CaCQg 22,0 20,9 18,7 18,9 20,1 27,1
J a 14,6 23,4 28,5 27,9 19,3 15,6
o8 Ca(OH) 7,0 9,8 14,2 13,5 7,6 6,4
OUrS CaCQg 17,3 211 22,7 19,1 17,0 19,5
J a 19,8 23,6 28,9 28,1 23,1 29,1

TABLE 5.7 : Exploitation des mesures ATG-DSC : Influence des fines desomiartiers
sur I'’hydratation du ciment (en %).

L'effet trés retardateur par le SP1, de moindre mesure dy &RS que I'effet acce-
lérateur du SP4 sont a nouveau rencontrés dans les sugpedsimicromortiers. Le SP2
dont la chimie du polymére est proche de celle du SP1 monss an effet de retard
comme le SP1 mais celui-ci est moindre. Il est aussi & notboiee correspondance
entre le taux de réactivité de la pate de ciment seul et duomiartier avec ciment seul
adjuvantés par SP1.

L'effet de dilution par les fillers, qui sont accélérateursagissent par réaction pouz-
zolanique sont de nouveau montrés dans la Figure 5.16. lla d#i¢rence de ces mi-
cromortiers par rapport aux suspensions de pates, esti@nigition globale sur tous les
résultats de la teneur en chaux et du degré d’hydratatios Enmicromortiers. Ces
résultats montrent de fagcon évidente que la présence des fieenatures calcaires, a
contribué a I'accélération de I'hydratation du ciment. [fiees du micromortier agissent
aussi comme des sites de nucléation comme ['effet accélgrabservé pour les fillers
calcaires et silico-calcaires de mémes natures minérplegi

Les teneurs en carbonate de calcium ne varient pas dans pes,tdnm’y a pas ou
trées peu de consommation de Ca{lors de I'hydratation du ciment jusqu’a 28 jours.
Les teneurs en carbonates étant en partie indicatives delpasition minéralogique des
composes, il est normal de trouver plus de Cag@@ns les micromortiers du fait de la
présence des fines des sables de natures calcaires etailiaires. Il est aussi probable
gu’une partie de la chaux produite ait été carbonatée, anigmieainsi la part de CaGO
dans la matrice cimentaire.
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FIGURE 5.16 :Degré d’hydratation en fonction du temps des micromorpens diffe-
rentes natures de superplastifiants (SP1, SP2, SP3 et SfM)lkerrs - creuset en alumine.

Relation entre teneur en chaux et degré d’hydratation La Figure 5.17 montre bien
gue la teneur en chaux est linéaire au degré d’hydratati@maent a toutes les échéances
et pour toutes les suspensions considérées dans I'étudkegré d’hydratation est donc
bien proportionnel a la production de chaux. Plus cellesti&evée plus la cinétique
d’hydratation sera élevée. De facon plus précise, a pddir dertain seuil, la teneur
en Ca(OHj) est linéairement corrélée au degré d’hydratation (Mouaa2§03). Dans
notre cas, nous n'avons pas de mesures a courtes échéandegrdud’hydratation ni
de la teneur en portlandite, c’est pourquoi le seuil n'est yaaible sur la Figure 5.17.
La formation d’hydroxyde de calcium coincide en effet awepériode d’accélération du
processus d’hydratation (Lea, 1998). Au début de cetteg@érila concentration d’ions
calcium au sein de la phase liquide passe par un maximum dusich@t par une précipi-
tation importante de Ca(Oblpuis consécutivement, une diminution de la concentration
d’ions calcium. Il en résulte une accélération de la diggmhdes constituants du ciment.
Les couches de C-S-H en périphérie des grains anhydresenbist s’interpénetrent, ce
qui se traduit a une échelle macroscopique par la rigidifinatu matériau. C’est au cours
de cette période qu’a lieu la prise (Lea, 1998).

3 Conclusions
Par des mesures d’ATG-DSC, nous avons pu montrer I'infludesdillers, du super-
plastifiant et des fines des granulats sur I'’hnydratation chent. L'effet de dilution par les

fillers calcaires et silicocalcaires substitués au cimarsi gue la réaction pouzzolanique
de la fumée de silice ont été mis en évidence. Linfluence geplastifiant sur le retard
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FIGURE 5.17 : Teneur en Ca(OH)en fonction du degré d’hydratation.

ou l'accélération de I'hydratation du ciment a aussi étéeti Et enfin, la présence des
fines des sables, de natures silico-calcaires et calcaipas contribuer a 'augmentation

de I'hydratation du ciment. Les fillers et les fines de sablgsagi comme des sites de
nucléation des hydrates du ciment et il est souvent obser@&ane enrichie en silice

autour de ses grains.

Un calcul des teneurs en chaux et des degrés d’hydratatignedféctué en ne consi-
dérant que I'hydratation du ciment seul dans I'eau sansrapgpaninéraux ni d’adjuvants
organiques. La comparaison des résultats expérimentalix @lcul a permis de mettre
en évidence les effets des fillers et des superplastifiantthgdratation du ciment. Les
mesures effectuées par ATG-DSC ont montré aussi une carwedlinéarité) entre les
teneurs en chaux et les degrés d’hydratations des difEsenispensions, confirmant la
relation directe entre la teneur en chaux et la cinétiqugdidtation du ciment. Or cette
derniére est principalement fonction de I'hydratation di$@t du GA, trés réactifs. Et
la production principale de la chaux est issue de I'hydiatedu GS.

Par ailleurs, des phénoménes de carbonatation de la chaugwface des éprou-
vettes, méme si conservées dans un dessiccateur, ont pliewvet expliquent les fortes
teneurs en carbonates de certaines suspensions. De plaiaitknce a pu se développer,
expliquant aussi de fortes teneurs en chaux mesurées.

Finalement, les fillers et les fines des granulats, de nataleaires, et de facon glo-
bale les granulats eux-mémes de natures silico-calcaguegept contribuer positivement
aux résistances meécaniques du béton. Les mesures d’ATGeDSEment que la perte
des résistances mécaniques qui seraient dues au rempraaumament par des fillers
moins réactifs, est compensée d’une part par la diminuteotadjuantité d’eau néces-
saire alarhéologie des suspensions lors des substitditierssciment et d’autre part par
I'effet accélérateur de I'hydratation par les fillers calea et silico-calcaires, qui agissent
comme des sites de nucléation du C-S-H, promoteur desadsés mécaniques.
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CONCLUSIONS GENERALES ET
PERSPECTIVES

Conclusions générales

A

L'objectif de la thése était 'amélioration des propriétégologiques du béton a hautes
performances (60 a 80MPa) des piles du viaduc de Millau, saodification notable
de ces performances mécaniques. Les bétons a hautes merémsrsont des bétons qui
nécessitent d'étre vibrés pour leur mise en place. D’ouldilisation dans les ouvrages
d’art qui sont généralement densément ferraillés pose riddgmes de mise en oeuvre.
Afin de s’abstraire de la vibration dans les zones fortememaiilées, il a été proposé
d’améliorer leur propriétés rhéologiques afin de les readteplacants.

En partant de la formulation du BHP de Millau, nous avons dié&ra modifier la
formulation en faisant varier la fraction volumique graaité, soit en d’autres termes le
volume de pate de ciment ainsi que le rapport gravillons ahles et la substitution de
fillers minéraux au ciment.

