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Réesumeé

Les granulats naturels alluvionnaires sont utilsésiellement a hauteur de 70 a 80%
en volume dans la composition d’'un béton et repitése désormais une ressource non
renouvelable dont l'accessibilité diminue. Les falations actuelles de béton visent a
augmenter la part de granulats de roche massivassés. Ces matériaux, de par leur histoire
de fabrication, n'ont pas du tout la méme morphielofa substitution des granulats roulés
par des granulats concasseés affecte considérakiéanarse en ceuvre du matériau.

Dans un premier temps, nous étudions spécifiquelfiefitence de la morphologie
des granulats sur les propriétés d’empilement da;gy Nous montrons que, le facteur
d’aspect des grains affecte fortement la compatgtése et lache aléatoire. A l'inverse, pour
des grains de facteur d’aspect identique, I'impaetla convexité sur la mesure de la
compacité dense est faible.

Nous étendons, dans un deuxiéme temps, notre atudemportement rhéologique de
nos systémes composés d’émulsion inverse et dessabbnodisperses. Pour cela, nous
construisons des courbes d’écoulement a I'écheltalé grace a un imageur a résonance
magnétique. Nous montrons que cette méthode estpsigours, la plus précise pour des
mesures de viscosités, car elle prend en comptaideation et la localisation du matériau
durant I'’écoulement. Nous montrons également quiadeeur d’aspect contréle tout d'un
point de vue rhéologique dans le régime ou il nyaa de réseau percolé de contacts entre

grains.

Mots clés: suspension, émulsion, sables, morphologie, con®aahéologie, seuil

d’écoulement, consistance, imageur a résonanceétiqge.



Abstract

Natural alluvial aggregates compose up to 70 at &¥%he volume of today’s
concrete and now represent for a non-renewableuresovhose accessibility is reduced.
Actually, concrete mix designs tend to increase gshare of aggregate crushed rock mass.
These materials have a very different morphologyabse of their manufacturing process.
The substitution of rolled aggregates by crushepegates affects the concrete workability.

At first, we study specifically the influence oftimorphology of the aggregates on the
packing properties. We show that the aspect ratomgly affects the dense and random loose
packing. However, for particles of the same aspatd, the impact of the convexity of the
measure of dense packing is low.

In a second step, we go further in our study bysueag the rheological behavior of
our systems composed of inverse emulsion and mspeie sands. To that purpose, we
construct flow curves at the local scale thanka toagnetic resonance imager. We show that
this method is, nowadays, the most accurate famosgisy measurements because it takes into
account the migration and location of the matetiaing flow. We also show that the aspect
ratio control everything of a rheological point wiew in the regime where there is no

percolated network of contacts between particles.

Keywords: suspension, emulsion, sand, shape, packing, npeoleeld stress, consistency,
magnetic resonance imaging.
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Introduction genérale

Dans le monde, avec trois tonnes par personnerearpale béton est le matériau
manufacturé le plus consommeé. Cette position trosevgustification dans le faible colt
énergétique et donc économique lié a sa fabricadiosi que dans la disponibilité de ses
composants partout a la surface de notre planesper@ant, dans un objectif de
développement durable, une telle position en tededabrication et de consommation fait de
la relation avec I'environnement de ce matériau gunestion majeure.

Dans le méme temps, les granulats naturels allagiogs rentrant a hauteur de 70 a
80% en volume dans la composition d’'un béton regpr&nt désormais une ressource non
renouvelable dont l'accessibilité diminue. Les fatations actuelles de béton visent a
augmenter la part de granulats de roche massiveassé. Ces matériaux, de par leur histoire
de fabrication, n’ont pas du tout la méme morphielog

Par ailleurs, les déchets de démolition de batimen béton qui, en région lle-de-
France par exemple, s’élevent a plusieurs millid@m$onnes sont, au pire, transportés de plus
en plus loin de la capitale pour étre enterrésaaumieux, recyclés comme matériau de
remblais a faible valeur ajoutée dans le domainetattassement routier. L'évolution
anticipée des volumes de bétons en fin de vie iaitjairement que, lorsque les batiments
construits massivement dans les années 50-80 ramiven fin de vie, les volumes de béton a
recycler seront tels qu’ils ne pourront pas étteéeement utilisés en sous-couche routiére.

Les granulats recyclés et les granulats de rochssisea concassés ont pour point
commun d’étre constitués de particules dont la éome résulte pas d’'une érosion lente
comme dans le cas des granulats naturels alluvii@sndls sont ainsi constitués de particules
souvent anguleuses et présentant une rugositéf@geeimportante.

L’influence de cette morphologie sur les propriéésmpilement des grains et sur le
comportement a I'état frais des bétons est extrénérnforte mais peu étudiée dans la
littérature. Nous cherchons donc dans ce travaibméler la morphologie aux propriétés

d’empilement puis de corréler les propriétés d’dempent a la rhéologie du mélange.

Dans une premiere partie, nous commencgons patrdtusotre problématique dans le
cas d’'un béton Auto Placant dans lequel nous gubeg8 un granulat naturel roulé par un
granulat concassé. Apres voir constaté I'effet omage cette substitution, nous rassemblons

les connaissances existantes nous permettantitde t@ sujet. Nous rappelons tout d’abord

12



les principales lois de comportement permettandét®ire I'écoulement d’'un matériau ainsi

gue les techniques de rhéométrie permettant diftkantes parameétres de ces lois. Nous
décrivons ensuite les rhéometres spécifiques pantiedle mesurer le comportement a I'état
frais d’un béton et montrons que l'accés a unewale viscosité pour ce type de matériaux
reste tres difficile malgré les progres récentssdae domaine. Puis, nous rappelons les
principales notions permettant de décrire I'emp#aind’'une espéece granulaire polydisperse.
Nous revenons enfin a I'’échelle d’'une suspensiam dfuide non Newtonien contenant des

inclusions pour rassembler les principaux résuttatia littérature.

A partir de ces résultats, nous définissons notablgmatique. Nous choisissons
d’étudier des particules de sables monodispersematphologie variable dans un fluide
modéle d’Herschell Buckley. Pour pallier aux diffii¢s de la mesure d’une viscosité dans le
cas de suspensions de particules non colloidatess, @écidons d’utiliser la vélocimétrie par

IRM pour accéder a la loi de comportement réellecdle du matériau.

Dans une deuxieme partie, nous caractérisons mtisybas de sable. Nous mesurons
des parametres morphologiques tels qu’élongatiocoevexité. Nous étudions par ailleurs
linfluence de différents protocoles de mesure 'd&al de compaction dense et aléatoire de
nos particules. Nous mesurons par ailleurs la giggantrinseque de nos particules. Enfin,

nous discutons de l'influence des paramétres maoghyues sur les propriétés d’empilement.

Dans une troisieme partie, nous caractérisons tepriptés rhéologiques de nos
matériaux et mélanges. Nous présentons tout d’al@rdulsion dans laquelle les particules
de sable sont introduites ainsi que les protocdiésmétriques utilisés pour la caractériser.
Nous présentons ensuite le principe de la vélocienpar IRM et la méthodologie permettant
la reconstruction d’'une courbe d’écoulement lochlleus décrions le traitement des données
brutes permettant la prise en compte de la migratale la localisation durant I'écoulement.
Par extrapolation de nos constatations aux bétomo#iers, nous suggérons une explication
guant a l'origine des disparités existantes ertémmetres a bétons. Enfin, nous comparons

nos mesures locales a un outil de rhéometrie ingdust

Enfin, dans une quatrieme et derniére partie, raudions I'effet de la morphologie des
grains sur le comportement rhéologique de la sispenDans un premier temps, Nous nous
focalisons sur le seuil et le module d‘élasticitérdélange émulsion / sable. Nous comparons

nos mesures a des modéles tirés de la littératudiseutons de l'influence couplée des
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contacts directs entre particules et de I'anisagréipe a la mise en écoulement sur la réponse
de nos systémes. Nous étudions ensuite I'influelec@articules sur le comportement de la
suspension en écoulement permanent. Nous compd#aonglification de la viscosité du
meélange a I'amplification de son seuil d’écouleméitfin, nous discutons de l'influence des

parametres morphologiques et des propriétés d’empiht des grains sur cette amplification.
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1 Etude bibliographique
1.1 Bétons : compositions et utilisations

Les bétons ordinaires sont un mélange de quatneeéls. Le ciment qui sert de liant
hydraulique, de I'eau, de sables et granulats.drasulats sont classés en fonction de leurs
tailles : fins (sables) de taille inférieure a 4 ratgrossiers (gravillons) de taille supérieure a
4 mm (figure 1.1). Nous avons donc un mélange cadpute particules polydisperses et de
formes différentes. lls constituent le squelettangtaire et garantissent la résistance
mécanique du béton. Ce type de béton, qui esbitessmaitrisé, nécessite d’étre vibré pour
une mise en place optimale dans les coffrages €@ complexe. Les bétons ordinaires

sont assez visqueux. lls ont donc I'inconvénie@tré’ difficilement pompables.

ANALYSE GRANULOMETRIQUE
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Figure 1.1 - Courbes granulométriques typiques pdtérents granulats constituant un
béton.

Afin de remédier a ces problémes, de nouveaux bdtori leur apparition. Les bétons
autoplacgants (BAP) ont ainsi été découverts er8 B2B8Japon par [Okamura et Ouchi 1999].
Ce sont des bétons tres fluides lors de I'écoulénffegure 1.2). lls se mettent en place
simplement sous leur propre poids et ne nécesstenine vibration. Ils éliminent donc les
nuisances sonores lors d’un chantier. Grace agleunde fluidité lors de I'’écoulement, la mise
en ceuvre des BAPs se fait plus rapidement que é&sd ordinaires. Le coulage peut
s’effectuer dans des zones fortement ferrailléesplDs, leur qualité de parement (aspect de

surface) est tres bonne comparée a celle d'un betinaire. Les performances du produit
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fini, les conditions de travail des ouvriers et ¢esits de production de I'entreprise sont donc

améliorés [Walraven 2003].

Figure 1.2 - Coulage d'une dalle en béton autopiaca

1.2 Granulats et conséquences sur le matériau

1.2.1 Granulats roulés et concassés

Dans le domaine du génie civil, ce type de matériaste sous deux formes :

- Les granulats roulés : ce type de granulat se é@uwicipalement dans les fleuves
et les rivieres, ils ont des formes sphériquesFEance, on est actuellement en pénurie de
granulats roulés alluvionnaires, le principal gisemétant actuellement aux Pays de la Loire

- Les granulats concassés issus de roches broyé€egé d'un concasseur : ce
procédé d'obtention induit des granulats de forr@ataire et irréguliere. Le procédé de
concassage crée des plans de rupture préféreitielsrrabilité de bétons formulés a partir
de ces granulats est souvent moins bonne. Parecamirobtient une meilleure adhérence

entre les éléments du béton et les armatures cavgpe de granulat.

! Selon UNPG (Union National des Producteurs de Glatsi, 2011, Livre blanc — Carriéres et granulats,
pour un approvisionnement durable des territoires,
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1.2.2 Conséquences du changement de granulats sur la fhité d’'un BAP

Dans cette section, nous montrons I'impact d'uplesaoulé (sable Saint Bonnet) et
d’'un sable concassé (sable Montlouis) sur les s d’écoulement d’'un BAP. Le BAP de
référence est un béton autoplacant de chez Latamggosée de gravillons Saint Bonnet, de
sable Saint Bonnet, fillers calcaiBi200de chezMEAC® et de superplastifiant de marque
Glenium 27?. Afin de comparer les deux types de sable, noossavecomposé, a 'aide de
tamis, la granulométrie de sable de Saint Bonnat pbtenir la méme granulométrie que le

sable Montlouis (figure 1.3).

1209 - Y0 Passant
cumulés

—&- 0/5R St Bonnet
100% -

-©- 0/5R St Bonnet granulo Montlouis

80% 1| _e-0/4 C Montlouis lavé 80um

60% -|

40% -

20% -|

0% @-8-8-88-4

&< : Tamis (um)—
10 100 1000 10000 100000

Figure 1.3 - Sable Saint Bonnet recomposé poumnohiee granulométrie identique au sable
Montlouis.

Nous pouvons a présent comparer nos deux foriongasachant que la granulométrie
du sable Saint Bonnet est identique a celle dueddiointlouis avec le méme volume de péte.
La seule variation provient donc du type de sajoaté dans notre BAP. Nous avons utilisé
deux essais couramment utilisés dans le géniepmvt déterminer la fluidité d’'un béton. Le
premier consiste a mesurer le temps d’écoulemeritétion. Il s'agit de I'essai V-Funnel ou
O-Funnel. Dans notre étude, nous avons choisildetiun O-Funnel qui est le test standard a
Lafarge Centre de Rechercffegure 1.4b). Le second essai est un essai é@ht ouslump

flow a I'aide d'un céne d’Abrams (figure 1.4a).
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(@) (b)

Figure 1.4 - Dispositif de mesure de la fluiditéinbéton : essai d’étalement (slump flow) au
cbne d’Abrams (a), essai O-Funnel (b).

Nous pouvons aisément constater que le BAP composé
de sable roulé a des propriétés d’ouvrabilité pitsressantes que le BAP composé de sable
concassé. Nous obtenons un facteur de 1,63 sumfheetie d'étalement (figure 1.5) et un
temps 10 fois plus important pour un essai au OaEun

(b)

Figure 1.5 - Essai d’étalement sur un BAP compessathle roulé (a) et de sable concassé

(b).

La conséquence sur les propriétés rhéologiquesadughangement de type de sable
est tres importante. Ces conséquences sont néfastés mise en ceuvre des bétons sur un
chantier et peuvent entrainer un mauvais remplesgag bétons dans les structures ferraillées.
Pour comprendre I'impact du changement de typeatddessur la fluidité d'un BAP, nous
avons besoin d’'étudier leurs comportements en éomrit et la forme des grains. Une étude
rhéologique et une analyse morphologique des grsdmsé donc a faire pour comprendre
I'écart important entre ces deux types de sableaa@hologies différentes.
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1.3 Rhéologie et techniques de rhéométrie classique

1.3.1 Généralités

Pour mesurer les différents parametres rhéologiquesfluide tels que la viscosite, le
seuil d’écoulement, le module élastique, on utiliseappareil de mesure appelé rhéometre.
Un rhéometre mesure a la fois la contrainte eals de cisaillement d’un fluide en fonction
du temps. La contrainte de cisaillement est uaaedgur fondamentale en rhéologie. Elle est
notée r . Au cours d’un mouvement laminaire de cisaillemetgux couches se déplacent
I'une par rapport a lI'autre. Il apparait a l'intecke entre deux couches des forces de frottement
gui s’exercent tangentiellement a la surface dmieche.

Pour mesurer la viscosité d'un fluidg=7/y, le rhéometre a contrainte imposée
appligue une contrainte et mesure un taux de cisaillement Inversement, on appelle un
rhéometre a taux de cisaillement imposé, un rhéenagti applique un taux de cisaillemgnt

et mesure une contrainte.

Les rhéometres peuvent fonctionner a vitesse ingpaél’intermédiaire d’'une boucle
de rétroaction qui permet d’ajuster la contrairgpliguée a la vitesse désirée. La vitesse de
rotation est proportionnelle au taux de cisailletmérs coefficients de proportionnalité sont

caractéristiques de la géométrie utilisée (Cowstiadrique, cone-plan, plan-plan ...).

Ici, nous passons en revue les différentes géomséitilisées dans le cadre de cette thése.

1.3.2 Géométrie Couette cylindrique

La géométrie se compose de deux cylindres coaxianxcylindre interne de rayoR,
et une cuve de rayoR, avec une hauteud . Le matériau est donc confiné entre un mobile

fixe (la cuve) et un mobile tournant (cylindre imte). L’écoulement est généré par la rotation
du cylindre interne. Un papier de verre est plagéla cuve afin d’éviter les phénomeénes de
glissement. La rugosité du papier est équivalentsupérieure aux tailles caractéristiques des

particules les plus grosses. On appelle entrefdiffierence entreR, et R .

Le cylindre interne est souvent remplacé par wisition, aussi appelé outil vane. Il
permet de minimiser le glissement du matériau riteiface de la géométrie en créant un

cylindre fictif avec une rugosité de la taille gesticules [Coussot et Ancey 1999a].
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Figure 1.6- Représentation schématique d’'une eetlalCouette et d’un outil vane [Fall
2003].