La caractérisation rhéologique des bétons en fonctioneddiminution de la fraction
volumique granulairep et d’'une diminution du rappoi®/S, a réveélé I'existence d’'une
fraction volumique de transitiog., propre au squelette granulaire du béton. Cette va-
leur de transition marque le passage des phénomeénes paydi@s aux interactions de
contacts granulaires aux phénomenes de lubrificationsodydamiques. Une diminu-
tion de 10% de la fraction volumique granulaire fait chutedéux ordres de grandeurs le
seuil du béton et lui donne la fluidité caractéristique d’étoin autoplagant. Il a été montré
I'importance de I'approch@/ @max permettant de trouver la fraction volumique granulaire
de transition d’'un réseau granulaire ou seuil de percalaiedessus duquel des contacts
frictionnels inter-granulaires ont lieu et en-dessousuglite matériau devient fluide. Par
ailleurs, le seuil d’écoulement augmente lorsque le rapppB s’éloigne de la compacité
maximale, obtenue pour le béton de Millau, $8itS= 1, 37. Toutefois, lorsqu&/Stend
vers 1, le béton devient plus fluide et plus stable lors d’urggreentation de la teneur en
superplastifiant.

D’un point de vue mécanique, une diminution@gS de 1,5 a 1 ou une diminution
de 7% de la fraction volumique granulaire n’entraine qu’pede de 10% des résistances
mécaniques, sans s’écarter de la gamme des résistandastatiraux BHP. Il est alors
possible de passer d'un BHP a un BHP-AP en faisant v&ji&ou ¢ a condition d’avoir
une bonne qualité de la pate, a savoir l'utilisation d’un @iwna hautes performances
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et d’'un superplastifiant de nouvelle génération a fort poude dispersion. Cependant,
la réactivité du ciment utilisé (CEM 1) dans ces bétons etefguantité engendre une
augmentation de la température de par sa forte chaleur ditattbn. Des mesures de
retrait géné sur un anneau passif et de retraits libres souegttes linéiques en conditions
de séchage extrémek £ 21°C etHR = 60%) ont montré que I'augmentation du volume
de pate géneére une fissuration de 'anneau en béton et daissrde séchage importants.
L'alternative choisie pour pallier a ce probleme a été lassitition des fillers, moins
réactifs, a une partie du ciment. L'intérét de ce choix a atiél@ par de faibles diminutions
des résistances mécaniques et des faibles retraits degeéithavés en comparaison a
ceux du béton sans substitution.

Pour répondre aux incidences rhéologiques de telles sutixstis une approche multi-
échelle a été effectuée. Une étude complete de la rhéolegipates et des micromortiers
amis en évidence I'impact des substitutions de fillers, dpsmplastifiants et des fines des
granulats. L'étude de la fluidité des phases suspendanibgrsmla dépendance de la vis-
cosité a la fraction volumique granulaire réduft&pmax (Krieger-Dougherty). L'étude de
la thixotropie révele aussila dépendance du temps caistdé@e de restructuration d’'une
suspension au repos a la fraction volumique granulaireteéddr, les fillers minéraux de
par leur distribution de taille et compacité propre agissem et le superplastifiant de
par son pouvoir dispersant s@ax. Les caractéristiques physico-chimiques des fillers
sont aussi des parametres non négligeables a considésef@tade rhéologique. Ainsi,
les fillers calcaires et silico-calcaires permettent deplawer le ciment tout en diminuant
la teneur en eau sans grande modification de la rhéologie.

Pour tenter d’expliquer le maintien des résistances mguasides bétons lors d’'une
substitution filler-ciment, des mesures d’ATG-DSC ont é&lisées pour suivre I'évolu-
tion physico-chimique des pates et des micromortiers ¢atift des bétons. L'effet de
dilution par les fillers calcaires et silico-calcaires,@écateurs de I'hydratation dus6 et
I'effet de dilution, les premiers jours, puis la réactioruppolanique de la fumée de silice,
consommatrice de chaux ont été observeés et quantifieset@é retard, I'effet accélé-
rateur et neutre a I'hydratation dws€ de certains superplastifiants ont aussi été mis en
évidence. L'addition des fines des granulats qui sont deesmtalcaire et silico-calcaire
joue le méme réle accélérateur de I'hydratation du cimeeptfdgon globale, les granu-
lats calcaires eux-mémes peuvent contribuer positivementésistances meécaniques du
béton.

Plusieurs formulations d’'un BHP-AP peuvent étre retenumegaimisant :

— la coexistence ciment-fillers minéraux-superplasti§igni constitue la matrice liante,

— la physico-chimie des fines, la fraction volumique gramelat le rapporG/S.

En conclusion, ce travail fournit des bases physiques a@rq@hnenes impliqués dans
la transition matériau de consistance ordinaire-matéhiade. Il apporte une meilleure
compréhension des modifications de formulation et de leanséquences. L'étude trans-
versale abordant a la fois les propriétés rhéologiquesanigaes (résistances, déforma-
tions différées) et physico-chimiques montre qu’il exigtee transition continue entre
BHP et BHP-AP.
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Perspectives

En perspectives de ce travail de recherche, il pourraitibtégessant de compléter
I'étude du béton en traitant plusieurs cas de substitutitardiciment et de superplas-
tifiants pour leur impact sur la rhéologie, les résistancésaniques et le retrait sans
échange avec I'extérieur et en condition de séchage.

Par ailleurs, il serait intéressant de comparer la rhéeldgi béton avec une substi-
tution fumée de silice - ciment a celle d'un béton formulécaue agent de viscosité.
L'intérét serait de voir si la fumée de silice pourrait joleméme réle gu’un agent vis-
cosant, notamment sur I'aspect de la demande en eau.

Pour approfondir la compréhension des phénomenes obsdesgssais au porosi-
metre a mercure permettraient de mieux illustrer I'évolnitile la structure poreuse pour
des bétons de substitutions fillers-ciment et de voir l'iothu superplastifiant sur la po-
rosité. Ces mesures pourraient apporter des informatamplémentaires aux mesures de
retrait et confirmer ou infirmer certaines hypotheses radataux résistances mécaniques
des bétons étudiés.

Ce travail a permis de mettre en évidence les causes etitienpysique de la fluidité
d’'un béton en explorant I'effet de différents parametregodmulation. Il pose les bases
de formulation des bétons autoplagants a hautes perfoesaicerait donc intéressant
de le compléter par une méthodologie pratique générale.
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Annexe A

Matériaux et formulations

1 Matériaux

1.1 Ciment

Le ciment utilisé pour formuler les différentes composis@st le CEM |1 52,5 N PM
ES, provenant de I'usine du Teil de Lafarge. Utilisé pourdétons d’ouvrage d’art et a
hautes performances, il présente une résistance moyerowrgnession a 2 jours de 28
MPa et & 28 jours de 63 MPa. Sa surface spécifique Blaine e®0flecBf/g et sa masse
volumique de 3150 kg/f Le début de prise se fait aprés 3h05min avec une chaleur
d’hydratation de 185 J/g a 12h et un retrait de ptim a 28 jours.

Les matieres premiéres utilisées dans la fabrication demifortland sont le calcaire
a80% et I'argile a 20%. Ce mélange est calciné a 2&5tans un four rotatif pour former
le clinker. Le ciment Portland est obtenu par cobroyage ohket et du gypse et I'ana-
lyse chimique révele des teneurs massiques moyennes dlangeéle plusieurs phases
solides. La composition chimique et les caractéristiqigsigues du ciment CEM 1 52.5
PM ES (HTS) utilisés sont conformes aux spécifications dedar¢ Francaise. Le Ta-
bleau A.1 donne la proportion des différents oxydes et desd&lcalins présents dans
le clinker.

. Inso- CaO | Alcalins
Oxyde | SiO, | Al;03 Fe03| CaO | MgO | K20 | NaO| SO lubles CO, libre actifs

Proportion| 22,4 | 2,85 | 2,25 | 66,7 | 0,83 | 0,19 | 0,17 | 2,2 0,3 1,3 | 0,55 0,32

TABLE A.1: Composition chimique du ciment utilisé (en % massique).

La composition minéralogique donnée au Chapitre 5 a étérditée par (Bonneau,
1997) par analyse par Diffraction des Rayons X (DRX), pow aEmpositions chimique
des ciments quasi-identiques. La distribution granuldireiment est donnée a la Figure
A4,
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1.2 Sables et gravillons
1.2.1 Caractéristiques

Les granulats utilisés (Figure A.2) sont des granulatsrelcalcaires concassés des
carriéres de Rascalat de classes 0/4, 4/6 et 6/14 et d’'ua sitibb-calcaire 0/2 roulé des
carriéres d’'Usanges (Meric). Leurs caractéristiques aantableau A.2 et les courbes
granulométriques a la Figure A.1.

Sable 0/2 Sable 0/4| Gravillon 4/6 | Gravillon 6/14
roulé concassél concassé concassé
masse volumique (kg/M 2640 2680 2697 2697
Nature Silico-calcaire| Calcaire Calcaire Calcaire

TABLE A.2: Caractéristiques des granulats utilisés dans le BHP dawjill
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FIGURE A.l: Courbes granulométriques des sables et des graviers.

1.2.2 Humidité relative des granulats

L’humidité des granulats est déterminée par séchage sous &105°C d’une masse
représentative de la classe granulaire. Le taux d’humgiérit comme le pourcentage
relatif entre la masse de I'échantillon avant et aprés sfecha

m(to) — M(tw)
M (te)

x 100 (A1)

Aprés chaque T de minutes de “cuisson”, on mesure la masse dans le tempsgusq
stabilisation de la masse (Tableau A.3). Un plateau en acieduminium a été utilisé.
Cette quantité d’eau absorbée par les grains de sables eaverg sera enlevée de la
quantité d’eau d’ajout a mettre lors des gachées de béton.
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(a) Gravillons 6/14C

(c) Gravillons 0/4C (d) Gravillons 0/2R

FIGURE A.2 : Apercu des granulats utilisés.

| Composant || Sable 0/2R | Sable 0/4C | Gravillon 4/6C | Gravillon 6/14C]|
Taux d’humidité w 0 o o 0,32%
(avril 2005) 4.3% 2,09% 1,05% négligeable
Taux d’humidité w 0 0 0,55% 0,53%
(mai 2005) 3.97% 1.87% négligeable négligeable

TABLE A.3: Evolution de I'humidité dans les granulats.
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1.3 Additions minérales

Les additions minérales utilisées en addition ou subgiiuau ciment sont le filler
calcaire, silicocalcaire, la cendre volante, la craieyfaée de silice. Les ajouts minéraux

(d) Cendres volantes (e) Fumée de silice

FIGURE A.3 : Vues au MEB : a et b- filler calcaire Boulonnais (Source : ursité du
Littoral Cote d'Opale), c- craie, d- cendre volante (Soules Surschistes), vue au MET :
e-fumée de silice (Source : P.C. Aitcin).

sont le filler calcaire de taille moyenne géh (0/100um) des carrieres du Boulonnais,
la craie broyée MEAC dont la taille des grains est en moyemn2 am (0/40um), les
cendres volantes Silicoline et Sodeline des Surschisteslemoyenne 2%fm, la fumée
de silice de Condensil. Les différents fillers ont des natugeanulométries, formes et
propriétés chimiques différentes (Figure A.3, Figure Aigure A.5 et Tableau A.4).

1.4 Superplastifiants

Pour des raisons de confidentialités, les superplastifidititees dans notre étude se-
ront nommeés par SP1, SP2, SP3, SP4 et SP5. Les superplssiifidisés proviennent
de différents producteurs. Les compositions polyméricuoes propres a chaque produit
(Tableau A.5).

L'Optimal75 est le produit organique utilisé dans la foratign de Millau. C’est un
mélange de deux polymeres : les polycarboxylates (nommB3 edes di-phosphonates
(nommés DPE ou DiPhosphonates Ethoxylés) modifiés. Lesadipxylates interagissent
par répulsion électrostatique et stérique alors que ldsodjpghonates dispersent les par-

ticules minérales par effet stérique grace a une chainaierdgthylene oxyde (Figure
?2?).

Bétons fluides a hautes performances



1. Matériaux 197

100 7

80

60 -

40 -

——Craie
—&—CEM | PMES
—>—Filler calcaire

20 A — Cendre volante
—e—Filler silicocalcaire 70u
—e—Fumée de silice

Pourcentage de refus (%)

0.01 0.1 1 10 100 1000
Diamétre (um)

FIGURE A.4 : Courbes granulométriques des fillers minéraux et du ciment.

Ciment Fumée Cendre Silico-calcaire Silico-calcaire Calcaire Craie
dessilice volante 30u 70u

FIGURE A.5: Fillers minéraux utilisés.
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Nature du Sl,Jrfa_lce Surface N.atyre I.A. Type de Diamétre
. spécifique . chimique oh
filler BET Blaine ou selon finition et moyen Provenance
minéral (m?/g) (cm3/g) réactivite* EN206| morphologie (M)
En Brovage Carrieres
Calcaire || 1,3391 | 3867 soluion | 0,71 yage, 40 du
S Anguleux .
ionique Boulonnais
Silico En Broyage Carriéres
€0 1l 0,3827 737 solution | 0,71 yage, 30 du
calcairen’l e Anguleux .
ionique Boulonnais
Silico En Broyage Carriéres
e - - solution 0,71 yage, 70 du
calcaire n'2 e Anguleux .
ionique Boulonnais
Fumées
Fuméede || 134 593| 15000 | POUZZ0- 1 produitesdu | _ 5 | congensil
silice lanique ferrosilicium,
Sphérique
Cendre Silico- Fumées des
volante i 1800a | alumineuse 0,85 centrales 20 Surschistes
Silicoline 4000 pouzzo- thermiques,
lanique Sphérique
Craie 3751 ) En solution i Broyage, 5 MEAC
’ ionique* Anguleux
: 3300 a . Broyage, Teil
Ciment 3450 Hydraulique| 1 Anguleux 20 Lafarge

TABLE A.4: Caractéristiques des fillers minéraux utilisés (I.A. = bedd’Activation)

| Nomination || SP1 | SP2 | SP3 | SP4 | SP5 |
Polycarboxylates Polycarboxylates
Agents methacryliques DiPhosphonates eth\er acrylique Composition
: + . alongues . Polycarboxylates
actifs . Ethoxylés ; inconnue
DiPhosphonateg chaines
Ethoxylés latérales
Plage de 0,3a3kg 0,3a5kg 0,4a1,6kg 0,2a2kg
g pour 100 kg pour 100 kg pour 100 kg - pour 100 kg
dosage : . : :
de ciment de ciment de ciment de ciment
Teneur
moyenne en 30,5%t1,5 31%+1,5 20% 39% 30%+1,5
extrait sec
Masse
volumique a 1,055t0,01 1,055t0,01 1,05 1,05 1,06+0,01
20°C (g/cn?)
Applications BHP BHP BHP/BAP BHP BAP
Long maintien Long maintien Lonaue
d'ouvrabilité d’ouvrabilité et Pas de ongue
. Retardateur de X rhéologie,
Fonction sans retard de . performances retard a s
. prise . . , . robustesse a la
prise mécaniques | I'hydratation P
AR - o ségrégation
préjudiciable initiales élevées

TABLE A.5: Caractéristiques chimiques des superplastifiants wilisé

Bétons fluides a hautes performances



2. Formulations 199

2 Formulations

2.1 Formulations de référence a différentes échelles

Les pates de ciment issues de la formulation du BHP de Miltent somposées de
ciment CEM | 52,5 PM ES, d’'un superfluidifiant et d’eau ordiealLa formulation des
micromortiers 0/315um integre en plus de la pate de ciment la méme proportion des
sables 0/2R et 0/4C que celle du béton de Millau, avec leshemrécupérées apres
tamisage a 31pm.

La formulation des mortiers de 1mm intégre toutes les traagjianulaires des deux
sables inférieures a 1mm et les fines des gravillons en méopepions que le béton de
référence.

La formulation des bétons integre en plus de la pate de citra@satclasses granulaires
de natures calcaires concasses (0/4, 4/6, 6/14) et un siadecslcaire 0/2 roulé.