Dans I'hypothéese ou le fluide ne subit aucun ghssnt a la paroi, le matériau est
animé d’une vitesse angulaire variant de 0 pouyldre fixe aQ pour le cylindre mobile.
Pour des raisons de symeétrie, la contrainte et de cisaillement sont identiques. lIs
varient et ne dépendent que det sont notés(r) et j(r).

La détermination de la contrainte de cisaillemeait fntervenir le couple exercé sur le
cylindre interne. Le couple est obtenu par un motiEunt le moment par rapport a 'axe de
rotation est noté :

c=rr(r)s (1.1)

Ou S est la surface de la couche du fluide a wstanter de I'axe.

La contrainte dans I'entrefer est donc donnéeaeglation suivante :

r(r)= ZHCZH (1.2)

La contrainte n’est donc pas uniforme dans I'eetréfune cellule de Couette mais décroit en
1/r2 [Macosko 1994].

Si on considére un écoulement permanent d'un fligsvtonien incompressible

compris entre deux cylindres coaxiaux, le gradaatvitesse obtenu a partir des profils de

vitesse s’écrit en coordonnées cylindriques :

L’équation de Navier-Stokes en coordonnées cylquars s’écrit sous la forme :

0= —ii(ﬂr,g)(m)

r2or
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En effet,7,, estla seule composante non nulle du tenseuratgsamtes, compte tenu des

conditions limites, du non-glissement et de la syiméu champ de vitesse= v, (r)d, .

Les équations de Navier-Stokes peuvent étre siirdgdifsous la forme suivante :
b
v, =ar+—(1.5)
r

Les constantea et b sont déterminées par les conditions limites de glmsement. Le profil

de vitesse d’'un fluide Newtonien dans une celldé&duette est donc :

R,/r) -1
v,(r) = m% (1.6)
(R./R) -1
Et I'expression exacte du taux de cisaillement dlurde Newtonien dans une cellule de
Couette est la suivante :

g [ 2aR?R,2 i
(i)

Nous venons de voir que la contrainte et le taixidaillement ne sont pas uniformes
dans une cellule de Couette [Guyon et al. 2001]. rbdometre conventionnel ne peut
gu’imposer ou mesurer des valeurs globales dernaaiate et du taux de cisaillement pour un
fluide Newtonienz(r)=n7y/r). La contrainte moyenne et le taux de cisaillenmeayen sont

calculés de la fagon suivante :

Ry
<r>= 1 _[C 1d c 1

R, - R 3 27hrzrz "TOhRR (18)

R,-R g R2-R2r: " R2-R?

L [2RIR2L, URR (g

<y>:

Dans le cas d'un fluide non Newtonien, la loi léale comportement du matériau
r = f(y) est différente de celle donnée par le rhéometre>= f (< jy>). Toutefois, lorsque
la cellule de Couette présente un faible entref@st-a-dire queR, — R, << R, on peut

confondre le comportement macroscopique donnéepandometre avec les comportements
rhéologiques locaux non Newtoniens. On peut aléeldbpper les équations ci-dessus au

premier ordre :
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C

2mhR? (2.10)
Rw

R -R

Ces expressions sont utilisées par le rhéomeétnegadeuler la viscosité apparenye=7/y

y:

1.3.3 Géométrie plan-plan
1.3.3.1 Généralités

La deuxieme géométrie utilisée dans ce travail lsst géométrie plan-plan. La
géométrie plan-plan est constituée de deux disgoegiaux horizontaux espacés par un
entrefer donné. L’entrefer est réglable par I'ssiteur (figure 1.7).

_‘3

o N =

(1]

Figure 1.7 - Géométrie plan-plan (vue de coupe).

Cette géométrie présente un avantage pour desiawxt@ranulaires, car I'entrefer est
ajustable. On peut donc choisir un entrefer trggsaur a la dimension des plus grosses
particules présentes dans le matériau. On évitsi amm blocage granulaire durant
I'écoulement. Le disque possede une rugosité dacaipour éviter le glissement a la paroi. Il
peut étre sablé, strié, ou couvert de papier deev&ans nos études nous avons utilisé une
géomeétrie plan-plan striée (figure 1.8).

Figure 1.8 - Photographie d’'une géométrie plan-ptage.
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Le taux de cisaillemeng et la contrainteo varient selon la distance a I'axe de rotation,

I'entrefer € et la vitesse de rotati@h. Le taux de cisaillement s’écrit :

y(r)=% et yfr = R):% (1.11)

Nous avons le taux de cisaillemgntqui varie de zéro quand=0 a RQ/e lorsquer = R.

Le taux de cisaillement peut étre aisément varigedifiant I'entrefere.

La contrainter est constante le long de I'entrefer, mais variefarction der. Lorsque
r =R, elle s’écrit pour un fluide Newtonien [Macoskad#9, sous la forme :

r(r =R) :% (1.12)

C étant le couple de rotation (N.m).

Pour un fluide en général, la contrainte s’écritssta forme [Macosko 1994] :

r(r=R)=—"[3+ din€  _ & l1.13)
2R diny
Le termegllnc,: (r =R) vaut 1 dans le cas d’'un fluide Newtoniennepour un fluide en loi
ny

puissance. Pour un fluide a seuil, ce terme edigaédple [Coussot et Ancey 1999a, Coussot
2005].
La viscosité apparente est déduite directementadeohtrainte a un taux de cisaillement

donné.

1.3.3.2 Contraintes normales.

La géométrie plan-plan permet aussi de mesurercdesaintes normales. Lorsque
'on applique un cisaillement simple dans la di@ttl dans le plan (1,2), un tenseur des
contraintes y est associé. Elle s’écrit, dans yene orthonormé ou 1, 2 et 3 sont les

directions des axes, sous la forme [Agassant é086] :

Z-11 T12 O
r=|r, T, 0/](1.14)
0 0 74
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Nous avons donc des contraintes normales a I'écwuried’un fluide généré par I'application
d’'une contrainte de cisaillement. Dans le cas @ooulement stationnaire, deux cas de figure

se présentent.

Dans le cas simple d’un fluide Newtonien, les caintes prennent les valeurs suivantes :
I, =T, =y*n(1.15)

n est viscosité du fluide

r,-T,,=0etr,, -1, = 0(1.16)
I, est la contrainte de cisaillement tangentielle.
Le milieu est donc isotrope aveg, =7,, =7,, =-PB,. P, est la pression hydrostatique du

systéme.

Dans le cas d'un fluide viscoélastique, le tensdeg contraintes est identique a celui d’'un
fluide Newtonien. Cependant, I'application d’'unentrainte de cisaillement engendre des
différences de contraintes normales. Nous avong dpn-r7,,etr,, —7,, non nulles. Cela
entraine une anisotropie durant I'’écoulement.

On peut en tirer deux grandeurs rhéologies qui deunk différences de contraintes normales
N,etN,. Avec N, =71, —7,,etN, =7,, —T,.

Expérimentalement, la différenbg — N, est souvent positiveN, étant trés faible). Dans le
cas de suspensions concentrées, la différencentiaicies normales est due a la dilatance de

Reynolds [Zarraga et al. 2001].

1.4 Loi de comportement

1.4.1 Fluide visqueux Newtonien

Dans le cas d'un fluide Newtonien, la contraimteest proportionnelle au gradient de
vitesse. Le coefficient de proportionnalité est edppviscosité dans le cas d'un fluide
Newtonien et viscosité apparente dans le cas dlidef non-Newtonien. Elle s’écrit sous la
forme :

dF ov
=98 _ 00117
el
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Il est a noter que la viscositgPa.s) est aussi appelée viscosité dynamique pasapn a la
viscosité cinématique, notég(mz2s'). Cette derniére est égale au rapport de la \itscos

dynamiquen par la masse volumique du fluigeétudié.

v=n/p(1.18)

1.4.2 Fluide a seulil

De nombreux matériaux du génie civil sont des snsions concentrées de particules
de tailles et de formes différentes dans un flions, boues de forage et naturelles [Ancey
et Jorrot 2001], platres frais ...).

On parle de comportement de fluideseuil lorsque le fluide se déforme de facon
élastique pour des faibles sollicitations ou fasbleontraintes. Au-dela d’'une certaine
contrainte, ditecontrainte seuil ou seuil d’écoulemem¢ matériau a un comportement de
liquide visqueux, s’écoule et se déforme de fag@versible.

On présente par la suite, plusieurs lois de cotapmnt frequemment utilisées pour

décrire un fluide a seuil.

1.4.2.1 Fluide de Bingham
C’est la représentation la plus simple qui donneelation suivante entre contraimtet
taux de cisaillement simplg :
r=r1.+n,y (1.19)
ou 7, est la contrainte seuil et, la viscosité plastique. En pratique le modele degBam

s’appliqgue généralement pour une gamme de tauisd#lement limités et la contrainte seuil

obtenue par extrapolation de la courbe d'écoulenteng =0 est souvent difficile a

déterminer correctement.

1.4.2.2 Fluide d’Herschel-Bulkley

Il est caractérisé par trois parametres ( contrainte seuily;,;: consistancen :
indice de fluidité ou exposant d’'Herschel-Bulkley)

T=71,+n.y"(1.20)
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A titre d’exemple, I'exposant d’'Herschel-Bulkleywgaut a 0.5 [Chateau et al. 2008] pour
une émulsion.

On représente schématiquement dans la figure ds9¢durbes d’écoulement (évolution du
gradient de vitesse en fonction de la contraitejociées aux lois décrites ci-dessus.

Fluide d'Herschel-Bulkley (n<1)

_ -+ Fluide de Bingham (n=1)

Fluide d'Herschel-Bulkley (n>1)

e Fluide newtonien

|

Y(sh

Figure 1.9 - Relation entre le gradient de vitetda contrainte pour différents types de
fluides. Figure extraite de [Vu 2010].

1.4.3 Pate de ciment et thixotropie

La pate de ciment est un mélange relativementlsimpmposé d’eau et de ciment.
Les proportions du rapport eau sur cim&iC varient entre 0,30 et 0,85 [Kikukawa 1990].

La granulométrie d’'un ciment varie de quelquesémd une centaine de microns. Certains
minéraux comme des fillers, des fumées de silides, cendres volantes sont ajoutés afin
d’obtenir des propriétés spécifiqgues a la formataties bétons.

[Mujumdar et al.] a défini la thixotropie comme ureléstructuration réversible de la
structure particulaire sous cisaillement, la stitetformée au repos étant souvent (mais non

nécessairement) associée a un seuil d’écoulement.

Pour un fluide a seuil, la thixotropie se caras#riau repos ou lorsque la contrainte
est inférieure a la contrainte seuil, par une augai®n du module élastique en fonction du
temps de repos. Lorsque la contrainte est supérgela contrainte seuil, le matériau s’écoule
et la viscosité se met a diminuer (figure 1.10)rpoumatériau solide. L'évolution temporelle
de la viscosité est la signature de I'évolutionastructure interne. Il y a compétition entre la

structuration et la déstructuration durant I'écowdat.
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Le comportement du matériau dépend donc du tenep&idtoire d’écoulement et des
propriétés physico-chimiques du matériau. L’efféhydratation du ciment donne une
irréversibilité de I'évolution du matériau. Cepental’hydratation du ciment se produit
lentement durant la période dormante. Les matéricimentaires présentent des aspects

thixotropes a des intervalles de temps assez court.

Sollde jquide

Figure 1.10 - Schéma de principe du comportemant fitiide a seuil thixotrope. Figure
extraite de [Mahaut et al. 2009].

1.5 Rhéometres a béton existants

1.5.1 Descriptions des appareils de mesure

Les rhéometres peuvent étre classés en trois caggo
- rhéometres agitateurs-malaxeurs (Two-point tef) IB
- rhéometres a cylindres coaxiaux (BML, Cemagref)
- rhéomeétre plan-plan (BT Rhéom)

Le premier rhéometre a bétons fut créé en 19&Tagfit du Two-point-test [Tattersall

et al. 1979] (figure 1.11). Il mesure les parangtreéologiques du béton frais en le
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considérant comme un fluide de Bingham. La relatiotie le couple appliqu€ et la vitesse
de rotation de I'outilN est sous la forme :

C=g+hN(1.21)
Une corrélation entre la loi de Bingham et I'éqoatil.21 est faite pour relieg le seuil

d’écoulement eh la viscosité plastique.

Figure 1.11 - Rhéomeétre Two-point-test [Domonel.e1296].

Le BT Rhéom [Hu et al.] est un rhéometre dévelgmode LCPC au début des années
1990. Un outil plan-plan est inséré dans ce rhémmgdchant que le plan supérieur est en
rotation alors que le plan inférieur est fixe (figul.12). Il peut contenir 7 litres environ.
L’avantage de ce rhéometre est que les paraméiéedogiques sont calculés et obtenus
directement en unité fondamentale. Il n’est pagessmire de calibrer I'appareil. Il est donc le
seul rhéomeétre susceptible de mesurer la viscpsatgtique d’'un béton. Les inconvénients
sont liés a la géométrie de mesure qui entraineusoee du joint d'étanchéité (a changer lors

de chaque essai), de la mise en place et de ileuttiéf d'utilisation de ce rhéometre.

Figure 1.12 - Rhéometre a béton BT Rhéom.
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La rhéologie des bétons frais est une mesure gaemet calculée a partir du couple et
de la vitesse de rotation. Il existe des mesureipkmpiriques qui permettent de mesurer
l'ouvrabilité d’'un béton. Il y a un lien étroit eet les mesures réalisées a l'aide d'un
rhéometre et ces essais empiriques. Il existe aebreuses méthodes pour caractériser
I'ouvrabilité d’un béton. L’essai de référence sbantier ou dans les centrales a béton reste la
mesure d’affaissement et d’étalement du béton &aiséne d’Abrams. Cette méthode est la

plus simple et la moins codteuse.

Le rhéometre BML est un rhéometre a cylindre cdaawac une rotation du cylindre
extérieur. Les cylindres sont munis de lamellesalpges a leur axe (figure 1.13). Cette
géométrie permet une meilleure adhérence du matatia outils et limite le glissement a la
surface des cylindres. L'inconvénient est une nedergradient de vitesse peu précise du fait
de sa géométrie qui crée des zones mortes entlenhetles. La consommation de béton est

importante au cours d’'un essai (17 litres).

Figure 1.13 - Rhéometre BML.

Le Rhéomeétre du Cemagref [Coussot 1993] est @omigtre a cylindres coaxiaux
avec une rotation du cylindre interne contrairensnBML. Il a été utilisé a I'origine dans le
domaine de la géotechnique, plus précisément dansebure rhéologique des boues et des
laves torrentielles. Il peut contenir une quarndarquable par rapport aux autres rhéometres
(500 litres). La large dimension de ce type de mné&oe (entrefer d’environ 20cm entre les
deux cylindres coaxiaux) permet d’étudier des sosipas ayant des particules de grandes

tailles (figure 1.14). Cet avantage est aussi gonménient, car il engendre une localisation et
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une migration importante. La quantité de bétonkaidaer est importante pour effectuer un

essai.

Figure 1.14 - Rhéomeétre a béton du Cemagnedto : Philippe Coussot Cemagyef

L'IBB est un rhéométre développé en 1994 [Beaup®94]. Il provient de la
modification de l'outil du Two-point-test en un dunélangeur planétaire en forme de H
(figure 1.15). Il peut mesurer les parametres giques de divers bétons jusqu’a des

affaissements de 25 mm).

Figure 1.15 - Rhéométre a béton IBB [Chapdelair@ R0
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Le tableau suivant présente une comparaison descigaiux rhéometres a bétons

existants dans le marché :

Rhéomeétre Géomeétrie de mesure Contenance (enTlipe de bétons mesurés
Two-point test Outil-mélangeur 10 Aff > 100 mm
BML Cylindres coaxiaux 17 Pate de ciment, BAPs, BO
BTRhéom Plan-plan 7 Aff > 100 mm
Cemagref Cylindres coaxiaux 500 -
IBB Mélangeur planétaire en H 21 Aff > ou égal an2

Tableau 1.1 - Comparaison entre différents rhéaaetbéton.