Le superplastifiant Optima 1 est un mélange de polycarboxylates et diphospho-
nates modifiés (de la famille des Chrysofluid). La formulatite référence du BHP de
Millau utilise 1,4% de superplastifiant par rapport a la neads ciment.

Le Tableau A.6 donne les formulations de pates de ciment,icimortiers, de mor-
tiers et de bétons gaches.

Formulations de Pat? de Slment l\ﬁl‘lcromo.rn?r Mortier (<1mm) | Béton (<14mm)
référence pdc umortier (eng) (en kg/n¥)
(<80um) (en g) | (<315um) (en g)

Ciment 250 250 250 420
Eau efficace 83,8 83,8 83,8 140,9
Eau d’'ajout - - - 154

Superplastifiant 3,5 3,5 3,5 5,88
Sable 0/2R - 49,2 160,8 312
Sable 0/4R - 41,8 120,9 468

Gravillon 4/6C - 5,0 6,68 362

Gravillon 6/14C - 4,2 4,23 711

TABLE A.6 : Compositions de référence a différentes échelles, isauegidn BHP de
Millau.

2.2 Formulations dérivées sur différentes échelles

Les formulations dérivées sont celles dont il a été sulgsbtuadditionné une partie
du ciment par des fillers suivants différents dosages etremtet dont on a modifié la
nature ou la teneur en superplastifiant par rapport a la ntassienent. Les formulations
dérivées de la formulation de référence de la pate sontqéessedans le Tableau A.7 et
extrapolables aux différents mortiers.
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(;Argglr?igﬂses Additions et substitutions minérales
CEMI | BaU 557 5p5 sp3) Cruo | Cendre] Siico | ] Fuméede
SP4, SP5 volante | Calcaire silice
de 0,2 a 2% de
1000g| 336mL teneur en de 2 a 30% du poids du ciment
superplastifiant

TABLE A.7 : Proportion des formulations dérivées utilisées.

3 Mode de fabrication des echantillons, mise en place et
conservation

3.1 Fabrication/gachage des pates de ciment et des mortiers

Tous les constituants des pates de ciment, de micromosdiels mortiers ont été
préalablement pesés sur une balance de balance de prét&idh g puis sont gachés
dans un malaxeur a mortier d’une capacité de 5 L, Controlhads, @ane vitesse constante
de 70 tours/min (Figure A.6(c)).

Le malaxage total de la suspension deés I'ajout de I'eau etad@ilant est de 2min
40sec en conformité avec le temps de malaxage du béton ducviedMillau. Pour éviter
la dessiccation des échantillons, éventuellement desgert eau par évaporation, les
échantillons sont recouverts d’un film plastique une foidé€s. La séquence de malaxage
retenue est la suivante :

— pré-malaxage a sec pendant 30 sec du ciment et des poudrdspaogénéisation,

— enclenchement du minuteur dés l'introduction de I'eaueetatljuvant pré-dilué,
et malaxage pendant 30 sec,
arrét pendant 30 sec pour racler le bord de la cuvette et ¢p@néiser le mélange.
malaxage pendant 2 min 10 sec en continu.

3.2 Fabrication/gachage du béton

Les composants granulaires du béton ont été pre-peséssinalance de précision
+0,1 kg. L'eau et le superplastifiant sur une balance de précisi 01 g. Le béton est
ensuite gaché et malaxé avec un malaxeur de puissance 3 kS\udarcuve de capa-
cité maximale de 80 L (Figure A.6(a)). Le malaxeur est a rotaplanétaire avec deux
rotations couplées et une rotation du racleur :

— mélangeur a battement épicycloidal : ensemble de deus pald¢ournent autour
de la cuve a une autre vitesse : 26 tours/min. L'axe centréédseemble des deux
pales tourne lui-méme sur le pourtour de la cuve,

— deux pales tournent chacunes sur leur axe propre a unsevidesnée : environ
70 tours/min,

— et bras racleur de paroi unidirectionnel tourne a 26 tauirs/

Un autre malaxeur de plus faible capacité portante et déefailissance de malaxage a
été utilisé pour certains bétons (Figure A.6(b)).
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. % = ¢ ALY
(a) Malaxeur a béton a forte puissance de (b) Malaxeur a béton a (c) Malaxeur pour pate de

malaxage faible puissance de ciment et mortier
malaxage

FIGURE A.6 : Différents types de malaxeurs.

La plupart des bétons ont été fabriqués dans le malaxeure poissance de ma-
laxage. Pas de précisions ne seront alors données maidedaaséchéant, I'utilisation
du malaxeur de faible puissance de malaxage est précisée.
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Annexe B

Essais Mécaniques

1 Intérét de la mesure des résistances en compression

Parmi les essais mécaniques, I'essai de compression ektslegpandu et le plus
simple d'utilisation. La relation entre la force a la rupeat la résistance mécanique du
béton est dans cet essai directe.

Par contre, la réalisation d’essai de traction directeereatore difficile par rapport
aux essais de traction indirecte (fendage, flexion et poingment) qui sont plus simples
a mettre en oeuvre, mais dont I'interprétation en déforomatreste a ameliorer. De sen-
sibles différences existent entre les résultats obtenuiepalifférents essais. Ces disper-
sions peuvent étre dues aux caractéristiques de compadtabjeétérogénéité des maté-
riaux utilisés et des erreurs de manipulation pendant ks®<EnN ce qui concerne I'essai
de traction directe, et dans le cas fréquent ou le centragiémteuvette est mal réalisé,
des contraintes de flexion sont créées. L'essai de flexicamtcpu lui, peut étre perturbé
par le fluage sous son poids propre, dans le cas de teneurs élfee@es ce qui entraine
des résistances réduites. Dans notre cas, les ragptsont relativement faibles.

2 [Essai de compression simple

Les essais de compression simple sont réalisés a 28 jougspaement d’éprouvettes
de bétons cylindriques 2422 cm, sur une presse Perrier, avec un asservissementmonsta
et croissant a la vitesse de 5 kNf40% jusqu’a la rupture, conformément a I'EN 12390-
4. Les éprouvettes sont préparées et conservées dans leulesrpour prévenir contre
la dessiccation, conformément a I'EN 12390-3. Les faceppliades éprouvettes sont
rectifiées au lapidaire, pour acquérir une planéité de laseet éviter la dissymétrie lors
de I'essai de compression. Les éprouvettes sont ensuitergé®s dans I'eau durant 24
heures avant I'essai. Ensuite, aprés 1 heure de séchagelii® les éprouvettes sont
placées verticalement et leurs faces sont en contact @vectles plateaux de la presse.

La résistance a la compression des éprouvettes est dééerconformément a I'EN
12390-4. Les résultats d’essais pour une gachée donnéssasntle la moyenne de trois
éprouvettes. La résistance a la compression est exprim&a\dr@in? prés par la relation
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suivante :

F
fo= ij (B.1)
avecFmax(en N) la charge maximale, 8t (en mn?) la section de I'éprouvette sur laquelle
la force de compression est appliquée.

3 Essais de flexion 3 points

Les essais de flexion trois points sont réalisés a 28 jours idessement du béton
sur des éprouvettes prismatiques 7 x 28 cm. Les échantillons sont soumis a un mo-
ment de flexion par application d’une charge constante dtragau moyen de rouleaux
supérieurs et inférieurs en trois points sur une presse ABMRSA vérin hydraulique et
d’'une capacité de 15 tonnes. La mesure est quasi-statiqae/igésse d’asservissement
du compactage est trés faible, de 0,1 ki¥26 suivant la norme 'EN 12390-5. Les faces
des éprouvettes sur lesquelles on applique la charge sprétéps et présentent des sur-
faces planes. A partir de la charge maximale, la résistafecaction par essai de flexion
trois points peut étre calculée. D’aprés la norme EN 12398-&sistance de traction a
la flexion est donnée indirectement par la contrainte cpmedant a la force maximale
Fmaxflexionadmissible par I'éprouvette en flexion trois points avaptuce. La résistance
a la flexion dans le béton testé a 28 jours vaut dans le cas dharge unique (flexion
trois points) :

o 6M¢ o 3Fmaxf|exior{—
b2 2bh?

avecM; le moment de flexion s’appliquant sur I'éprouvettda distance entre les axes
des rouleaux porteurs, bteth les dimensions latérales de I'éprouvette.

Néanmoins, la norme EN 206-1 ne retient pas la flexion comnaerdessai indirect
pour la résistance en traction du béton mais seulemenal’dssfendage sur éprouvette
cylindrique de préférence. De ces essais ne seront donaékscque qualitativement les
tendances qu’induisent les variations de la formulatiorces différentes caractéristiques
mécaniques.

Par ailleurs, des relations entre résistance en tractien ebmpression existent dans
le reglement du BEAL (1991) et les recommandations du CEBLF90.

fs

(B.2)

ft = 0,06fc+0,6 (BAEL 1991) (B.3)
ft = 0,3%%/fc  (CEB-FIP 1990) (B.4)

Il existe une relation directe entre la résistance en taatiéterminée par flexion trois
points et la résistance en compression sur éprouvettesidgiues d’aprés la norme suisse
SIA 262 .

fe

fr=(08a1/55%

(B.5)

Ainsi une chute des résistances en compression impligleedeela résistance en traction.
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Par ailleurs, selon la norme SIA 262 la résistance a la tlactéterminée par I'essai
de flexion 3 points multiplie par deux fois la résistance detton simple :

f = 2f (B.6)

avecf; la résistance en traction par essai de traction difedg résistance de traction en
flexion a 28 jours de marissement (MPa)fgla résistance moyenne a la compression a
28 jours (MPa).
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Annexe C

Suivi de I'hydratation par calorimétrie
semi-adiabatique

1 Dispositif experimental

La calorimétrie est une méthode thermique de suivi de I'atation dans le temps.
L'avancement de I'hydratation est évalué par une technmpugamment utilisée, celle
du calorimetre semi-adiabatiqgue AFNOR (éditeur des norfinaegaises) également ap-
pelé calorimétre de Langavant. L'évolution de I'hydraiatest accessible par la mesure
de la chaleur dégagée par le matériau pendant qu'il s’hgqraactions exothermiques).
L'échantillon, disposé dans une éprouvette cylindriqueld cm, est mis dans une bou-
teille isolante (vase dit Dewar), dans lequel regne un vimgspé, fermé par un bouchon
calorifugé. Au sein de ce vase, est disposé un thermocoupfgareillage ainsi que le
mode opératoire sont décrits dans la norme NF P 15-436.

L.

FIGURE C.1: Bouteille de Langavant.

2 Chaleur d’hydratation du ciment

A un instantt donné, la chaleur d’hydratation du cimett) est définie comme la
somme de la chaleur accumulée dans le vase depuis l'inaitiat €t de la chaleur dissi-
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pée vers le milieu extérieur :

c 1 t
Q)=+ mc/o afdt (C.1)
avecm (en g), la masse de ciment dans I'éprouvet{en heures), la durée d’hydratation,
c (en JI°C), la capacité calorifique totale du calorimétresdt@prouvettea (en J/h°C), le
coefficient de déperdition thermique totale du calorimétr@ (en °C) I'échauffement de
I'éprouvette par rapport a I'état initial.

Le premier terme de la relation (C.1) représente la chalecuraulée dans le calori-
metre, le second, la chaleur dissipée vers le milieu extérie dernier terme est obtenu
par la méthode des trapézes, en faisant la sommation des prtchaleur entre deux
valeurs moyennes :

1/t 1 h
E/O Gedt%ai;(]imoyeimoﬁti (C.2)

OUAt; est le temps ecoulé entre deux mesures successities 1, etdimoy I'échauffement
moyen entre ces deux instants.

Le coefficient de déperdition thermiquedépend des coefficientset b déduits de
I'étalonnage du calorimeétre tel que :

a=a+ho (C.3)
La capacité thermique du béton dépend de sa compositiers’élirit donc :
Cl' = mC -+ myCN -+ (me — Myjige) CI + MeieeClhse (C.4)

avecm, my, Me €t Myice €S Masses respectives de ciment, de granulats, d’eawelibre
d’eau liee dans les hydrateSs, Cy, Ce et Cgige COrrespondent a la capacité thermique
massique respective au ciment, aux granulats, a I'eau éibéel’eau liée aux hydrates.
Elles valent respectivement 0,75 J/°C/g, 0,75 JI'Clg, 4/%8/g, 2,18 J/'C/g. L'eau liée
correspond &% du ciment hydraté.

Melice = Wel (90) OcooMe (C.5)

La quantité d’eau nécessaire a I'hydratation totale du otrae2té calculée dans le Cha-
pitre 5.

3 Degré d’hydratation en fonction du temps

Le degré d’hydratation ou degré d’avancement de la réadtloydratation est défini
para (t) (aussi nomme) :
(C.6)
Q(t) (en J/g) représente la quantité de chaleur dégagée a untinstenme défini précé-

demment, eQ. (en J/g) représente la quantité de chaleur totale dégageéspondant a
une hydratation complete du ciment.
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Q. est généralement évaluée sur la base des enthalpies désngathydratation
de chaque phase du ciment. Les données issues de la doctiomestzentifique sont
assez dispersées sur ce point. Plusieurs études ont etésrsem&hydratation des phases
d’'un ciment Portland (Van Breugel, 1991), (Taylor, 199@ld& ces auteurs, la chaleur
massique d’hydratation du ciment peut étre estimée a plarta chaleur d’hydratation de
ses composants minéralogiques :

Qe = iQid)i (C.7)

avec n le nombre de phases considérégs (G,S, GA, C4AF), g (en J/g), la chaleur
massique d’hydratation de la phase pudal ciment considéré d;, la proportion mas-
sigue de la phase minéralogigueure du clinker.

4 Enthalpie de réaction des phases de clinker

Selon différentes sources issues de la littérature, lesix@des enthalpies différent.

Van Breugel (1991) calcule la chaleur totale dégagée pbydiatation complete du
ciment Q) en utilisant les chaleurs d’hydratation des phaskgerminées par plusieurs
auteurs (Bogue, 1929), (Taylor, 1997), (Van Breugel, 19B1)ouve que le degré d’hy-
dratation final d’un auteur a I'autre peut varier de 4%. Il pasidére que les quatre prin-
cipales phases constituant le ciment sgy8CGS, GA et C,AF. Le Tableau C.1 donne
les chaleurs d’hydratatiog; proposées par Bogue, Taylor, van Breugel et Bonneau. I

| Composant | CsS | CoS | CzA | C4AF |
(Taylor, 1997) 510 | 247 [ 1356 | 427
Bogue (van Breugel, 1991)) 560 | 260 | 866 | 125
(Bonneatet al.,, 2000) 517 | 262 | 1672 | 418

TABLE C.1: Chaleurs d’hydratation dégagée par les composants puresent selon
différents auteurs (Taylor, 1997), (Van Breugel, 1991 Betr(neau et al., 2000).

existe une différence majeure entre les chaleurs d’hytilvatdes composants proposées
par Bogue (Van Breugel (1991)) et celles proposées par Tél897). En effet, le GA
réagit d'abord avec le gypse pour donner de I'ettringitetjAfstable en libérant 624 J/g
de chaleur. La conversion de I'ettringite en monosulfablst (AFm) dégage une chaleur
de 866 J/g. Cette valeur correspond a celle utilisée par 8ggune prend donc pas en
compte la réaction desz®& avec le gypse.