Le tableau 1.2 présente des ordres de grandeupatameéetres rhéologiques pour différents
types de matériau [Banfill 2003, Wallevik 2003]:

Viscosite plastiquey , (Pa.s)

Pate | Mortier BAP Béton ordinaire
Contrainte seuilr, (Pa) 10-50| 10-100| 50-200 400-1500
10%-1| 1-5 20-150 50-100

Tableau 1.2 - Ordres de grandeur des paramétredigues pour différents types de
matériau.

1.5.2 Effets perturbateurs dans les rhéometres a béton

Un descriptif détaillé des problémes liés a I'stiion d’un rhéométre a béton et des

effets perturbateurs existent dans la littérat@aussot et Ancey 1999b].

Concernant la dimension de I'entrefer, un comproaaig &tre fait entre un fort entrefer (au

minimum dix fois plus grand que le diametre moyes @articules selon [Coussot et Ancey

1999Db] et un faible entrefer permettant un cisaié@t homogene du béton.

La sédimentation peut affecter les mesures rhémlegi. Pour s’affranchir de cet artefact de

mesure, il faut un compromis entre un seuil fadplée induit de la sédimentation et un seuil

trop fort conduisant a une faible sédimentationjsnea une difficulté de mise en ceuvre

importante.

33



Un autre effet perturbateur dans un rhéometre @nb&st la migration des particules
induite par le cisaillement vers les zones de éaibkaillement [Leighton et Acrivos 1987,
Phillips et al. 1992] et plus récemment [OvarlealeR006, Hafid et al. 2010].

Le taux de cisaillement varie selon le procédeé @tége un écoulement plus ou moins
complexe au sein de la structure. On peut voir dartableau 1.3 des ordres de grandeur
extraits de [Barnes et al. 1989, Roussel 2006].

Type de procédé Taux de cisaillement maximuf (s
Extrusion 100
Malaxeur a bétor 10a 60
Pompage 20 a 40
Camion toupie 10
Coulage 10
BT Rheom 15
BML 10
Two-point test 5
Sédimentation 16

Tableau 1.3 - Taux de cisaillement maximum pouedsts types de procedes.

1.6 Granulats et empilement granulaire

1.6.1 Empilement granulaire sec

Dans un matériau granulaire, les grains sont dagcpi@s solides « rigides » ou tres
peu déformables. La pression de confinement esti abujours faible par rapport a la
résistance mécanique ou au module d'Young élastipse grains. Ces particules sont
typiquement de taille supérieure a 100um [BrowRiehards 1970, Nedderman 1992, Guyon
et Troadec 1994 , Duran 1997 , Rao et Nott 2008]r Fes particules plus fines, typiquement
entre 1 um et 100 um, on parle plutdt de poudres® cas de figure, les interactions de
Van der Waals sont prédominantes. Enfin pour deticpkes encore plus petites (entre 1 nm

et 1 um), on est dans le domaine des colloide&gitdtion thermique n’est plus négligeable.
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Les interactions entre les grains et le milieu wmaant sont négligeables devant les
interactions directes entre grains.
Dans le cadre de ce travail, nous étudions I'eenpéint granulaire pour des particules

supérieures a 100 pm.

1.6.2 Propriétés d’empilement

Trois états de compaction reproductibles ont éatifiés dans la littérature pour des

sphéres uniformesompacité lache aléatoirgg, compacité dense aléatoirg,, compacité
maximaleg, .

1.6.2.1 Compacité dense aléatoige

Des assemblages de grains solides en présenceide fsols saturés, ciment frais,
enrobé bitumineux ...) sont présents dans de nombreat€riaux du génie civil. La
compacité de ces grains, c'est-a-dire le volumemadiériau de matériau occupé par les
particules solides est utilisé pour caractérisgat' de ces matériaux. La compacité est utilisée
pour tenter de prédire leur comportement a I'écoel®t et devient ainsi une aide pour

caractériser sa formulation. On se référe souvdatcampacité dense aléatoir@, qui est

implicitement liée a la géométrie des grains. Apwuir l'aide a la formulation des bétons [De
Larrard 1999], on correle la viscosité plastiquendbéton a base de granulats roulés a partir
de la mesure de la mesure de compacfté&éction 1.4.7).

La compacité dense aléatoire est un parametre ieiutilisé pour caractériser la
fraction volumique maximum d’un objet solide quahesst tassé de fagcon aléatoire. Il n'a pas
de définition précise. Il est défini statistiquerneh les résultats sont empiriques. Avec des
particules sphériques, la compacité maximale easstjuement estimée a une valeur
légerement inférieure a 0,64 [Cumberland et Craivfi®87, Bideau et Hansen 1993]. Elle
peut atteindre des valeurs de 0,74 pour des plsiallipsoides[Donev et al. 2004]. 1l est &
noter que la compacité dense aléatoire d’empilemest pas a confondre avec la compacité

maximale d’empilementg,. Cette derniere, souvent non mesurable, équivauina

arrangement parfait de particules avec une énengiemale apportée au systeme (figure
1.16). Des modeles dans la littérature proposefSpavall et al. 1986] et amélioré par la suite

par [De Larrard 2000] prennent en compte la popelisité d’'un mélange granulaire. La

2 La mesure de la compacité a été réalisée sur 88¢9® candies.
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mesure de la compacité dense aléatgirepour des particules monodisperse ne peut étre

prédite mais doit étre mesurée.

1.6.2.2 Compacité lache aléatoigg

La compacité lache aléatoigg est bien définie dans la littérature mais estdiliéf a

mesurer en pratique. Elle est généralement assaciésat de compaction le plus lache
possible et mécaniquement stable (figure 1.16)cdrapacité lache aléatoire sous gravité se
situe autour de 0,60 pour des spheéres lisseseEilé&gerement variable avec les conditions
de compaction [Scott 1960, Scott et Kilgour 196%&tte fraction d'empilement a depuis été
largement acceptée. Elle est considérée commeractoh volumique de transition d’'un état
liquide vers un état vitreux pour un systéeme deesghdures [Pusey et al. 1989, Shapiro et
Probstein 1992, Zhu et al. 1997] et aussi unetinaacde déclenchement de la dilatance
[Onoda 1990].

Pour des particules de petite taille (inférielaeldOum), les particules sont cohésives.
Cela implique des forces de Van der Waals et @stttiques importantes. Ces forces sont
moins importantes avec I'augmentation de la taide particules [Yang et al. 2002, Yu et al.
2003]. Cette remarque souligne le fait que lese®iaterparticulaires sont importantes dans

la mesure deg. Ces forces peuvent interagir avec d'autres foreesaffecter |'état

d’empilement final.
Ce parametre est tres important dans la comprigmedss phénomenes rhéologiques.
C’est pour cela qu’il faudra donner un sens rhéqglog a ce parametre et lier ce paramétre a

la fraction volumique de divergence de la viscoddas le chapitre 4.

Milieu Milieu Fraction de Fraction Fraction
dilué semi - dilué percolation dense maximale
- @
0©

o
o
9
0%
Oﬂ

Fraction volumique en i:nclusions
I

Figure 1.16 - Fractions volumiques de transitioarpnine et al. 2008].
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1.6.3 Compacité granulaire

Le Modele d’Empilement Compressible (MEC) est bsigéla notion de compacité.
Ce modele développé au LCPC en 1999 par [De Larit&@P] permet de prédire la
compacité d’'un squelette granulaire. Elle constituee caractéristique d’entrée dans la
logiciel BétonLab Pro 2.

On distingue deux types de compacité, I'une difgexmentale et une autre résiduelle.

1.6.3.1 Compacité expérimentale ou réelle

Dans le cas des sables et des gravillons avecr&8pum, la compacité réelle peut
étre mesurée en utilisant différents procédés (Béweent, piquage avec tige, vibro-
compactage ...). Chacun de ces procédés est caséctpar un indice de serrage.
L’expérience montre que I'empilement est plus cochgandice de serrage élevé) avec la
méthode de vibro-compactage décrite dans [Sedr@%#]19] assure donc un serrage
maximum (indice de serrage égal a 9).

Voici ci-dessous, un tableau récapitulatif desédédhts indices de serrage en fonction du

mode de mise en place pour un remplissage a sec.

Procédé deDéversement Piguage avec tige Vibration Vibro-compactage
remplissage [Cintre 1988] [Khanta Rao 1993] [Joisel 1952] [De Larrard 2000]

K 4,1 4,5 4,75 9

Tableau 1.4 - Indice de serrage en fonction du nadedeise en place.

1.6.3.2 Passage de la compacité expérimengakela compacité virtuellgs .

La compacité virtuelles est la compacité maximale que pourrait atteindes d

particules monomodales en arrangeant ses grairegs wum de facon optimale, sans effet de
paroi. Il en résulte que l'indice de serrajetentera vers l'infini. Dans le cas d’'un mélange
polydisperse, la compacité propre virtuelle du mgéest la compacité maximale théorique
(sans effet de paroi). Elles sont obtenues pouindite de serrageK (énergie de serrage

3 Outil d’aide a la formulation des bétons
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infinie). On distingue deux compacités virtuellesupune pate cimentaire. La relation entre

l'indice de serrage et la compacité virtuelle stsous la forme

1
K=—"(1.22)
L)

4

Pour obtenir les compacités virtuelles a parts dempacités expérimentalegs, plusieurs

effets interviennent :

a) l'effet de desserrement
Cet effet est observé lorsque I'on place, dansmpilement de gros grains, quelques
grains fins isolés qui ne sont pas capables delielap porosités causées par les gros grains
(figure 1.17).

Figure 1.17 - Effet de desserrement exerce parain §n dans un empilement de gros
grains.

b) I'effet de paroi du granulat et de I'environnemg@untenant)

La prise en compte de l'effet de paroi est déwif@r [De Larrard 1999]. Avec le
Modele d’Empilement Compressible, I'approche denB®m 1970] reste valable. Elle
consiste a utiliser une perturbation d’'un voluwesituée a une distanay/'2 de la paroi pour
des grains de taillel (figure 1.18). Dans cette zone perturbée, la caitpalevientk, .

Afin de prendre en compte I'effet de paroi causelpaontenant, la valeur de la compacité

moyenne pour tout le récipient s’écrit :
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e ¢ (1.23)

(1—(1— kw)\\//j

Y ] ,
Ou v représente le rapport entre le volume perturbédapaaroi et le volume total.

Dans le cas d’un contenant cylindrique de diani®tree rapport s’écrit :

2 _(H_ 2
\% D D D

Le coefficient traduisant la forme des granulatg®&88 pour des granulats roulés, 0,73 pour

des granulats concassés selon [De Larrard 20AdjEspour des granulats sphériques selon

le modéle de [Ben Aim 1970].

Figure 1.18 - Effet de paroi au voisinage du coamgn

1.7 Effet des inclusions sur le comportement rhéologigud’'une suspension.

1.7.1 Inclusions sphériques monodisperses dans un fluiddewtonien

L’'ajout de particules dans un fluide modifie leaatp de vitesse d’'un écoulement et
crée une dissipation d’énergie supplémentaire.arit d’énergie a pour conséquence une
augmentation de la viscosité. La figure 1.20 noastne différents modéles trouvés dans la

littérature classée dans 'ordre chronologiqueede publication.
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Ces modeles sont représentés en fonction de t¢dicinavolumique solideg¢ ; la
compacité dense aléatoige,, la viscosité du fluide interstitiej, et la viscosité intrinséque

[/7] de la suspension. La viscosité intrinséque peatréesurée dans le cas d’'une suspension
tres diluée. Pour accéder a la valeur de la vigeasirinseque, on détermine graphiquement

la limite vers laquelle tend le rapport/n, lorsque la concentratioa tend vers zéro :
7] = |im(’7ﬂj (1.25)
c-0 Cc

La viscosité intrinséque équivaut a 2,5 pour géeres.

KRIEGER -DOUGHERTY(1959)

10
QUEMADA (1977) !
1
1
) 8 ,
= /
E /
— /
o
9 - 6 //
e 5 ;
T = |/ BACHELOR (1977),
O C 4 L~ -
8 1 4 - - g
> .=~ EINSTEIN (1906)
2 .
] T T T T T
0,0 0,2 0,4 0,6

Concentrationy

Figure 1.19 - Relation entre viscosité relativeaicentration pour les principales expressions
dans la littérature.
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Auteurs Expression

Remarques

EINSTEIN (1906) n/n, =1+nlp

(,. 1250 )
’7/’70_(1"'1_(0 j

max

(7/n,)™" =1-[nlp+ 1552

/Mo = eXl{Mj

1_¢max
/7//70 = (1_ l35(0)_K

¢ _[/7]¢’ma><
n/n, = [1_ _J

ax

EILERS (1941)

De BRUIJN (1942)

MOONEY (1951)
ROSCOE (1952)

KRIEGER et
DOUGHERTY (1959)

THOMAS (1965)

13
)
9 max
FRANKEL et 10y =1 T
ACRIVOS (1967) 1_(¢J
wmax

9
¢max
1-_%

CHONG et al. (1971) n/n, =| 1+ 075

wmax

n/ne :(1_ij_

max

QUEMADA (1977)

BACHELOR (1977) n/n, =1+[n]e + ]’ ®?

1-¢

MILLS (1985) N/ = 2
-
wmax
KODA et FURUSE g, = L¥ 08K g
(1985) "o = kg - )

n/n, =1+ 25¢+1005¢" + A.exp(B.g)

Particules sphériques
avecO0<¢< 001

Particules sphériques

Particules sphériques

Particules sphériques

Particules sphériques

Particules sphériques

A= 27310° ,B=166
¢ < 0,6 pour des particules

sphériques

Particules sphériques

Particules sphériques

Particules sphériques
Particules sphériques

avecO<¢< 01
[Saunders 1961]

Particules sphériques

k =1+ 0,6¢ pour des
particules sphériques

Figure 1.20 - Relations de viscosité des suspesslinées et concentrées.
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1.7.2 Cas d’inclusions polydisperses

[Farris 1968] propose un modéle de viscosité nadtielle qui découple les tailles de
différentes sphéres rigides. L’équation pour exprita viscosité de la suspension peut étre

écrite sous la forme :

—ka, -ka, —kay
7/, {PﬁJ (1—ﬁJ (1—ﬁJ (1.26)
a, a, a,

Dans le cas d'un betoy,, @., ¢, représentent les concentrations volumiques solides

découplées des classes des particules fines de, sié ciment et de granulat.

a,,a.,a, représentent les concentrations volumiques d'em@ht maximum des particules

fines de silice, de ciment, de granulat.

L’inconvénient de ce modele est I'absence de miseompte des interactions entre
les différentes classes granulaires. De plus,Upast des mélanges a base de ciment ont des
granulométries continues. La coupure en un petmbre de classes élémentaires est alors

arbitraire.

1.7.3 Effet des inclusions sphériques pour différents flides a seuil

Il a été montré [Mahaut et al. 2008] que le seiditdulement adimensionre& (¢)/ 7,

est indépendant des origines physico-chimiques edil s'écoulement du matériau si les
particules ont purement une contribution mécanmueomportement du fluide. Un exemple
est montré sur la figure 1.21 pour différentes saspns composées de particules sphériques
a des tailles de 80, 140 et 350 um dans une patiendmt, du carbopol, de la bentonite et une
émulsion. L’émulsion a donc le méme comportemeébldgique qu’une pate cimentaire. Ce

dernier présente un effet thixotrope.
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Figure 1.21 - Seuil d’écoulement adimensionné eetfon de la concentration en particule
pour différent fluide a seuil [Mahaut et al. 2008].

1.7.4 Transition béton ordinaire/béton autoplagant

De facon plus quantitative, des travaux [De Larmirdrerraris 1998] ont été réalisés
sur différents systemes. La figure 1.22 représkentéscosité plastique en fonction du rapport
volume solide (mélange désaéré) et compacité dalésgoirgy,. Il a été montré que les
résultats expérimentaux se regroupent sur une eoumigue quelle que soit la nature du
mélange (mortiers ou bétons, avec ou sans suptiplats avec ou sans fumée de silice).

Cette courbe a pour équation :

1/ :ex{ 2&7{% - 0,7448]:| (1.27)

L’erreur moyenne en valeur relative est de 27% pewiscosité plastique et de 1% en valeur

absolue pour le paramétre de compacite.
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Figure 1.22 - Relation entre viscosités plasticetdeur concentration solide relative [De
Larrard et Ferraris 1998].