La chaleur d’hydratatiol®. pour une hydratation complete du ciment étudié CEM
I, estimée a partir de la chaleur d’hydratation de ses coamies; et des proportions
massiquesy;, est entre 488 et 507 J/g selon les enthalpies données pdiffiaents
auteurs.
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5 Degré d’hydratation final des bétons

Van Breugel (1991) utilise une équation phénoménologiguditls (1966) afin d’ex-
primer le degré d’hydratation maximum sous condition decwrmale :

1,031E/C

O (o) = 0,194-E/C (C.8)

Le degré d’hydratation final du béton peut aussi étre donnéadarmule empirique de
Waller (1999) :

U () = 1—exp<—3, 42) (C.9)

Cette valeur n’est retenue qu’a titre indicatif de la valeaximale d’hydratation qu’il est
possible d’obtenir.

Le degré d’hydratation final .. du ciment étudié est donc entre 0,65 et 0,57 selon les
expressions utilisées.

6 Elévation de température du béton

La capacité thermiqué'" varie peu en cours de prise et on la suppose ici constante.
L'élévation de températur0 en conditions adiabatiques par le béton est donnée par :

NG = % (C.10)

7 Reésultats expérimentaux

La Figure C.2 présente I'élévation de température dansipdales bétons formulés
avec des rapports constaridgS = 1,37 etE/C = 0,335 (formulation du béton de ré-
férence) et des fractions volumiques granulaires varsafibe= 69%, 62% et 57%). La
Figure C.2 montre d’'une part que le pic de température maxamgmente de 34°C a
42°C lors d’'une diminution de 13% de la fraction volumiquargilaire, et d’autre part,
que le temps mis pour atteindre la température maximale @irgsla fin de la période
dormante est retardée lorsque le volume de pate augmente.

8 Analyses

L'élévation de température assez conséquente dans lesské@forte quantité de ci-
ment (ici CEM 1 tres réactif) peut entrainer des contrainegortantes dans la pate et
provoquer la fissuration du béton lors des phénoménes deactioh du béton. Il est
aussi montré un effet de retard dans I'hydratation du ciroeatue le volume de péate est
élevé.
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FIGURE C.2 : Elévation de température en calorimétrie semi-adiabatitps bétons a
différentes fractions volumiques granulaires, E/C=0,3®&r 840g de béton.
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Annexe D

Protocoles expérimentaux de I'analyse
thermique par ATG-DSC

1 Dispositif expérimental de I'appareil ATG-DSC

L'appareil d’analyse thermique Labsys, schématisé a larei@.1 est fabriqué par la
firme SETARAMR). Il permet d’effectuer simultanément I’Analyse Calorimete Dif-
férentielle (DSC) et 'Analyse Thermo-Gravimétrique (Al &ervant a évaluer le com-
portement de I'échantillon pendant le chauffage (perteshdsses et flux thermique) en
comparaison avec un creuset de référence vide.

Canne DSC

FIGURE D.1 : Dispositif de I'appareil d’ATD-ATG avec canne DSC (de SETARR)).
La thermo-balance a plateau équipée de deux fours symeésrigantient dans I'un le

creuset vide de référence (dépourvu d’effets thermiques adomaine de température
étudié) et dans l'autre un creuset de minéralogie identiguéenant I'échantillon a tester.
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Sur cette balance, les cannes du capteur TG et DSC sont ¢éeselca balance est adap-
tée al'analyse de faible quantité (quelques mg) et la mdéshahtillon est conditionnée
par la contenance du creuset qui estt®90 mg pour le platine et I'alumine.

2 Préparation du four et prélevement de I’échantillon

Aprés malaxage des pates, les échantillons sont conse¥gdesipremieres minutes
dans un dessiccateur (90% de vide) pour éviter la carbooaidés matériaux par le GO
de l'air.

A échéances prédéfinies (3, 7, 14, 21 et 28 jours), les étlbastsont prélevés sur
la pate de ciment. Un broyage fin est réalisé. Fragmenté oté leo poudres, la forme
de I'échantillon n’influe pas de fagon significative sur lésultats d’ATG (Arlot, 1994).
L’'échantillon est pesé a I'aide d’une balance de précis®a@? mg.

L'échantillon est ensuite introduit dans un creuset en exydr d’aluminea-Al,03
(pour les micromortiers) et en platine Pt (pour les patedrdermt). La température maxi-
male d'utilisation du four est de 1200°C, ce qui correspotallémite de décomposition
des produits d’hydratation (Helsing, 1993) et reste biéériaure a la limite de décompo-
sition des creusets (1750°C pour le platine et I'alumindin de faciliter le chauffage de
I'échantillon et I'évaporation des produits de décomposiune masse de I'échantillon
finement broyé comprise entre 25 et 40 mg est choisie. Phgsadercheurs ont en effet
choisi une masse d’échantillon comprise entre 30 et 70 mayryRet al.,1994), (Loukili,
1996).

Aucun pré-traitement n’est effectué sur les échantill@sessais sont réalisés immé-
diatement aprées le prélevement. Avant de procéder au augguffes matériaux, I'évacua-
tion de I'air ambiant chargé de dioxygéne et de dioxyde dbareg est réalisée par une
mise sous vide de la chambre d’analyse en présence destsrauisgaz inerte d’argon
est ensuite injecté et ramene la chambre du four a une pnedsid0 mbars. La nature
inerte de ce gaz permet de se prémunir contre d’éventualiesactions chimiques avec
I’échantillon. Sur ce méme critere, des creusets en platiae alumine, d’'une contenance
de 100uL, ont été utilisés.

Le méme temps d’expérimentation est respecté lors de lam@épn du four (mise
sous vide puis balayage a I'argon) de maniére a ce que le gae puisse intégrer de fa-
con identique, quantitativement et qualitativement légédllons finement broyés. Apres
avoir maintenu le vide, introduit I'argon stabilisé a evir40 mbar dans la chambre du
four, et ouvert le robinet d’eau pour le refroidissementaleHambre, la procédure expé-
rimentale de chauffe est lancée.

3 Choix des parametres d’utilisation de I'appareil et pro-
cédure experimentale
Les étapes de la procédure imposées par diverses consgmesitee en température,

dans une plage d’expérimentation fixée entre la températabgante et 1200°C, sont les
suivantes :
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— une premiere tare de la masse de I'échantillon, suivie gairer de 20 minutes
a 30°C (pour gazéifier le matériau dans son ensemble et avgipimt de départ
homogene),

— une rampe de 30°C a 105°C a la vitesse de chauffe de 10°C/min,

— un palier de 2900 sec (48 min 20 sec) a 100°C pour évaportterlteau libre jusqu’a

I'eau liée chimiquement contenue dans I'’échantillon,

— un palier de 100 sec (1 min 40 sec) a 105°C pour assurer leémenttempérature

puis deuxiéme enclenchement de la tare de la masse de ltéidmn

— une rampe de montée de 105°C a 1200°C a la vitesse de chauf@@@min,

— une rampe de descente de 1200°C a 30°C a la vitesse deisfeni:nt de 15°C/min.

Les rampes brusques de montée en température peuvent esbruitages et des
amplifications du signal de sortie, ce qui nécessite, powdlianer la qualité du signal,
un étalonnage de I'appareil de mesure adapté a la procéduareée a partir du réglage
du PID (Proportionnel, Intégrateur, Dérivateur). Plusseessais ont été effectués pour la
méme rampe en réglant un a un les parametres de réglage parédpavec variation
d’'un parametre aux dépens des deux autres). La meilleuoasépu signal de la rampe
est trouvé pour les valeurs de PID suivants : P =450, | = 17062D. Ces valeurs seront
utilisées dans l'intégralité des mesures.

Le choix de la montée en température de 10°C/min fait suiteeaéiude effectuée
par Loukili sur I'influence de la vitesse de montée en tempéeasur I'allure des courbes
d’ATG de mortiers (Loukili, 1996). Les résultats de ces e&s&a20°C/min montrent un
chevauchement entre les pics de DTG correspondant a ladtéshtyon des C-S-H et a la
déshydroxylation de la portlandite, ce que l'auteur atigild I'accélération des réactions
de décomposition. Par contre, a une vitesse de 10°C/mintelia observe que les deux
pics sont bien différenciés.

4 Derive massique de I'appareil et précision de la mesure

Des essais a blanc sont effectués avec des creusets videdgtetminer la dérive
de I'appareil ou ligne de base. Cette dérive constituetl@taréférence qui sera prise en
compte lors du dépouillement des résultats par retranchietieda dérive aux résultats de
mesures a chaque instant. Elle se traduit par un gain de dassdéron 0,67 mg, en fin
d’essai.

5 Determination de la minéralogie des poudres seches

5.1 Reésultats expérimentaux

La réalisation des mesures d’ATG-DSC sur des poudres aesydl ciment et de
fillers (calcaires, silico-calcaire, cendre volante et éende silice) permet d’identifier :
— pour le ciment, un faible pic endothermique corresponddatdécomposition de
la portlandite vers 400°C et un grand pic endothermique guoirnence vers 680°C
correspondant a la décomposition du CaCO
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FIGURE D.2: Lignes de bases (creuset vide) pour le platine.

— pour le filler calcaire, un seul pic de décomposition du Ca@&s 680°C est per-
ceptible,

— pour le filler silico-calcaire, un pic endothermique a &B@fe décomposition du
CaCQ; et un tres faible pic a 575°C correspondant a la transfoomatii quartz (de
la formea en ). Cette réaction est réversible et se retrouve lors de leetiés en
température,

— pour la cendre volante, un faible pic 850°C pourrait cqroesire a la mullite ou un
aluminosilicate.

— pour le sable silico-calcaire 0/2R, des traces de quaeiz aw pic vers 581°C (réver-
sible car se retrouve lors de la descente en températura)oairdonate de calcium
avec une perte de masse qui commence vers 680°C sont décelés,

— pour le sable calcaire 0/4C, une forte teneur en carboreataldium avec un pic
qui démarre a 680°C est décelée.

5.2 Analyses et discussions

Le ciment contient 97% de clinker et 3% d’ajout secondairilige calcaire (CaCQ@).
Il est donc normal de trouver un pic qui commence vers 680iCaespond a I'addition
de 3% de filler calcaire dans le CEM | utilisé. La portlandisé gerceptible par un faible
pic vers 400°C, elle est donc en faible quantité. La présedeaee pic est slrement issue
d’une faible hydratation du ciment du fait de la présence d@&¢(=0,55%) qui réagit
tres rapidement au contact de I'air et se transforme en ¢inaalgré les précautions prises
pour empécher le contact des matieres avegd'tet le CQ de I'air. Cette teneur varie
en fonction de la durée d’exposition du ciment a I'air libEgle permet néanmoins de
détecter si le ciment est peu ou fortement hydraté.

La réaction de la chaux libre

La chaux libre Ca@ye tres instable (différente de la chaux CaO combinée dans les
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FIGURE D.3: ATD-DSC des poudres minérales seches.
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phases silicates d’alite et de bélite et les phases aluesirgu clinker) contenue dans
le CEM | et dans différents fillers minéraux peut engendreind’part une réaction de
carbonatation avec le CQ@e I'air et d’autre part une précipitation rapide de Ca(®t#bs
le contact avec I'eau. Les équations des réactions sontileanses :

CaQjpre +CO, — CaCQ (D.1)
CaQipre+H20 — Ca(OH) (D.2)

Il faut donc tenir compte des proportions de chaux librespguvent ajouter une part
additionnelle a la quantité de portlandite ou de CgG0Osceptibles d’étre enregistrées
par ATG-DSC.

6 Methode d’analyse thermogravimétrique et thermique
differentielle

6.1 Détermination de la teneur en portlandite et en calcite

D’apres les précédentes discussions et résultats bibpbggues, les teneurs mas-
siques en portlandite Mcaon), (t) et en calcite Ucacq () présentes dans les échan-
tillons de pate de ciment sont calculées a partir de la méthmtiquée par (Mounanga,
2003) :

Mca(oH
%Mca(oH), (t) = (|AMy00°c-600°d — Md400°c—600°C) 7”‘(::/(IH : x 100 (D.3)
2
et
Mgchantillon
= D.4
"= 17E/C)(1+PaF) (D-4)

avecAmuopec_s00°c la perte de masse (kg) de I'échantillon entre 400°C et 600°C
Mygo0°c600°c la dérive de I'appareil (kg) entre 400 et 600M¢a(onH),, la masse molaire
de la portlandite, e¥,o, la masse molaire de I'eau (en kg/mat), la masse de ciment
anhydre (kg)mechantilon /& masse initiale de I'échantillon (kd},/C, le rapport massique
entre I'eau et le cimen®aF, la perte au feu du ciment anhydre Vi (), la quantité
d’eau nécessaire a I'hydratation compléte du ciment (%).

%mMcacq, (t) = (|AMeoo°c—800°cl — Mys0o°c—800°C) Meaca 44 (D.5)
McMco,0
avecAmgop°c_.800°c |a perte de masse (kg) de I'échantillon entre 600°C et 800°C
Mysoo"c_goo°c 1a dérive de I'appareil (kg) entre 600 et 800Mgacq,, la masse molaire
de la calcite eMco,, la masse molaire du dioxyde de carbone (en kg/mat}.ela masse
de ciment anhydre (kg).

La quantité d’eau nécessaire a I'’hydratation compléte chert\We (o) est détermi-
née analytiguement par la somme de la masse d’eau nécesthydratation de chaque
composant du ciment en proportion donnée de ces composaptesl(Copelanét al.,
1960) :

Wi (00) = 71%x 0, 24+ 13%x 0,21+ 4%x 0,4+ 8% x 0,34 = 0,24
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Avec 0,24; 0,21; 0,4 et 0,34 les masses d’eau nécessairbgdadtation complete de
chaque composant en g respective€gy CoS, C3A et C4AF.

6.2 Suivi du degré d’hydratation par essais d’ATG-DSC

Il est ainsi possible de suivre la cinétique d’hydratatiarcament a partir de la quan-
tification des mesures dans le temps de la production desatis hydrates (Dabiet
al., 2000). Les pertes de masses engendrées par la décompdsgibydrates de C-S-H,
d’AFm, d'ettringite, de portlandite et de calcite corresgant a un départ d’eau chimi-
quement liée, interviennent donc dans le calcul du degrgdd&tation du ciment.

La méthode exposée par (Mounanga, 2003) pour déterminegté d’hydratation des
pates a un instamtdonné a partir des courbes d’ATG-DSC, donne le degré d’tgtion
a(t) par:

M (1)
a(t) War () e x 100 (D.6)
avec

Mer (t) = |AMs5°c1100°d — [AMeoo°c—800°c + My 145°c1100°c— Me.PaF  (D.7)

me|(t) est la masse d’eau liée au ciment a l'instaifkg), Amy45°c .1100°c 1@ perte de
masse de I'échantillon entre 145 et 1100°C (M¥)%so00°cs00°c 1@ perte de masse de
I'échantillon entre 600 et 800°C (kg 145°c1100°c(t) la dérive de I'appareil entre 145
et 1100°C (kg).

La perte au feu du ciment anhydre est prise dans la fiche mpobmiélivrée avec le
ciment et la masse de I'échantillon est celle mesurée swalémbe de précision (a 18
mg prés) avant le lancement de la procédure expérimentale.