Des travaux ont été realisés par [Yammine et @08P sur des Bétons a Haute
Performancé (BHP) utilisés pour la construction du viaduc délaa en faisant varier la
proportion de squelette granulaire dans le mélahgefraction volumique maximale de
compaction du squelette granulaire avec les prigpertde ce type de béton est de 84 Res
contraintes seuil ont été extrapolées a partir @sumes d’étalement (slump flow) ou de

mesure a la LCPC-Bselon la fluidité du béton.

* Les bétons & hautes performances sont des bétansune compacité plus importante que les autres des
guantités de particules fines élevées pour contetemoindres espaces. Leur principale caractéuistiyl'état
durci est une résistance en compression trésisupgia celle des bétons ordinaires.

® Fraction volumique calculée & I'aide du logiciétRE LCPC.

® Outil de mesure pour caractériser le seuil d’éemaint pour des bétons de fluidité faible [Rous€ie2@)].
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Figure 1.23 - Contrainte seuil d’un béton en famttile la fraction volumique en agrégats
Figure extraite de [Yammine et al. 2008].

Dans la figure 1.23, nous pouvons observer trajseés :

- Pour des fractions volumiques granulaires coreprentre50%< @ 4. < 60% , les
interactions entre les particules sont majoritagetrhydrodynamiques. Elles dominent les
contacts directs entre grains. La contrainte saugimente légérement avec la fraction
volumique en inclusion granulaire.

- Pour des fractions volumiques granulaires coreprentre60%-< @4, < 70% , une
augmentation importante de la contrainte seuilobservée. Cette augmentation est due au
frottement et a la friction entre les particules téseau de contacts frictionnels percolés se
forme au sein du matériau.

- Pour des fractions volumiques granulairgs,,. >70% , les seuils d’écoulement
sont tres élevés, d’'une centaine de Pascals awplpe d’'un millier de Pascals. Les contacts
directs entre grains sont nombreux. Les interastientre particules sont probablement de
types frictionnels. Une variation de 10% de fractiwlumique granulaire fait évoluer le seuil

du béton d’environ deux ordres de grandeur.

La limite sur la fraction volumique en granulatstre un béton autoplacant et un

béton ordinaire est de 65% dans ce cas. Les aussogient cette transition a la compacité

lache aléatoirg .

45



Références bibliographiques

Agassant J. F., Avenas P., Sergent J. P., Vincent M mise en forme des matiéres
plastiquesTechnigue & documentatipBéme éditions PARIS, 1996.

Ancey C. and Jorrot H. :Yield stress for partialsgensions within a clay dispersidournal
of Rheology(45) p297, 2001.

Banfill P.F.G. : The rheology of fresh cement andaete - a reviewin 11" International
Cement Chemistry CongresX03.

Barnes H.A., Hutton J. F., and Walters K.: An idfotion to rheologyElsevier 1989.

Beaupré D. : Rheology of High Performance Shotcrieéted thesis, University of British
Columbia, Canadal994.

Ben Aim R. : Etude de la texture des empilementgrdés. Application a la détermination
de la perméabilité des mélanges binaire en régirokaulaire, intermédiaire, laminaire,
These d’Etat de l'université de Nandp70.

Bideau D. and Hansen Zeditors. Disorder and Granular Media, Elsevidi993.

Chapdelaine F. : Etude fondamentale et pratiqudespompage du bétoiThése d’Etat de
l'université de Laval, Candan&007.

Chateau X., Ovarlez G., Trung K.L. : Homogenizatiapproach to the behavior of
suspensions of non-colloidal particles in yieldes$ fluid,Journal of Rheology(52) pp.489-
506, 2008.

Cintre M. : Recherche d’'un mode opératoire de needarcompacité de mélanges vibrés a sec
de classe élémentaire de granulRiEpport du LRPC de Blqi4988.

Coussot P. : Rheophysics of pastes, suspensiongrandlar materialsVNiley Interscience
2005.

Coussot P. and Ancey C. : Rheophysical classitioattf concentrated suspensions and
granular paste®hys. Rev(59) p.4445, 1999a.

Coussot P. and Ancey C. : Rhéophysique des pétes suspensionEDP Sciencesl999b.
Coussot P. : Rhéologie des boues et laves torllestieEtudes de dispersions et suspensions
concentrées,Thése de doctorat de I'Institut National Polyteachue de Grenoble, et Etudes

du Cemagrefl1993.

Cumberland D.J. and Crawford R.J. : The PackingasficlesElsevier Amsterdani987.

46



De Larrard F., Ferraris C.F.: « Rhéologie d’'unobéfrais remanié » Il : Relations entre
compositions et parametres rhéologiquBsilletin des Laboratoires des Ponts et Chaussées
1998.

De LARRARD F. : Concrete Mixture-Proportionningseientific approachi: & FN SPON
1999.

De Larrard F. : Structures granulaires et formafaties bétondluméro Ouvrages d'art OA
34. LCPG 2000.

Domone P.L, and Chai H.W. : Design and testingetff@ompacting concret®roceedings of
the international conference daroductionMethods and workability of concret&cotland,
pp. 223-236, 1996.

Donev A, Cisse |, Sachs D., Variano E.A, Stilend-.H, Connelly R., Torquato S., Chaikin
P. M. : Improving the Density of Jammed DisordeRakckings using EllipsoidsScience
Magazine (303) pp.990-993, 2004.

Duran J.: Sables, poudres et gralbygolles sciencesl997.

Fall A.: Rhéophysique des fluides complexes : Hmmoent et Blocage de suspensions
concentréeslThése d’Etat de l'université Paris Z008.

Farris R.J. : Prediction of the viscosity of multidal suspensions from unimodal viscosity
data,Transaction of the society of rheolo@?) pp.281-301, 1968.

Ferraris C.F, De larrard F. : Testing and modellofgfresh concrete rheologyNational
Institue of Standards and Technology NISTE®), 1998.

G. D. Scott and D. M. Kilgour : The density of rand close packing of sphereBritish
Journal of Applied Physio®) pp.863-864, 1969.

Guyon E., Hulin J. P., Petit L. : Hydrodynamiqueysique, EDP Sciences /CNRS Edition
2001.

Guyon E., Troadec J.P : Du sac de billes au tasbke Editions Odile Jacob1994.

Hafid H., Ovarlez G., Toussaint F., Jezequel P.ldudRel N. : Estimating measurement
artifacts in concrete rheometers from MRI measurdn@n model materials, Design,
Production and Placement of Self-Consolidating Cete, Proceedings of SCC2010,
Montreal, Canada2010.

Hu C., De Larrard F., Sedran T., Boulay C., BosdJefiorenne F. : Validation of bt rheom,
the new rheometer for soft-to-fluid concretgterials and Structure@9) pp.620-631, 1996.

Joisel A. : Compositions des bétons hydrauliqgéesiales de I''TBTP Série : Béton et béton
armé(58), 1952.

Khanta Rao V.V.L., Krishnamoothy S. : Aggregate tmig for least void content for use in
polymer concreteCem. Con. Agg15) pp.97-107, 2001.

47



Kikukawa H. : Rheological studies on fresh concneseng admixturesProceedings of the
international conference on "Admixtures for conereimprovement of propertieRILEM.
Barcelona, pp. 34-50, 1990.

Leighton D. and A. Acrivos : The shear-induced raigm of particles in concentrated
suspensionslournal of Fluid Mechanic§l81) pp. 415-439, 1987.

Macosko C.W.: Rheology Principles, Measurements, Applications,VCH Publishers-
1994,

Mahaut F. : Comportement rhéologique de suspensienmrticules non colloidales plongées
dans des fluides a seuiThese d’Etat de l'université de Paris-E2009.

Mahaut F., Mokéddem S., Chateau X., Roussel N.rl€@xa&G. : Effect of coarse particle
volume fraction on the yield stress and thixotragycementitious material€sement and
Concrete Researq38) pp.1276-1285, 2008.

Mujumdar A., Beris A.N., Metzner A.B. : Transienhgnomena in thixotropic systems,
Journal of Non-Newtonian Fluid Mechaniti02) pp.157-178, 2002.

Nedderman R.M. : Statics and kinematics of granmaterials Cambridge University Press
1992

Okamura H., Ouchi M. : Self-Compacting Concreteyali@oment, present use and future,
Proceegings of the Frist International RILEM Symipos of Self-Compacting Concrete,

RILEM publication, 1999.

Onoda G.Y. and Liniger E. G. : Random loose packioiguniform spheres and the dilatancy
onset,Phys. Rev. Let{64) p.2727, 1990.

Roussel N.: A thixotropy model for fresh fluid coaetes : Theory, validation and
applicationsCement and Concrete Resea(86) pp.1797-1806, 2006.

Ovarlez G., Bertrand F., Rodts S. : Local detertmmaof the constitutive law of a dense
suspension of noncolloidal particles through magneesonance imagingJournal of
Rheology(50) pp.259-292, 2006.

Phillips R. J., Armstrong R. C., Brown R. A., Graha. L., Abbott J. R. : A constitutive
equation for concentrated suspensions that accdontshear-induced particle migration,
Phys. Fluid94) pp.30-40, 1992.

Pusey P. N., Van Megen W., Bartlett P., AckersonlB.Rarity J. G., Underwood S. M. :
Structure of crystals of hard colloidal spheiisys. Rev. Let{63) pp.2753-2756 (1989).

R. L. Brown, J. C. Richards. Principles of PowdexdilanicsPergamon Pressl970.

Rao K.K., Nott P.R. : An introduction to granulémi, Cambridge University Pres2008.

48



Saunders F. L.: Rheological properties of monaalisp latex systems |. Concentration
dependence of relative viscosityl, Colloid Sci.(16), 1961.

Scott G. D. : Packing of spheres: Packing of Edy@atheresNature London(188) p.908,
1960.

Sedran T., De Larrard F.: RENE LCPC : Un logigelur optimiser la granularité des
matériaux du génie civiBulletin de Liaison du LCPCL94), 1994

Stovall T., De Larrard F. et Buil M. : Linear paoki model of grain mixtures?owder
Technology(48) pp.1-12, 1986.

Tattersall G.H. and Bloomer S.J. : Further develepirof the two-point test for workability
and extension of its ranglagazine of Concrete Resear@1) pp.202-210, 1979.

Vu T. :Rhéologie des suspensions non newtonienftesse d’Etat de l'université de Paris-
Est 2010.

Wallevik O. H. : Rheology : a scientific approaah develop self-compacting concreta
Proceedings of international RILEM Symposium orf-S@bmpacting ConcrefReykjavik,
Islande, (33) pp.23-32, 2003.

Walraven J. C : Structural aspects of self-compgctconcrete, Proceedings of the
international RILEM Symposium on Self-Compactingh&@ete Reykjavik Islande, (33)
pp.15-22, 2003.

Yammine J., Chaouche M., Moranville M., Roussel Rorm ordinary rheology concrete to
self compacting concrete: A transition betweentifiital and hydrodynamic interactions,
Cement and concrete resear@8) pp.890-896, 2008.

Yang R.Y., Zou R. P., Yu A. B. : Voronoi tesseltatiof the packing of fine uniform spheres,
Phys. Rev. (65) p.41302, 2002.

Yu A.B., Feng C.L.,, Zou R.P., Yang R.Y. : On thdat®nship between porosity and
interparticle forcesPowder Technol(130) pp.70-76, 2003.

Zarraga |.E, Davide A.H, and Leighton D.T. : Normstiksses and free surface deformation in
concentrated suspensions of noncolloidal spherasviscoelastic fluidJournal of Rheology
(45) p.1065, 2001.

Zhu J., Li M., Rogers R., Meyer W., Ottewill R. HRussel W. B. : Crystallization of hard-
sphere colloids in microgravitiyature Londor(387) pp.883-885, 1997.

49



50



Chapitre 2

Caractérisation des granulats

Dans ce second chapitre, nous nous intéressertensaractérisation des granulats

secs. Nous présenterons les matériaux utilisés datne travail. Nous caractériserons nos

matériaux d’'un point de vue morphologique et d’dempent granulaire. Nous tenterons

ensuite de corréler les parametres morphologiques popriétés d’empilement. Nous

déterminerons enfin la viscosité intrinséque pas duspensions composées de deux sables

de morphologie différente. Le but de ce chapitna sBextraire des corrélations entre des

valeurs d’empilements granulaires et de morpholalgies le but d’étudier I'impact de la

morphologie et de 'empilement granulaire sur legppiétés rhéologiques qui seront étudiées

dans le chapitre 4.
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2 Caractérisation des granulats

2.1 Matériaux et préparation

Nous nous sommes intéressés a quatre types des shittérents :

- Un sable roulé désigné patiSsu de I'exploitation de Berniéres-sur-Seine.

- Un sable semi-concassé désigné pas$ de la carriere du Boulonnais

- Deux sables concassés désignés paat & issus respectivement du gisement de la

Noue (Palvadeau) et de Montlouis.

Dans un premier temps, afin de nous affranchir ahampétre de polydispersité variant

d’'un sable a I'autre comme le montre la figure Bdys tamisons nos sables et travaillons sur
trois tranches granulaires distinctes et indépeeda(l60-200 um, 315-400 um, 800-1000

pm).
_% passant
100% 4 cumulés
—0/14 S1
80% {-——-0/4 S2 .
c---01 S3 =
60% 4 0/4 S. :

Tranche 160-200 pm
40% A E Tranche 315-400 pm

Tranche 800-1000 pum

20% -

0% - T T

10 100 1000

10000

Tamis en pm—
100000

Figure 2.1 - Courbes granulométriques et tranchesudpires des sables, &, S; et S.

Le tamisage consiste a séparer le sable en dif&&rédranches granulaires a l'aide

d’'une série de tamis d’ouverture connue. On appaffeésat (ou passant) la partie du matériau

qui traverse le tamis et refus celle qui y estmege(figure 2.2). Dans le cas d'une coupure

800-1000 um, nous avons utilisé deux tamis, I'voudéerture de 1000um et l'autre de 800

pm. Le sable retenu pour une tranche granulairel®00 um est le passant du tamis de 1000
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pum et le refus du tamis de 800 pm. Afin d’optimikerendement de tamisage, le tamisat du
tamis de 800 um est utilisé pour la tranche gramukuivant 315-400 um. Le tamisat du

tamis de 315 um est utilisé pour la tranche grareulis60-200 pum.

o° * ©
Passant
(o] 1]

|

[ 4 b‘.‘u

» “« Passant
3

| i |

Figure 2.2 - Procédure de tamisage

Refus

[]

Apres avoir obtenu nos tranches granulaires, nassgms nos échantillons aux
ultrasons durant 30 min dans le but d’éliminer gesticules fines qui ont adhéré aux plus
grosses particules durant le tamisage. Ce processudavage, dans de I'eau distillée, est
reproduit trois fois pour s’assurer de I'absencepdgicules fines dans nos échantillons. Le
sable humide est ensuite séché a l'aide d’'une éuwee température de 105°C pendant 24

heures.

2.2 Caractérisation morphologique

Aprés avoir préparé nos échantillons de sable, mawactérisons leur morphologie.
D’aprés les observations microscopiques (figure, 18us pouvons observer visuellement
une difféerence morphologique entre les grains muéemi-concasseés et concassés. Nous
constatons leurs différences en termes d’'aspestdace et de forme avant une analyse plus

approfondie.

! Comme r'indique la norme NF ISO 11464 anciennerappelée NF X 31-101.
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Figure 2.3 - Formes des grains étudiés (315-40Q fdenyauche a droite et de haut en bas, S
(sable arrondi naturel) ,$sable semi-concassé), (Sable concasse) et $able concasse).

Nous étudions ensuite trois parameétres morpholegiqiiassiques. Ces parametres sont la

circularité, le facteur d’aspect et la convexite.

- La circularité est une mesure de « I'écart a un cercle parfdibxcircularité est
définie par la relation :

_ 4nxSurface

Cir. 2.1
Périmeétré 2.1)

- Le facteur d'aspectest défini par le rapport entre 'axe maximal et I'axe

minimal D,,, d’une ellipse (figure 2.4). Cette ellipse est sagpour avoir le meilleur accord

possible avec la particule. Une particule élancée epportD,, /D,,, €levé.
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DlllEIX

Dmin

Figure 2.4 : Déterminatiod, et D, par ajustement entre une ellipse et une particule.