6.3 Estimation par le calcul de la teneur en portlandite, du e&gré
d’hydratation

6.3.1 Détermination de la teneur en portlandite

Il est correct de penser que la teneur en portlandite totaliuite est égale a la somme
des hydrates produits par chaque phase pure du clink&;, (GS et GAF), des additifs
(gypse) et de certains produits de I'’hydratation qui sgpidement consommes (ettringite
AFt). L'éguation donnant la quantité totale de portlanditd(t) produite a l'instant
s’écrit comme :

CH (t) = CHc,s- mc,s(t) + CHc,s- Me,s (t) + CHe,ar - Me,ar (1) (D.8)

avec par exemple :

me,s (1) = acys () - [% de G, (D.9)
CHc,s, CHc,s et CHc,ar, les quantités de portlandite produites par I'hydratatiam
gramme de €S, GS et de GAF respectivemenr (en g/g de composami),s (t), mc,s (t)
etme,ar (t) les proportions massiques deS GS et de GAF hydratés au tempsres-
pectivement (en g/g de ciment) elg,s(t) le le degre d’hydratation desS au temps et
[% de GS] la proportion initiale de €S dans le ciment anhydre.
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6.3.2 Deétermination du degré d’hydratation

Le degré d’hydratation est la somme des cinétiques d’hgtioat affectées par les
proportions massiques des éléments constitutifs du citekqtie :

a(t) = adc,s(t):[% de GY +ac,s(t) - [% de GS| (D.10)
+ dca(t)- [% de GA|]+dc,ar (t) - [% de GAF]

avecac,s(t), ac,s(t), ac,a (t) etac,ar (t) les degrés d’hydratation dwsS, GS, GA et
C4AF au tempg.

6.3.3 Masses molaires et masses volumiques des produits esdhydrates formeés

Les densités des différents éléments de la réaction d’hstitva sont issues de don-
nées collectées par (Mindess et Young, 1981), et fournies lgaTableau D.1. Les ciné-
tiques d’hydratations sont fournies dans le Tableau D.2aya@aix données expéerimentales
de (Lea, 1998), issues de I'hydratation d’un ciment Podl@t non sur une phase indivi-
duelle du clinker ou I'hydratation serait différente enpfgases pures ou mélangées) des
0,1 h jusqu’a 28 jours.

Les différentes masses molaires et les masses volumigeeghdses pures et des
hydrates formés sont issus de la littérature (Mindess ehdpi981), (Garboczi, 2001),
(Taylor, 1990), (Jenningst al., 1981), (Barcelo, 2001), (Mounanga, 2003), (Thiétrwl,,
2005) et répertoriés dans le Tableau D.1.

Constituants | Densité| Références| Masse || Constituants| Densité| Référenced Masse
molaire molaire

(g/cn?) (g/mol) (g/cn?) (g/mol)

CsS 3,13 (Mind, 81) | 236,33 C17SH4 2,01 (Jenn, 81) | 227,48

C,S 3,28 (Mind, 81) | 176,25 Ca(OH)» 2,23 (Mind, 81) | 74,08
CsA (cubique)| 3,03 | (Taylor, 90) | 270,02 || CeASgH32 1,78 (Mind, 81) | 1338,69
C4AF 3,73 (Mind, 81) | 485,97 C4ASH;» 2,02 (Mind, 81) | 650,36
CSH, 2,32 (Mind, 81) | 200,26 C3AHg 2,52 (Mind, 81) | 378,19
FH3 2,2a3 | (Garb,01)| 213,69

TABLE D.1 : Masses molaires et masses volumiques des phases puresldur eli des
hydrates formés au cours des réactions d’hydratations@ 20°

6.3.4 Degrés d’hydratation des phases du clinker

Les degrés d’hydratation dusS, GS, GA et C4,AF sont donnés au Tableau D.2. La
cinétique d’hydratation du 4A\F issue de la littérature semble tres rapide, elle I'estm®oi
en présence de gypse. La cinétique de combinaison du gypsdea@GA se déroule en
guelques minutes, apres le premier contact entre I'eawcehlent (Beltzung et Wittmann,
2000).

Bétons fluides a hautes performances



6. Méthode d’analyse thermogravimétrique et thermique diférentielle 221

Age Degré d'ydratation (%)
(heures) || C3S | CoS | C3A | C4AF
0,01 0,0 | 0,0 | 00 0,0

0,1 00| 00| 11,3| 9,0
0,5 00| 0,0 | 11,3] 9,0
1 00| 00| 11,3| 9,0
2 14| 00 | 11,3| 9,0
3 33| 00| 11,3| 9,0
4 571 0,0 | 124 9,0
6 14,2 0,0 | 13,1 | 9,0
8 15,8 0,0 | 13,6 | 95
16 250| 0,0 | 158| 95
20 328| 0,0 | 248| 95
24 33,7| 0,0 | 26,3| 10,4
27 40,0| 3,8 | 28,5| 11,3
48 43,0 8,6 | 354 | 13,6
64 445| 10,4 | 38,0| 19,8

158 47,0| 14,0| 42,0 | 19,8
311 48,4 | 21,1 | 47,7| 19,8
615 50,2 | 26,3 | 57,4 | 19,8
1000 50,8 | 29,4 | 60 19,8

TABLE D.2 : Cinétiques d’hydratation des composants du clinker poerhydratation
d’un ciment Portland de 0,1 h a 28 jour§ & 20°C, d’apres (Lea, 1998).
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Résumeé

Les bétons de hautes performances, de consistance fernastiyd, développent des ré-
sistances mécaniques a long terme trés élevées. Cepeitslamtésentent I'inconvénient d’'un
remplissage difficile dans des zones fortement ferrailifssspiles du viaduc de Millau, dont I'en-
semble des armatures constitue un réseau d’'obstacles ed@mplace par vibration. Pour garantir
un remplissage total des coffrages, le recours aux bétadsdlautoplacants a été la voie adoptée,
avec maintien des performances mécaniques et de la dtéabitie caractérisation des proprié-
tés rhéologiques (fluidité et capacité de passage entrerfestaes) a I'échelle du béton fournit
des bases physiques aux phénoménes impliqués dans ldidraesitre un matériau de consis-
tance ordinaire et un matériau fluide, et apporte une medlleampréhension des modifications
de formulation (fraction volumique solide, rapport Grails/Sables) et de leurs conséquences.
La stabilité et la thixotropie engendrée par la partie fineoexistent ciment, fines des sables et
divers types de fillers et superplastifiants, jouent aussdlmimportant sur la fluidité et stabilité
du béton. Toutefois, des mesures de retrait, sous conslitierséchage, soulignent l'incidence de
la fraction volumique granulaire dans le développementbds fetraits menant a une fissuration
précoce du béton. Ainsi, le remplacement d’'une partie detrpar des fillers minéraux moins
réactifs a été le chemin suivi. Des mesures d’'analyses thees identifient les raisons micro-
structurales d’un tel maintien des résistances malgré éelifitations de formulation, par rapport
a I'évolution de la physico-chimie.
Mots-clés: BHP-AP, formulation des bétons, fillers, rhéologie, physibimie, propriétés méca-
niques

Summary

The High Performance Concrete, from high to low plastic iaacy, develops high long
term mechanical resistances. Nevertheless, it presemtdishdvantage of a very hard filling in
dense steel reinforcements rebars like in the Millau’s w@gbiles, which constitute a framework
of barriers for the concrete casting by vibration. To guteara total filling in the framework,
the self compacting concretes are the issue and are ad@seecting mechanical performances
and durability maintains. The characterisation of the kbgioal properties as fluidity and filling
ability at the concrete scale gives the physical basis téta@xphe phenomena implicated in the
transition between a concrete of ordinary rheology to a roof very high fluidity and gives
a better understanding of the mix design variations, ashfergranular volume fraction and the
gravel to sand ratio, and their consequences. The stahililythixotropy of the suspending fluid
where cement, fine sands, diverse fillers and superplastictoexist play an important role on the
fluidity and stability of the concrete. Nevertheless, skaige measurements under drying condi-
tions underline the granular volume fraction incidence enyvhigh drying shrinkage that leads
to early cracking. Thus, the replacement of the cement byerairfillers less reactive has been
undertaken. Then, thermal analyses identify the microstral physico-chemical developments
that explain the mechanical resistances maintain, eventht modifications of the mix design.
Keywords: HPC, SCC, fillers, mix design, rheology, physico-chemistigchanical properties
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