- La convexitéest une mesure de rugosité de surface et de ré§udarforme de la
particule. Une particule lisse aura une convexitd dtandis qu’une particule trés rugueuse ou
trés irréguliere aura une convexité de 0. La coi@east définie comme le rapport entre la
surface convexe de Hull divisée par la surfaceleadd la particule (figure 2.5). La surface
convexe de Hull est définie par le plus petit polyg convexe qui peut contenir la région

occupée par la surface de la particule.

Convexité = surface particule / surface convexe

Surface particule = %

Surface convexe = A +

Figure 2.5 - Mesure de la convexité.
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Nous présentons a titre d'illustration sous formregableau (tableau 2.1) des ordres de
grandeur des différents parametres morphologiqoes pn type de granulat et des formes
géométriques simples variables (cercle, carrélegtallipse).

Convexité

~t

Circularité | Facteur d’aspeq

Sphere 1 1 1

Carré 0,79 1 1

Ellipse 0,6 3 1

Sable 0,7 1.4 0,92

Etoile :
0,25 1 0,48

Tableau 2.1 - Ordres de grandeur des difféerentpaires morphologiques.

Les analyses de morphologie sont issues d’imagsesppar microscope optique sur
un échantillon de sable enrobé de résine (figusa)2La zone en pointillé correspond a la
zone d'analyse. Sur cette zone, 'image est biéarés!'aide du logiciel Paint.ffetfigure 2.6
b). Le calcul des parametres géométriques servanal@uler les morphologies de nos
particules est fait & I'aide du logiciel d’analysémage ImageJ (figure 2.6c). Il est & noter
gue certaines particules sur une image peuventseéfe traitées si elles sont trop proches

d’une particule voisine.
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Figure 2.6 - Procédé d’analyse de la morphologie.

Nous avons realisé ce procédé sur tous nos étbasitile sable. Sur chaque matériau,
120 particules sont caractérisées pour obtenipdemmetres morphologiques caractéristiques
de nos échantillons. L'écart-type moyen est de @OGr la circularité, 0,3 pour le facteur

d’aspect et 0,02 pour la convexité. La forte dispar du facteur d’aspect peut étre notée.

Circularité | Facteur d’aspe¢t Convexité
S; 160-200 pm 0,74 1,52 0,95
S$; 315-400 pm 0,74 1,49 0,96
S; 800-1000 pm 0,71 1,46 0,94
Valeur moyenne S 0,73 1,49 0,95
S, 160-200 pm 0,57 1,86 0,89
S, 315-400 pm 0,59 1,93 0,92
S, 800-1000 pm 0,60 1,83 0,91
Valeur moyenne S 0,59 1,87 0,91
S3 160-200 pm 0,45 2,20 0,84
S3 315-400 pm 0,43 1,70 0,84
S; 800-1000 pm 0,46 1,81 0,88
Valeur moyenne $5 0,45 1,90 0,85
$4160-200 pm 0,41 2,04 0,81
S, 315-400 pm 0,49 2,06 0,86
S, 800-1000 pm 0,54 2,34 0,87
Valeur moyenne S 0,48 2,15 0,85

Tableau 2.2 - Récapitulatif des valeurs de ciréidade facteur d’aspect et de convexité.
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Nous observons clairement que lorigine des grdaulaffecte les paramétres
morphologiques. Le sablg §oulé) est le sable dont la forme des grainsapproche le plus
de celle d’'une sphére, vient ensuite le sablés&mi-concasse),sgconcasse) et enfingS
(concassé). Nous avons bien un impact de la fagont & sable a été généré sur sa

morphologie.

2.3 Propriétés d’empilement

2.3.1 Compacité dense aléatoirey,

2.3.1.1 Protocole de mesure

La méthode de mesure consiste a remplir de fagéataite un contenant avec le
matériau et lui apporter une énergie de compactages étudions ici I'influence du mode de
compactage. Nos essais sont réalisés pour quates e sables. Le sable &t un sable
naturellement arrondi, le sable &st un sable semi-concassé et les sablet S sont des
sables concasseés. Plusieurs méthodes de mesu#e anitisées lors de notre étude :

- Une vibration basse fréquence forte amplitudst effectuée par tapotage

d'un volume de sable dans une éprouvette gradiségl’a obtenir un volume constant. Le
tapotage se fait a I'aide d’un cylindre plein ensb&’'éprouvette graduée est de diamétre 42

mm et de hauteur 230mm (figure 2.7a).

- Une vibration haute fréquence faible amplited¢ effectuée par vibration

d'un volume de sable dans un bécher gradué a l'didee table vibrante. La durée de
vibration est de 2 minutes. Aprés 2 minutes deatibns, nous n’observons plus d’évolution

du volume compacté. Le bécher est de diamétre 9&num hauteur 60 mm. (figure 2.7b).

- Une application d’'une masse + vibration haute fedpe faible amplitudest

effectuée par vibration d’un volume de sable dansbécher gradué a l'aide d’'une table
vibrante et application d’'une masse égale a 6272tda surface supérieure du matériau.
Pour une application d’'une masse trop importamesable risque de se fragmenter lors du
compactage. Le contenant a un diametre de 50 mm @ hauteur de 73,30 mm. (figure
2.7¢).
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Figure 2.7 - a) : Récipients utilisés pour nos mesde compaction. b) Table vibrante.
c) Masse + contenant.

La compacité dense aléatoige se calcule de la maniére suivante :

B =2 (22) aVed g =2 (23)

occ sable

Le volume occupé par le sable sans vide entre dgtcples est noté/

sable*

Ce volume
correspond au rapport entre la masse de sap|g et sa densité volumique,,,,-
Le volume occupé par les particules apres compaesbnoté/, .

La masse volumique,,, . des différents sables est calculée a partir deglsse séche

du sable dans un volumé d’eau. L’ajout du sable entraine une élévatiowalume liquide

V,. Un schéma représentatif est montré dans la figise

Iagge d échantillon %

.....

i
séche (M) i

YV oolume d'eau .
iritial (V) E

Figure 2.8 - Protocole de mesure d’'une masse vouenile sable.

i ¥V olume absolue de
I"échantill on Vs

La masse volumique s’écrit donc:

m
=— (24
psable Vz( )
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2.3.1.2 Résultats expérimentaux

W Application d’une masse + vibration haute fréquence faible amplitude

/3 Vibration haute fréquence faible amplitude

o
\I
o
|
|

B Vibration basse fréquence forte amplitude

o o

o)) o))

o a
1 |

Compacité dense aléatoire
o
(6]
(&)
|

Figure 2.9 - Compacité dense aléatoire, résuligiérenentaux.

L’énergie apportée aux particules lors de la mis@lace joue un réle important dans
la mesure de la compacité maximale. Le réarrangedesnparticules est plus important avec
un apport d’énergie élevé (figure 2.9). Ces rétlsont en accord avec les indices de
serrages obtenus par différents modes de miseaea pbur un remplissage de granulats secs.
En effet, I'indice le plus élevé obtenu par [Detaad 2000], de I'ordre de 9, est bien le mode

de mise en place par vibro-compactage. Il nous geda calculer la compacité virtuelg,

pour un indice de serrage égal a 9 (figure 2.10).
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Figure 2.10 - Compacité virtuelle avec un indicesdgage de 9 pour nos échantillons de
sable.

Cependant, la théorie de F.De Larrard prédit %IGKLH (K étant I'indice de

serrage) et donc que le ratio entre la compacitéunde ¢ pour un essai et la compacité
virtuelle 5 ne dépend que du protocotd. Chapitre 1). Ce n’est pas ce que nous obtenons ici
(figure 2.11). La forme du sable et la taille deaims semblent aussi jouer un role. A titre
informatif K serait de I'ordre de 5 pour une vibration hautedence faible amplitude et 4

pour une vibration basse fréquence forte amplitude.

0,800

0,750 1

g O o) [ ] 0 )

[}

2

s

% 0,700 4 o ce e )

s

£ [e}Ne) Ce L4
8 8 O e ® o

0,650
@ Vibration haute fréquence faible amplitude
O Vibration basse fréquence forte amplitude

avec un indice de serrage égal a 9

0,600 T T T T
0,65 0,70 0,75 0,80 0,85 0,90
Ratio entre la compacité réelle et virtuelle

Figure 2.11 - Compacité virtuellg, en fonction du ratio entre la compacité réelleittielle
pour deux modes de mise en compaction.
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2.3.2 Compacite lache aléatoireg

2.3.2.1 Protocole de mesure

Cette compacité caractérise I'apparition d’'un résg&percolation dans nos matériaux. La
guestion est comment mesurer la compacité |laclado@ié en pratique. Le but est d’obtenir
un réseau de contacts et de minimiser I'énergiéticjne des particules lors de la mise en
place. L'idée retenue est de faire sédimenter nagicples dans un fluide visqueux
newtonien.

Le fluide newtonien utilisé est le glucose de fola@iH,,O,. C'est une molécule tres

soluble dans I'eau. Nous pouvons donc le diluersdbmau distillée pour atteindre les
viscosités désirées. Nous avons réalisé quatréiatibia 64%, 70%, 79% et 86% qui ont,
respectivement, les viscosités suivantes : 80 mBazsmPa.s, 1 Pa.s et 5 Pa.s dans une salle
a 20°C et 50% d’humidité.

La procédure utilisée consiste a introduire urtaiervolume de nos préparations de
glucose dans une éprouvette graduée (figure 2.P2a)a suite, nous introduisons un volume
de sable dans notre fluide newtonien. Aprés avamoduit le sable dans le fluide, nous
mélangeons I'ensemble a l'aide d'un agitateur migeen (figure 2.12b). Le mélange est
obtenu a des vitesses de rotation de 60 tr/mingrerzi min puis a 100 tr/min jusqu'a obtenir
un mélange homogéne (figure 2.12c). Nos particdeesables sédimentent ensuite vers le
fond de I'éprouvette (figure 2.12d) jusqu'a forroarréseau de percolation stable.

(@) (b)

Figure 2.12 - a) Huile dans une éprouvette gradujégitation du mélange a l'aide d’'un
agitateur mécanique, c) Mélange homogéne, d) Sédatien des particules.
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Nous observons dans nos suspensions de sablesodismerses », initialement
homogenes, une séparation en deux zones qui saeifplad de la sédimentation. Les deux
zones sont clairement distinctes. Une zone dedlaidir (sans particule) apparait ainsi en
haut de I'éprouvette. Le front entre la zone adhita zone de particule homogene présente un

saut abrupt en concentration qui évolue au coutemips comme le montre la figure 2.13.

/ fluide clair

suspension

>

Temps

Figure 2.13 - Représentation d'images successiue® guspension de sable en
sédimentation dans une éprouvette graduée renpligudose.

2.3.2.2 Résultats

Comme cité précédemment, la sédimentation de ndgyas se fait dans différents
fluides visqueux (80 mPa.s, 132mPa.s, 1 Pa.s &.$) Bt dans I'eau distillée de viscosité
1mPa. Nous avons répété ces essais 20 fois pardgysable dans un fluide de viscosité
donné afin d’obtenir une bonne répétabilité dengéssiltats.

La sédimentation d’'une particule sphérique, de mayodans un fluide incompressible,

newtonien et de viscositg, a été résolue par Stokes en 1851. L’équationit’sous la
forme :

L 290, =)
° M

(2.5)

Avec p et p, respectivement la densité de la particule et cklléuide etgla gravité.

La compacité lache aléatoigg varie en fonction de la viscosité du fluidg. diminue

lorsque la viscosité du fluide augmente, ce quieesaccord avec la loi de Stokes, la vitesse
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de sédimentation de nos particules conditionnablapactage de nos grains (figure 2.14).
Expérimentalement, la vitesse de sédimentatiorpdegcules est plus faible que celle décrite
par I'équation de Stokes. Ceci est d0 a des irtierec mutuelles entre particules et aux
interactions entre les particules et la paroi. Expéntalement, les valeurs @e sont stables a
partir d’'une viscosité de 132 mPa.s pour des pdescde tailles 160-200 um, de 1 Pa.s pour
des particules de taille 315-400 et d’'une viscod@é Pa.s pour des particules de taille 800-
1000 pm. Au-dela de 5 Pa.s pour des particulesitle 800-1000 um et de 1 Pa.s pour des
particules de 315-400 um, nous introduisons deleddlair dans nos suspensions durant le
mélange, ce qui peut fausser nos mesures. Poadisules sphérigues monodisperses, nous

obtenons unyg égal a 0.557 +/- 0,005 ; ce résultat est en acaved la littérature [Onoda et

Liniger 1990]. L'effet de paroi a été pris en cdmpur toutes nos mesures avec le modeéle de

Ben Aim avec un coefficierk, égal a 11/16cf. chapitre 1)

B Viscosité = 1 mPa.s B Viscosité = 80 mPa.sO Viscosité = 132 mPa.s
0,60 7/m Viscosité = 1 Pa Viscosité = 5 Pa

0,58 -
0,56 -
0,54 -
0,52 |
0,50 -
0,48 -
0,46 -
0,44 -
0,42 -
0,40 -

Compacité lache aléatoire

FFFFFrrrrrFrrrr- o

FFF T Frrrryi el

Figure 2.14 - Compacité lache aléatoire, résuéap@rimentaux.

Comme nous l'avons montré précédemment, le sahlep&sede les propriétés
morphologiques s’éloignant le plus d’'une forme s, que ce soit en terme de rugosité de
surface, de rapport d’aspect ou de circularité. tésultats expérimentaux (figure 2.14)

montrent bien I'impact de la morphologie sur leteues de compacité lache, la plus faible
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valeur étant obtenue pour le sable IS réseau de percolation de nos particules dépemd

des caractéristigues morphologiques.

2.4 Impact de la morphologie sur I'empilement granulaire

Dans cette section, nous nous intéressons a l&laon entre les parameétres

morphologiques et d’empilement. Nous étudions, dengremier temps, si dans le cas de nos

sables, les trois parametres morphologiques quelsdacteur d’aspect, la circularité et la

convexité varient indépendamment.

Convexité
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Figure 2.15 - Convexité en fonction de la circuta(a) et du facteur d’aspect (b) pour nos
différents types de sable.

Pour nos particules, on observe clairement unpgutionnalité entre la circularité et la
convexité (figure 2.15a). Cela signifie que leggularités de surface causant un écart par
rapport a une sphére sont des concavités. La sudaconscrite a la particule dans le cas
d’'une mesure de la circularité est sensiblemenivatpnte a la surface convexe de Hull dans
une mesure de la convexité. Dans la suite de ébaide, nous allons nous concentrer sur le
parametre morphologique de la convexité et nouarathir de la circularité de nos particules.
Par contre, nous avons bien une indépendancelerfaeteur d’aspect et la convexité (figure
2.15b) ; nous exploiterons dans la suite cette @t pour distinguer I'impact de ces deux

parametres sur les propriétés rhéologiques degimatdormulés.
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Figure 2.16 - Compacité dense et lache en fonchiofacteur d’aspect pour nos particules de

Facteur d'aspect

sable.
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Figure 2.17 - Compacité dense et lache en fonchiofacteur d’aspect pour des fibres et nos
particules de sable.

La figure 2.17 représente des compacités lachésrnsies pour nos particules de sables
et des fibres issues des travaux de [Martinie .e2@10]. Dans le cas de fibres et sables, les
résultats montrent une augmentation des compaliitdes et denses lorsque le facteur
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d’aspect diminue. On remarque cependant une dépead#es fractions d’empilement au
facteur d’aspect modéré pour nos particules deesd@alur de faibles facteurs d’aspect, les
valeurs d’empilement tendent vers celles des sph@hilipse 1996] exprime les fractions

volumiques sous la form@ = a, /r pour la compacité lache et = a,,/r pour la compacité
dense. Les coefficients, et a, sont respectivement égaux a 3,2 et 4 dans leauxaste

[Martinie et al. 2010]. lls sont représentatifs bmbre de contacts des fibres pour atteindre
une structure d'un réseau lache ou dense selorpilfement étudié. On remarque que ces
coefficients ne sont plus valables pour nos pddgde sables. Cependant, malgré les erreurs
de mesure des compacités, une tendance sembleyagedéntre le facteur d’aspect et les

compacités mesurées.
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Figure 2.18 - Rapport entre la compacité lacheeasd en fonction du facteur d’aspect.

Il est intéressant de noter que le rapport entrecdapacité lache et dense

@ /@, semble constant quelque soit le facteur d’aspet gtpe de particule utilisé (figure

2.18). Ce ratio est du méme ordre de grandeurldasas d’'une inclusion sphérique.

Nous avons vu précédemment que le facteur d’asjgscgrains affecte fortement les
compacités denses et laches aléatoires. Nous etudio des particules de méme facteur
d’aspect. Nous observons sur la figure 2.19, unachpaible de la convexité (défaut de
surface) dans le cas de la mesure de la compaeitged La ligne droite est utilisée pour
guider I'ceil. Ceci pourrait étre di a la contriloatiforte dans ce régime des contacts directs
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entre grains pendant la mise en place de nos pleadicLa convexité intervient trés peu dans
la mesure de la compacité lache qui semble étrééediminiquement par la forme

macroscopique (facteur d’aspect) de nos grainsi @eat sembler naturel puisque les
contacts dans ce régime transmettent moins d’sffetrtpourraient étre moins sensibles au
parameétre de rugosite.

0,7 9 © Compacité lache

® Compacité de/ns;a/j/i/
0,6 1 ®

Compacités
o o
(6, )]

0,5 Q Q Q

014 L L L L L L
0,800 0,820 0,840 0,860 0,880 0,900 0,920 0,940

Convexité

Figure 2.19 - Compacité lache et dense d’empileraerionction de la convexité, pour des
particules de méme rapport d’aspect égal a 1,8.

2.5 Viscosité intrinseque

2.5.1 Introduction

Quand des particules sont suspendues dans un floiegene isotrope, la viscosité
se trouve augmentée par l'ajout de particule. Dénscas d'une suspension diluée,
'augmentation de la viscosité est fonction derétion volumique en particuje La relation
entre la viscosité et la fraction volumique a é&é&dninée tout d’abord par Einstein pour des
particules de forme sphérique [Einstein 197&] chapitre ). Des années plus tard, une
extension des travaux d’Einstein est apparueaijis’de la méme équation au second ordre
[Bachelor 1977]cf chapitre ).

Nous savons déja que la morphologie influe suridaosité intrinseque. Des études

ont montré que la viscosité intrinséque a été algeanalytiguement pour des sphéres

68



[Einstein 1975], ellipsoides [Rallison 1978, Haletral. 1984], longs cylindres [Brenner
1977].

L’objectif de ce travail est de voir I'influence dype de sable ajouté dans un fluide
newtonien sur les valeurs de viscosité intrinsegaelr cela, nous avons utilisé deux sables, le
sable % et sable $ Nous avons choisi ces deux sables, car ils ost rderphologies
différentes, le premier étant un sable roulé etdeond un sable concassé. Ces deux sables
sont issus de deux sources de production diffésefgepremier est prélevé directement des

fleuves, tandis que le sable concassé est obteriirgage de roche massive.

2.5.2 Matériels et protocole

L’objectif des manipulations est d’effectuer dessores précises de la viscosité. Avant
de réaliser ces manipulations, il est importantiéiénir un cadre expérimental concernant le
rhéometre utilisé, ses capacités en termes debfléaset les procédures qui seront utilisées.
Le rhéometre utilisé dans notre étude est le PayBIER 301 (figure 2.20a). Nous avons
utilisé une géométrie non conventionnelle, uneckék double pas (figure 2.20b). Des
expériences effectuéesLafarge Centre de Recherche (LC&)t montré que les hélices se
comportent comme une géométrie Couette évidée @saiient pratiguement pas au fond ou
en surface. Des cuves de profondeur faible sont gssibles en prenant en compte deux
limites : le risque de coincement dd a la grantdaet un effet de pompage insuffisant. Le

volume de remplissage doit néanmoins étre suffigaut éviter le risque de vortex.

Figure 2.20 — a) Rhéomeétre Physicia MCR 301 euk) de mesure a hélice double pas.
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Toutes ces études ont été menées pour des pastinolgeles. Le fluide utilisé est un fluide
newtonien. Nous avons choisi d'utiliser du glucddeé a 73%. Le choix de ce fluide est di a
une facilité d’ajustement de la viscositée.
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Figure 2.21 - Protocole de mesure.

Le protocole de mesure (figure 2.21) est un prdestandard. Nous appliquons un pré
cisaillement de 505 pendant 180 secondes pour introduire notre suspenns la cuve
pendant la rotation de I'outil de mesure. Notrepsnsion diluée est injectée a l'aide d’'une
seringue. Ensuite, nous avons une montée en gtatkevitesse linéaire de 20 & 100 &
suivie d’'une descente en gradient de vitesse de S0G 1 §&. La montée permet
d’homogeénéiser la suspension avant mesure. No$tatssgeront extraits de la descente en

gradient de vitesse.

2.5.3 Résultats

Dans cette partie, nous montrons les résultats ides series de mesure de systemes
composeées d’'un fluide newtonien (glucose) et déesah et S a une concentration de 5% en
particules. Nous avons choisi cette fraction volyuei, car nous voulons que les particules
soient en régime dilué. Nous réalisons aussi desureg de viscosité pour une concentration
de 2%. A cette concentration, nous avons une msewvaipétabilité due a une incertitude
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importante lors de la pesée du sable et une mauveésentativité de nos échantillons de

sable.
0.40 ® Glucose pur
= o S, 315-400um
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» 0364
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Figure 2.22 - Viscosité en fonction du gradienvidesse pour des suspensions composées de
glucose et de sablg 8t S de taille 315-400um a 5% en particules et du glaqaur.

Nous observons dans la figure 2.22 plusieurs phénes A fort gradient de vitesse,
nous voyons clairement une augmentation de la siggace phénoméne est da a I'apparition
d’'un régime ou les phénomeénes inertiels devienmapbrtants. Pour du glucose pur, elle
apparait pour des gradients de vitesse de I'oréré@E', en dessous de cette valeur, on
observe clairement une stabilité de la viscositérd&vanche, ce plateau n’existe pas pour les
suspensions 3t S de taille 315-400 um. Nous observons une augnientde la viscosité
lorsque le gradient de vitesse diminue, ceci esa da@ sédimentation des particules durant
I'écoulement. L’outil n’est plus capable de rentresysteme homogene. Les contributions de
la sédimentation et du régime inertiel conduisestir@stimer la viscosité lors de la transition
entre régime laminaire et inertiel. Le phénomene sédimentation peut-étre évité en
augmentant la viscosité du glucose. Cependantyisgesité du glucose importante entraine
une apparition de bulles d’air. Ces bulles d’asteat piégées dans le fluide et ne remontent
que difficilement en surface, ce qui fausse nosumess Pour cette gamme de taille de
particule, nous avons des difficultés a définirplateau de viscosité. Par conséquent, nous

n'avons pas pu calculer la viscosité intrinsédq]a Mais nous pouvons déja dire que la

viscosité de la suspension composée de saldstPlus importante que celle du sable S
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Figure 2.23 - Viscosité en fonction du gradienvidesse pour des suspensions composées de
glucose et de sablg 8t S de taille 160-200um a 5% en particules et du glaqaur.

Sachant que nos particules de taille 315-400 pnmsident au cours de I'essai, nous

avons utilisé des particules de plus petite till@0-200pum). Nous avons réalisé les mémes

essais que dans le cas précédent. Nous avons dbseoourbes issues de la figure 2.23. On

remarque toujours le méme phénoméne & fort gradientitesse (509 pour le glucose.

Cependant, & des gradients de vitesse enffeett 30 &, on observe un plateau de viscosité.

C’est a cette valeur que nous allons deduire leogise intrinséqu@] a l'aide de la formule

de Bachelor. Une tres |égere augmentation de tasit® est observée a tres faible gradient de

hY

vitesse. Ceci est d0 a une légéere sédimentatian|'a#il de mesure n’est plus capable

d’homogeénéiser la suspension. Comme dans le caégegt, la viscosité composée de sable

S, est plus importante que celle du sable S
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Figure 2.24 - Reproductibilité des mesures, casaie préparations différentes pour une
suspension composée de glucose et sable S

Nous avons répété trois fois la méme mesure sarméme suspension et trois
mesures sur des préparations différentes. Noussadmmc une bonne reproductibilité de nos
résultats comme le montre la figure 2.24 sur saspensions préparées indépendamment.

La viscosité intrinseque pour le sableeSt égale 8.27+ 0,07 et de8.71+ 0,12 pour
le sable & Nous avons donc une différence entre la viscasitinseque d’'un sable roulé et
celle d'un sable concassé. De nombreuses étudesr&la 1977, Van der Vern 1989, Brady
1993, Bicerano 1999] ont montré que la viscositériﬂéque[n] d’'une suspension composée
de particules spheriques est située entre 2.57etPaur des fibres, la viscosité intrinséque
varie selon le rapport L/D, elle équivaut a 5.27umpan rapport de 4 [Zhou 1995]. Nos

résultats se situent entre celle d’'une spherelletd@n cylindre de rapport 4.
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Chapitre 3

Caractérisation rhéologique des
materiaux

Dans ce chapitre, nous présenterons tout d’'ab®rfluide a seuil et le mode de
préparation d’'une suspension. Par la suite, naésepterons I'instrumentation et la procédure
de mesure utilisées pour des mesures rhéologiquesostopiques telles que le seuil

d’écoulementr,, et le module élastiqué'. Ces résultats seront présentés dans le chapitre 4

Il a été montré [Ferraris et al. 2001] une disgadiun facteur quatre pour le seulil
d’écoulement et d'un facteur neuf pour la viscopitEstiqgue d’'un rhéométre a l'autre. Le but
de ce chapitre est de trouver une explication & aisparité. Pour répondre a cette question,
nous aborderons ce chapitre en trois parties. leanijgre partie consistera a présenter
linstrumentation IRM (imageur a résonance magng)qg Nous décrirons son principe de
fonctionnement. Pour cela nous expliquerons lesnigaes de mesure de vélocimétrie et de
concentration. Nous présenterons aussi le dispasifpérimental de I'RM ainsi que le
protocole de mesure. Nous détaillerons le cheminewers la reconstruction d’'une courbe
d’écoulement a I'échelle locale a partir de mesulesélocité et de concentration en prenant
en compte la migration des particules. La deuxipartie se focalisera sur I'étude a partir de
matériaux modeéles. Elle consistera a mettre eneéacil les phénoménes de migration, de
sédimentation et de localisation du champ de \gtegsl'aide de mesures IRM. Nous
utiliserons aussi un rhéometre conventionnel dantsut de comparer nos mesures issues de
'IRM. La troisieme partie concernera I'extrapotatiaux mortiers et bétons. Nous utiliserons

un rhéomeétre & mortier (RhéoCRpP Le but sera de voir l'influence d'une mesure de

viscosité au RhéoCAD avec celle de I'IRM.
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3 Caractérisation rhéologigue des matériaux

3.1 Matériaux étudiés

3.1.1 Emulsion

La rhéologie sur un matériau cimentaire étant cem®lpar sa thixotropie d’'un point
de vue rhéologique, nous nous sommes intéressésndare étude & une émulsion invérse
qui est un fluide a seuil non thixotrope. Une énaumisest un mélange de deux phases non
miscibles constituées d’'une phase continue et dpimese en forme de gouttelettes. Les
émulsions sont constituées d’eau distillée, d’unédehet d’'un tensio-actif. Dans le cas de
I'émulsion inverse étudiée ici, la phase contingé @nstituée par une huile dodécane de

formuleC,H .. Cette huile de la famille des paraffines a powangage de ne pas s’évaporer

et permet de réaliser des essais sur des matésiabkes au cours du temps. La phase
dispersée est constituée de saumgre remplace I'eau distillée. Elle est composéead’ et
d’une solution de chlorure de calcium (CgG@vec une concentration de 100 g/L. La saumure
permet de limiter le vieillissement de I'émulsioar pun marissement d’Ostwalcar le CaCl2

est insoluble dans la phase organique. La stahiliténélange est aussi assurée par 'ajout
d'un tensio-actif. Le tensio-actif utilisé est dwrbitol MonoOléate ou Span 80 de

formuleC,,H,,0, de concentration 7 %. Ce fluide tres visqueux eerme stabiliser

l'interface eau/huile en diminuant la tension irfEciale entre les deux phases. Le Span 80
est une molécule amphiphile, c'est-a-dire qu’etiesente une affinité avec I'eau grace a sa
téte polaire hydrophile et une affinité avec I'eugrace a sa chaine carbonée hydrophobe
(figure 3.1). Ce tensioactif a une balance hydreplipophile' de 4,3, c'est-a-dire qu'il a une
affinité prononcée pour I'eau et tend donc a formes émulsions inverses [Griffin 1954].

Cela permet donc la formation de gouttelettes ddms de I'huile.

! On parle d’émulsion inverse quand la densité deHase dispersée est inférieure a la densité déése
continue

2 Elle permet I'accroche de la téte hydrophile du iSpa.

% Ce phénomeéne est di & la différence de pressioe petites et grosses gouttes. Il y a alors tramsfe
molécules dans la phase fluide, car la phase d&jeest tres |légérement soluble dans la phasencenti

“ Balance hydrophile lipophile ou HLB : caractériss ltensioactifs par différence entre longueursadehiine
carbonée et la taille de la téte polaire.
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Figure 3.1 - Actiondf. http:/en.wikipedia.org/wiki/File:Micelle.prjg et représentation schématique
du tensio-actif.

Le protocole de préparation d’'une émulsion estpiere. Dans notre cas, nous avons
utilisé un émulsificateur (le mixeur L4RT de Silsen) qui est composé d'une pale
rectangulaire tournant a grande vitesse derriergriliage cylindrique. L’huile est introduite
dans un bécher et est mélangée avec le tensicadetible vitesse (800tr/min). On prépare en
parallele notre saumure en introduisant une coratiorh de 100 g/L d’eau. On laisse la
solution au repos 15 minutes. Ensuite, nous ajeufmetit & petit la phase a disperser en
augmentant progressivement la vitesse de rotatoiapale jusqu'a une rotation de 6000
tr/min quand toute la saumure a été ajoutée. Agmesarrivé a la vitesse de rotation désirée,
le matériau est cisaillé pendant 30 minutes. Cétesse, trés importante, permet d’obtenir
des tailles de gouttes de l'ordre d'une dizaine mi&rométres. Des observations
microscopiques montrent qu’a cette vitesse on nbtes gouttes de 7um et de 9um pour une
vitesse de 5000 tr/min (figure 3.2). A la fin depréparation, I'émulsion est homogene et
stable dans le temps. On peut faire varier la cunagon de la phase aqueuse pour faire
varier le seuil d’écoulement. Avec des concentratide 70 a 90 %, on fait varier le seuil de 5
a 100 Pa. Les propriétés de seuil et d’élasti@té&ats matériaux proviennent de la tension de

surface entre I'eau et I'huile [Larson 1999].
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Figure 3.2 - Observation au microscope optique &'émulsion.

3.1.2 Préparation d’'une suspension

Des mesures macroscopiques ont été effectuéesssauspensions de sables étudiées
dans le chapitre 2. Des mesures de seuil d’écomertede module sont réalisées, dans le
chapitre 4, pour différentes fractions volumiquesparticules. Les fractions volumiques en
particules étudiées varient de 0% a 45% pour tlesde $ et de 0% a 42% pour les sables
S, SetS.

L’émulsion est mélangée au sable jusqu'a obtenmatg&riau homogéne. Le mélange
est obtenu par agitation manuelle a l'aide d’'uretidp. Le matériau est ensuite placé dans la
cuve puis mélangé une seconde fois. L'outil vane ieséré lentement pour éviter la
déstructuration du matériau. L'intérieur de la cegt recouvert de papier abrasif pour éviter

le glissement aux parois.

3.2 Rhéologie macroscopique

3.2.1 Rhéometre utilisé

Le matériel utilisé pour mesurer le seuil et le mledde nos suspensions est un
rhéometre classique Bohlin C-VOR 200 (figure 3.3a&s outils utilisés sont une cuve et un
outil vane 6 pales. Les dimensions de ces outpeigent de la taille des grains étudiés. Une
géométrie vane (h = 4.6 cm ; d = 2.5 cm) et uneedhv= 6 cm ; d = 3.7 cm) sont utilisées
pour des suspensions avec des tailles de partidales60-200 um et 315-400 um (figure
3.3b). La méme géométrie vane (h = 4.6 cm ; d =chpet cuve (h =7.7cm ; d = 8.8 cm)
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avec des dimensions plus importantes sont utilipées des suspensions avec une taille de
particule de 800-1000 pum (figure 3.3c).

(b) (c)

Figure 3.3 - a)grande géométrie vane inserée aorRétée Bohlin C-VOR 200, b) petite
géométrie vane + cuve, grande géométrie vane + cuve

Le rhéométre ne mesure pas directement les paesnéft€ologiques qui nous
intéressent. On peut imposer un couple ou unesétasgulaire selon la mesure du parametre
rhéologique désirée. Le couple est lié a la contieagt la vitesse angulaire a celle du taux de

cisaillement. lls sont reliés par les relationwantes:

Contrainte d’écoulement = C1 * Couple
Taux de cisaillement = C2 * vitesse angulaire
Avec G et G des coefficients de conversion.

1 2r.2r 2 r.+r
C, = 3.1 C,=———2% - (32) avec r, =1+—% (3.3
omm G GEorty @62 =t (33

a a 1

our

> rayon intérieurr,: rayon extérieurr, : rayon moyen pour des géométries de Couette.

Le coefficient G vaut 24 640 pour la petite géométrie 6986.23 pagrande géométrie. Le
coefficient G vaut 10.452 pour la petite géométrie, et 2.708 ppogrande géomeétrie.
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3.2.2 Protocole de mesure du module élastique et du sediEcoulement

Concernant la mesure du module élastique, nousisaaffectué des mesures
classiques d’oscillations. Le matériau subit unéomhéation périodique en contrainte. La
contrainte appliquée varie selon une loi de type :

r(t)=r,,, cos(27t)(3.4)
Avec 1, 'amplitude de contrainte maximum

Et f la fréquence d’oscillation

Si le matériau est purement élastique, la défoamatsultante sera en phase avec la
contrainte appliqguée. On peut déterminer un modiéstique G’ a partir des mesures
d’'oscillations. Nous avons donc appligué des faibl@ééformations pour étudier le
comportement linéaire de nos matériaux. Pour oel&ffectue des essais d’oscillations a une
fréquence de 2 Hz et des déformations inférieur§°a Nous observons sur la figure 3.4,
représentant un essai d'oscillation avec balayagedéformation sur une suspension
composée de sablg 8e taille 160-200 um, que le domaine linéaire didnte élastique est
bien observé a des déformations de quelqués C@s déformations correspondent & des
valeurs de contraintes appliquées inférieures aRab Au-dela de cette déformation, le
matériau se déstructure et le comportement n'agt @lastique linéaire. L'observation des
signaux bruts correspondent a des oscillations aatrainte ou en déformation imposées
directement mesurées par le rhéometre. Si le sginasoidal est déformé, cela indiquera un
comportement non linéaire du matériau. Nous avdiiestaé ces essais de vérification pour

les différents matériaux que nous étudions.
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Figure 3.4 Module élastique en fonction de la déformation pae suspension composée de
35 % de sable ;e taille 160-200 pum.

En ce qui concerne la mesure de seuil, I'objexgifde mesurer le seuil d’écoulement
de facon reproductible dans un état de départoigetet homogéne. Pour cela, nous n’avons
pas effectué de pré-cisaillementsitu dans la cuve du rhéometre avec I'outil vane chui-o¢
conduira a un matériau hétérogéne di a la migragsnparticules durant I'écoulement. Nous
avons donc choisi une mesure de seuil en appliglisedtement sur le matériau un trés faible
taux de cisaillement (0.05 On mesure par la suite la contrainte en foncien la

déformation subie par le matériaaf. Chapitre 4).

3.3 Rhéométrie par IRM

3.3.1 Résonance Magnétique Nucléaire (RMN)

La résonance magnétique nucléaire (RMN) consistes dotre cas d’étude, & mesurer
I'aimantation résultante de I'excitation des noyattxydrogéne {H) sous I'action d'un champ
magnétique et d'une onde électromagnétique excdatte champ magnétique est créé a

partir d'un aimant supraconducteur (Magnex Sciamtifefroidi a l'aide d’hélium et d’azote
liquide. Le champ magnétiqu@0 créé par I'aimant est de 0.5 T. Le noyau d’hyéraga un
moment cinétique ou « spin $ associé & un moment magnétigie= yxS ol y est le
rapport gyromagnétique yf, = 2,675*1¢ rad.s'T") [Abragam 1961]. La densité

d’aimantation macroscopique occupant un volume VecaN moments magnétiques
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élémentaires, est définie par la relation suivaﬁ@%zirﬁi. En l'absence de champ
magneétique, les moments magnétiques sont orieretéacdn aléatoire du fait de I'agitation
thermique. A cet état, I'aimantation macroscopigst nulle. L'application d’un champ
magnétique externéO entraine un mouvement des spins. Les spins sosit @olarisés. Les

moments magnétiques sont alignés avec le champ étiqge appliqué. Si le vecteur
d’aimantationM est écarté de sa position d’équilibre, il revieats I'équilibre en effectuant
un mouvement de précession autourlﬁeé une fréquencey, = yx B, (figure 3.5). Cette

fréquence est appelée fréquence de Larmor.

"i"

Figure 3.5 - Mouvement d’un moment magnétique ésegmce d’un champ magnétigBe
[Fall 2008].

Expérimentalement, on rend le moment magnétique Bquilibre en appliquant un
champ électromagnétiqLél de fréquencew, appliqué dans le plan xOy (perpendiculaire au
champ magnétique) pendant un temps T. Le momenhétigge macroscopique peut donc se
dissocier en deux composantes, I'une longitudirdlg et I'autre transversal/, (figure
3.6). A I'equilibre, M, est nulle et M, a une valeur maximale. On peut appliquer une

impulsion magnétique, de facon a ce que la compeskmgitudinale soit nulle et la

composante transversale maximale.
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Figure 3.6 - Décomposition du vecteMr en composantes longitudinales et transversales.

La perturbation est maximale quand la frequencetigion w, du champ magnétique
B, est égale a la fréquence de Larmay (condition de résonance). L’aimantation
macroscopique peut alors étre basculée dans le xyy@an Lorsqu’on coupe le chamBl,

M revient dans sa position d’équilibre, colinéaire ALe mouvement du vecteur aimantation
lors du processus de relaxation décrit une spi@eme le montre la figure 3.7.
L’aimantation longitudinale décroit avec un temgsrdlaxation T1 tandis que I'aimantation

transversale décroit avec un temps de relaxatiofplli® court).

|

w

"o
’/\'I
Figure 3.7 -Mouvement du vecteur aimantation larpbcessus de relaxation.
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Ce mouvement génére un signal électromagnétique-fadjuence qui est capté en
amplitude et en phase par une antenne de récefosignal peut étre localisé dans I'espace,
en IRM, par superposition d’'un faible champ hétérmgau champ magnétique principal

[Callaghan 1991]. Le champ magnétiqég: devientlfiO +G.F, ouG est le gradient de champ.

La fréquencey, devient doncw, (r) = ;BO +)6.F . La vitesse de précession dépend alors de

r, le signal IRM peut donc étre localisé spatialem&fiRM permet donc d’obtenir des

images ainsi que des mesures de vitesses de dbplaise

3.3.2 Rhéométrie couplée a I'imageur a résonance magnétiq

L’'IRM dispose de différents instruments permettdatcréer, de détecter et d’analyser le
phénomene de résonnance magnétique. Il est composeé

- D'un aimant: de forme de cylindre creux, il pern@# polariser les noyaux
résonnants. L’aimant est supraconducteur, et diféol’aide d’hélium et d’azote liquide. Le
champ magnétique régnant a lintérieur de I'aimesit le plus homogene possible. Il est
positionné a mi-hauteur de la cuve (figure 3.8c).

- D’une antenne radiofréquence : de hauteur de 20etiendélimite la zone de travail.
C’est dans cette zone que I'on va introduire valéiment la géométrie de Couette. Elle a un
double réle, elle initie la précession nucléairelétecte les variations de champ magnétique
autour de I'échantillon.

- De bobines de gradient : elles permettent de ar@esecond champ magnétique plus
faible pour décaler la précession du noyau d’hyéineget ainsi déterminer leur position dans
I'espace.

Par ailleurs, on dispose d’'un rhéomeétre. Le rhémmedtt inséré dans I'IRM. Il s’agit
d’'un rhéometre de type Couette cylindrique (figBr@a). A I'aide d’un moteur et d’'un arbre
de rotation (figure 3.8b), il est capable d'impodes vitesses de rotation de 0,01 a 100 tr/min.
La géométrie est composée d’'un cylindre interneanisotation dans une cuve statique. Les
dimensions de la géométrie sont les suivantes= 815 cm, R= 6 cm, Hye= 20 cm,
Hey=11cm. Le cylindre et la cuve sont recouverts deguade verre pour eviter les effets de
glissement aux parois. Il est a noter que le rhé@riaséré ne peut pas mesurer le couple

associé a une vitesse de rotation du cylindrenetePour remédier a ce probléme, nous avons

86



mesuré le couple a l'aide d’'un rhéometre standarandrque commerciale Bohlin C-VOR

200 muni de géomeétrie identique.

et d'impulsion HF

rhéometre

cuve et échantillon

= rhéométre
- ‘ . moteur
; i T IRM
| aimant
5 il - ) bobines de gradient

a) b)
A
z
N
- \:—/ B, Aimant
ol ittt ptnintnwtnts Snteintainteh Ketieie 71— - Echantillon 4
R A =N Antenne
i !7r V/ H i | —Radio
IV O R O R G -V fréquence
\_:_‘”J .......... < | Bobines
y Vi | ' de
N = L=
-
>
c)
d)

Figure 3.8 - a) Géométrie Couette insérée dand/l!IB) Dispositif IRM utilisé c)
Représentation de la géométrie Couette et repaigmntie la position de I'aimant. d)
Agencement des différents élémetbotos et images issues des travaux de S.Rodts.
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3.3.3 Vélocimétrie par IRM

Les principes de la séquence RMN utilisée pourdsure des profils de vitesses ont

déja fait I'objet de descriptions détaillées daméittérature [Raynaud et al. 2002, Rodts et al.

2004]. L'idée de ces différentes séquences estplitaer un gradient de cham@ et un
autre de méme intensité avec une polarisation seven plus du champ magnétique (figure
3.9).

Figure 3.9 - Exemple simplifié d’'une séquence RMMIpa mesure de vélocimétrie.

Une paire de gradients de « codage », d'amplitBdale duréed et séparés par un temps

permettent d’introduire sur les profils un dépha&safr) qui dépend de la composante de

vitesseV, [ ) Le déphasage induit par le mouvement des sgiostselon I'équation 3.5.

@Ar) = yPOxAxGV,(r) (3.5)

La séquence utilisée pour mesurer nos profils dess® est décrite plus en détail dans
[Hanlon et al. 1998, Raynaud et al. 2002, Rodtsl.€2004]. La durée de cette séquence est

de I'ordre de quelques millisecondes (figure 3.10).
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Figure 3.10 - Séquence RMN pour mesurer les proéisitesse [Rodts 2004].

3.3.4 Profil de concentration

Expérimentalement, un profil de concentration dsteou en 7min30. Le principe
consiste a comparer les densités des protons die flet de la suspension. La mesure
d’intensité des protons par RMN est représentaté/ta densité de protons dans I'échantillon,
elle-méme proportionnelle a la quantité de fluidéspnt dans la suspension. Ce principe est
bien expliqué par [Ovarlez et al. 2006]. Cette mesiermet donc de remonter a la fraction

volumique en particules. Dans le cas d’'une géom€touette, le rapport est le suivant :

dAr) = |o(rl) _(rI)S(r) (3.6)

Ou 1,(r) est I'intensité du signal RMN du fluide intersgitiet! (r) I'ntensité du signal dans

la suspension.

On peut donc obtenir, dans une géométrie Couette prbfils radiaux selon un axe r
décrit sur le figure 3.11 et verticaux selon un axde la géométrie comme montré sur la
figure 3.12. Plus tard, dans ce chapitre, ceslpraious serviront a mesurer la migration des
particules en écoulement ainsi que la sédimental&snparticules. La résolution de I'appareil

est de I'ordre de = 0.02% pour de fortes concentiat(¢ =50%) [Ovarlez et al. 2006].
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3.3.5 Loi de comportement en écoulement a I'échelle loaal

3.3.5.1 Protocole de mesure

Le protocole expérimental est divisé en trois partiTout d’abord, une rampe de
montée en vitesse de rotation de 4 a 100 tr/miadied palier de vitesse durant 20 secondes).
Il est suivi par une rampe de descente en vitessetdtion de 100 a 5 tr/min (figure 3.13).
Dans le cas des billes de polystyréene, la vitesseothtion de 100 tr/min entre les deux
rampes est maintenue pendant une heure dans le'dhtenir un état stationnaire de

migration au sein de I'entrefer. Dans le cas défesacette étape est minimisée du fait de la
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différence de densité volumique entre le fluidéestparticules de sable. Elle pourrait induire
une sédimentation de nos particules durant I'écoetd. Un profil de vitesse locale au sein de
I'entrefer est mesuré pour chaque vitesse de ootalties profils de concentration le long de la
direction radiale et verticale sont mesurés avardpees chaque vitesse de rotation sur le
matériau au repos. Il est a noter que le rhéon&liRM n'est pas capable de mesurer un
couple, les mesures de couple sont effectuéesesthiéomeétre standard suivant le méme
protocole et histoire d’écoulement. Ce protocodmplique sur les expérimentations faites par

IRM et par rhéométrie conventionnelle.

Montée en vitesse Descente en vitesse
o< A . A
Y o N »
100 tr/min 100 tr/min
— — s min
33 tr/min — 50 r/min
I S 30 ﬂ‘-“.l'nj]l
12 t1/min <_> — 20 tr/min
— — 10 tr/min
4 t1/min — % rAnin
— Cisaillement —

100 tr/mm

Temps

Figure 3.13 - Protocole expérimental et d'histdiézoulement dans les deux rhéomeétres.

3.3.5.2 Construction d’'une courbe d'écoulement a I'’échieltale

La construction d’une courbe d’écoulement a I'éighleicale se détermine en plusieurs
étapes. La premiere étape est de déterminer |laaguiet dans I’entreferr(r) en supposant
gue I'écoulement est a symétrie cylindrique. Laritigtion des contraintes de cisaillement
dans l'entrefer est connue quel que soit le maieldle est obtenue sous forme de mesure
macroscopique et s’écrit :

C

r(r) =
() 27Hr?

(3.7)

ou Cest le couple appliqué sur le cylindre internele rayon eH la hauteur du mobile. Le
taux de cisaillement local est déduit a partir deils de vitesse mesurés avec I'IRM. Il est
calculé en utilisant la relation suivante:

v(r)_av(r)

o (38)

yr) =
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Dans un matériau hétérogene, la fraction volumiquele ¢ (r ) est aussi mesurée (section

m]
3.3.4). Connaissant les contraintes de cisaillemém), le taux de cisaillement locat r (et

la fraction volumique locale a un rayon donnéour une vitesse de rotation donn@een

tr/min, on peut tracer la loi de comportement Iocély), valide pour des mesures de

concentration localep (r ), en utilisant le protocole de mesure décrit adetien 3.3.5.1

(figure 3.13).

3.3.5.3 Exemple de construction de courbe d’écoulement

Un exemple de construction d’une telle courbe eand a la figure 3.14. En pratique,
nous mesurons le couple en rhéométrie conventiteneela vitesse d’écoulement en évaluant

le profil de vitesse a I'aide de I'IRM.

Le gradient de vitesse ou taux de cisaillement cadtulé expérimentalement en
associant les vitesses d’écoulement de la suspepaiola méthode des différences des plus

proches voisins. Connaissant la vitesse d’écoulemremout point de I'entrefev r,(,)on en

O
déduit le taux de cisaillemer(r;) pour chaque vitesse de rotati@du cylindre interne. Le

taux de cisaillement est calculé a partir d'unemrigsation de I'équation 3.8 donnant le taux
de cisaillement en fonction du rayon R dans unergdioe Couette :
\%

i Vi~

I (3.9)

j j+l j-1

OuV, estlavitesse au point de rayon indgxét R, le rayon consideére.
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courbes (b) et (d).
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3.3.6 Prise en compte de la migration et de la localisath durant I'écoulement

3.3.6.1 Phénoméne de migration et de sédimentation

La rotation du cylindre interne provoque une migraides particules vers le cylindre
externe (figure 3.15). Cette hétérogenéité radiedt plus présente pour les faibles

concentrations. Par ailleurs, aprés chaque sérietdgon, il est important de vérifier que la

suspension ne sédimente pas.
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Figure 3.15 - Profils de concentration radiauxaledllule & une suspension de 52% des
particules de polystyrene bi-disperses dans undségnyapres un écoulement d'une heure a
100 tr/min (a) et une suspension de sabldes38% apres la rampe de montée en vitesse (b).

Il est souvent considéré dans la littérature quemligration dans les matériaux
cimentaires est un phénomeéne progressif et quil desic possible de mesurer le
comportement du systeme avant toute migration deticples tout en ne perturbant pas les
données mesurées. Ceci vient de la littérature adamigration dans les suspensions
newtoniennes, ou il a été en effet observé qué leddstuellement un phénomeéne diffusif lent
[Leighton et Acrivos 1987, Abbott et al.1991, Grahat al. 1991, Philipps et al. 1992, Nott
and Brady 1994, Mills et Snabre 1995, Morris andllBp 1999, Shapley et al. 2004]. Seules
guelques études ont été menées dans des fluidashistiques [Tehrani 1996, Huang and
Joseph 2000, Lormand and Phillips 2004]. Toutefibia, é&té récemment démonimé’a tres
haute fraction volumique en particules, la mignafmeut étre tres rapide dans certains cas et
ne peut donc pas étre évitée [Ovarlez et al. 20@8]. cohérence avec ces dernieres
observations, dans nos expériences, nous avonsvélrpge la migration se produit presque
instantanément lors du cisaillement du matériaueftet, a la fin de la premiere rampe, la

suspension est déja hétérogene (figure 3.15b),ramdrue la migration se produit en moins
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de 50 rotations du cylindre interne. Expérimentaetn ce phénomene se produit plus
rapidement pour des suspensions a fortes fractimnsiques.

Aprés avoir observé la migration suivant la dictiradiale de notre cellule de
Couette, nous intéressons a l'observation de Ifbgénéité suivant la direction verticale. Les
profils de concentration selon la direction vetcale notre cellule de Couette ont été
enregistrés aprés chaque rotation du cylindrenete€Ces profils sont présentés sur la figure

3.16.
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Figure 3.16 - profils verticaux de concentratiotoleg de I'axe Z de la cellule a une
suspension de 39% de &able dans une émulsion (a) et une suspensioBdeld sable S

(b).

La variation de la concentration des particulesiredtiite par la sédimentation de la
plupart des matériaux testés dans cette études-Cielist moins importante que celle induite
par la migration radiale. Elle est, par exemplgligéable sur la figure 3.16a et de l'ordre de
5% dans la partie supérieure de la cellule suiglard 3.16b. On peut noter que, bien que les
deux mélanges aient été stables au repos, la séwitioa sur la figure 3.16b se produit lors
de I'écoulement.

3.3.6.2 Localisation du champ de vitesse

Nous avons représenté sur la figure 3.17 la vitemsgentielle relativei.e le rapport
entre la vitesse tangentielle et la vitesse tangénta la surface du cylindre interne) en
fonction du rayon dans I'entrefer pour une susmansie sable Sdans une émulsion. Il est
d'abord possible d'observer que le glissementsarface du cylindre interne est négligeable.
On observe une diminution de la vitesse dans Béetret |'existence de deux zones

distinctes: une zone cisaillée et une zone norilléisalLa frontiere entre ces deux zones est
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située a un rayon critique, quiaugmente avec la concentration en particules \atdase de

rotation du cylindre intérieur.
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Figure 3.17 - Vitesse tangentielle en fonction ayon dans I'entrefer pour une suspension
composée d'émulsion et sabled® taille 160-200 pm.

Le rayon critique est associé au seuil d’écoulendenta suspension [Coussot 2002].

Ainsi, a partir de la mesure du rayon critique, peut remonter au seuil d’écoulement(¢)

par la relation suivant :

C

r,(p)=

3.3.6.3 Reconstruction d’'une courbe d'écoulement en terwmmhpte de la

migration des particules

Dans la section 3.3.5.3, nous avons vu la reaectstn d’'une courbe d’écoulement
dans un systéme homogene. Nous avons aussi migdemeée, dans la section 3.3.6.1 et dans
le cadre de nos essais expérimentaux, une migrdésrparticules vers la zone non cisaillée,
ici, vers le cylindre externe d’'une géométrie CtaidDans notre protocole expérimental, nous
avons mesuré des profils de concentration avaapréls chaque série de rotation du cylindre
interne, dans le but de vérifier la présence dtam €tationnaire de migration. Dans ce cas, le
matériau devient hétérogéne. Nous pouvons ainsinstalire une courbe d’écoulement en
tenant compte de cette migration et obtenir a mpaftine seule concentration plusieurs

courbes d’écoulement. Le procédé de reconstrucisih le méme que précédemment,
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cependant, on sépare ici I'entrefer en plusieurigsa On associe une portion d’entrefer a
une concentration a peu pres constante, et onsgadrainsi la courbe d’écoulement pour la

concentration réelle en particule avec une margeelir tres faible.

Les profils de concentration nous permettent derdaher les portions d’entrefer pour
lesquelles on consideére I'écoulement de la susperiigimogéene. On obtient donc une courbe
d’écoulement & une concentration réelle et non game concentration moyenne dans
l'entrefer. Par exemple, a partir d’'une suspensiomogene de concentration initiale de 38%
en particule, on a défini deux zones de concentratrespectivement de 37 et 38,5% (figure
3.18a).

On constate bien que les courbes reconstruitesremt compte de la migration sont
bien distinctes (figure 3.18c). Pour une conceimnatle 37%, on considere la partie de
I'entrefer proche du cylindre interne. Dans cetietipn de I'entrefer le matériau s’écoule sans
phénomene de localisation pour des taux de cisalg élevés (figure 3.18b). A l'inverse,
pour des taux de cisaillement faibles, inférieuBsy le phénoméne de localisation est bien
présent. Ceci a pour conséquence une difficultétidietion de la mesure du seuil
d’écoulement. Au contraire, pour une concentratlerB9%, nous obtenons peu de valeurs a
fort taux de cisaillement et beaucoup de valeurs jpies taux de cisaillement faibles. Pour
cette concentration, on peut extrapoler pour obteniseuil d’écoulement. En revanche la

consistance est moins bien déterminée.
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3.3.7 Problemes expérimentaux

Dans le cas de notre étude, nous avons utilisé&usgension composée de sable dans
une émulsion inverse. La présence de limaille deld@s les échantillons de sable a entrainé
une perturbation du signal IRM, empéchant ainsbtBation de données propres. Pour
remédier a ce probléme, nous avons da oOter latiod la limaille de fer présente a I'aide
d’'une tige aimantée. Cela a aussi eu pour conségquame déstructuration de I'émulsion qui

se sépare en phases distinctes. Afin de s’assarkx stabilité de I'émulsion, il a ainsi fallu
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préparer plusieurs gachées d’émulsion, une gaarearg pour un jour de manipulation. Une
autre raison de la perturbation du signal IRM estptésence d’oxyde de fer dans nos
échantillons de sable. Le signal IRM issu des [wafie vitesse et de concentration est

fortement bruité.

Un autre probleme est obtenu avec des concentsaéilmvées. Le couple maximum
gue nous pouvons imposer au rhéomeétre conventiastedle 0.2 N.m, valeur atteinte trés
rapidement avec des concentrations élevées. lluadaninuer la hauteur du cylindre interne
pour les fortes concentrations.

Le rhéometre et le moteur sont reliés par un aderdrois metres de hauteur. Une
vitesse de rotation trop €levée entraine un déageattrop important du cylindre interne. |l
entraine aussi un décalage entre la position derdala cuve et celle de I'lRM. Dans notre
cas, elle est de I'ordre de 0.05 cm. Ce décalagéies pris en compte dans la mesure de
profil de concentration et de vitesse.

Malgré toutes ces contraintes, nous avons pu neehén les manipulations et ainsi
reconstruire des courbes d’écoulement a I'échelialé en tenant compte de la migration des

particules.

3.3.8 Etudes sur matériaux modeéles, artefact de mesure

En raison de la difficulté intrinseque de la mesdeeviscosité et en raison du role
fondamental du seuil d’écoulement au cours desépléex de coulée, la plupart des études
portant sur les propriétés de nouveaux matériaubaae cimentaire se concentrent
principalement sur le seuil statique et/ou dynamiffRoussel 2007a]. Ce parameétre peut étre
mesuré par des rhéometres, mais aussi par des essgairiques tels que I'essai d’étalement
ou d’écoulement [Roussel et al. 2006, Roussel .eR@05a], L-box [Nguyen et al. 2006,
Roussel 2007b], mini cone [Roussel 2005b] ou I'éament en canal [Roussel et al. 2007b]].
Méme si les résultats issus du cone de Marsh [Rbessl. 2005c] ou du test de I'entonnoir
en V sont parfois corrélés a la viscosité, seldgt@ometres donnent théoriguement acces a
la valeur de la viscosité plastique. Toutefoig été réecemment démontré que des artefacts se
produisent lors des mesures de viscosité sur kersgs contenant un fluide et des particules
[Ovarlez et al. 2006, Ovarlez et al. 2010]. Pamepie, le cisaillement induit la migration ou
la sédimentation des particules qui se produit dangrefer [Ovarlez et al. 2006]. En outre,

I'écoulement se localise fréquemment dans I'entrgfarny et al. 2005, Jarny et al. 2008].
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Ces artefacts peuvent induire en apparence un gotenpent non newtonien qui n'est pas
représentatif du comportement réel du matériau. &&sacts, qui dépendent fortement du
rhéometre utilisé, pourraient étre a l'origine degrande disparité entre les valeurs des
parametres rhéologiques mesurées a l'aide de divéosnétres a béton [Ferraris et al. 2001,
Ferraris et al. 2004]. Il a en effet été démon&eérfaris et al. 2001, Ferraris et al. 2004] que
cet écart peut atteindre un facteur 4 pour le sbédoulement et un facteur 9 pour la viscosité
plastique entre deux rhéometres mesurant les gtéprd’'un méme matériau (figure 3.19). Il
est toutefois possible ici d’éliminer ces artefaetsd’avoir acces a la loi de comportement
locale et réelle. Pour cela, comme expliqué préoédent, on identifie le comportement
rhéologique de la suspension étudiée en mesurantitiesses locales et les concentrations
locales de particules du matériau grace a la tgclenile I'imagerie par résonance magnétique
(IRM).
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Figure 3.19 - Disparité entre les valeurs de sadoulement (a) ou de viscosité plastique (b)
mesurées a l'aide de divers rhéometres a bétoraffseet al. 2004].

Dans cette partie, nous comparerons les mesuresoscapiques et locales du
comportement rhéologique des suspensions de degicle sable dans des fluides a seuil
modéle (émulsions). Nous chercherons a illustectnséquences potentielles d'artefacts sur

les mesures de la courbe d'écoulement des maté@iimextaires.

3.3.8.1 Mesures macroscopiques

La maniére classique de calculer la contrainteigi@liement, le taux de cisaillement
macroscopique et la vitesse de rotation consisfecalculer la contrainte de cisaillement a la

surface du cylindre interner €r,) en utilisant I'’équation 3.10 ; b) calculer le xade

cisaillement commeg = 2702/ 0 ou 0O est I'écart entre le cylindre interne et externesdane
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géomeétrie Couette. La courbe d’écoulement obtestidracée sur la figure 3.21 pour une
suspension contenant 38 % de sabldahs une émulsion (figure 3.20).

Ces mesures macroscopigues peuvent étre corrigédigant la méthode proposée par
[Nguyen et Boger 1987] afin de tenir compte dezdme localisée. Cette méthode a été
utilisée pour des pates de ciment. Le taux dellgsa@nt est calculé a partir des mesures
macroscopiques selon I'équation suivante:

dQ .
ZCE = p(r(r)) - y((z(r,)) (3.11)

Ou encore

dQ

ZT(R’Q)X—dT(R Q)

= r(R)]-Ar(R)] (3.12)

Nous sommons ensuite sur une série de couples iskamts dans un rapport
B=(r/r.)?. Ce rapport correspond au rapport entre les dotgsaau cylindre interne et
cylindre externe d’'une géométrie Couette. |l estl & 2.09. Comme, nécessairement un
gradient de vitesse nul est associé a un coupJenw finalement [Jarny et Coussot 2002] :

dQ

) = i(ZT(R Q) Xm

j (3.13)
BPr;

L'application de cette méthode conduit a des leis@mportement corrigées et tracées sur la
figure 3.20 et 3.21.
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Figure 3.20 - Comparaisons entre les courbes dé&mamt macroscopique et a I'échelle
locale dans le cas d'une émulsion pure.
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Figure 3.21 - Comparaisons entre les courbes d&oemt macroscopique et a I'échelle
locale dans le cas d'une suspension composée diémat 38% de sable.S

En appliqguant cette méthode dans le cas d’'une é@nubaire sans ajout de particule
(figure 3.20), nous obtenons une superpositionadeourbe d’écoulement macroscopique
avec correction de la localisation et la courbecotdement a I'échelle locale. Par contre
guand on ajoute des particules dans cette émulfigare 3.21), les deux courbes
d’écoulement ne se superposent pas. L'erreur Entresure locale et macroscopique est de
I'ordre de 30% pour le seuil d’écoulement et de 2@ur la viscosité apparente pour des taux
de cisaillement allant jusqu’a IfsL'origine de cet écart tient du fait que I'apgrecde
Nguyen et Boger n'est valable que pour un matdrmiogene, ce qui n'est pas le cas ici. Si le
matériau est homogeéne, il peut en effet étre étdi la mesure locale donne les mémes

valeurs dans le cas de mesure locale et macrosmopigec I'approche de Nguyen et Boger.

3.3.8.2 Effet de la fraction volumique sur les artefacts

Dans cette section, nous mettons l'accent suet'dd# ces parameétres spécifiques sur
les mesures du seuil d’écoulement et la viscoaente pour une gamme de fractions

volumiques. Pour cela, nous avons ajusté nos deneg&périmentales avec le modele
d’Herschel-Bulkley r, (q))+/7H3M (q))y” pour des mesures locales @Eam((o)-'-”HBmacm((o)yn

pour des mesures macroscopiques avec l'approchdgdgen et Boger avec l'exposant
d’Herschel-Bulkleynégal a 0,5 (figure 3.22).
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Figure 3.23 - Rapport entre la viscosité apparergeroscopique et la viscosité apparente
locale en fonction de la fraction volumique en jgaite pour différent taux de cisaillement
(sable de taille 160-200 pum).

Ce sont pour les fractions volumiques en particplas élevées que les conséquences de

la migration sur la mesure de la contrainte seinkiaque sur la viscosité plastique du
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matériau sont les plus fortes. Dans le cas desfphtess fractions volumiques en particules,
I'erreur induite sur la mesure du seuil d’écouleneesh de I'ordre de 20% (figure 3.22). Cette
erreur semble toutefois augmenter fortement quamdinpacité de nos particules tend vers la
compacité maximale. Ceci est di a la forte semngbdes paramétres rhéologiques a la
fraction volumique locale dans ces régimes.

Il est possible d'extrapoler a partir des résultis figure 3.22 et figure 3.23 que, a

'approche deg,, (i.e. fractions volumiques typiques d'un béton), I'errewluite pourrait

atteindre la valeur de l'ordre de plusieurs dizaimke pourcents dans le cas du seuil
d’écoulement (figure 3.22) et un facteur d'ordred2@s le cas de la viscosité apparente. Cela
signifie que la migration des particules, qui dép&rtement de la géométrie du rhéometre,
pourrait expliquer la divergence entre les rhéoaselr béton (figure 3.19). On pourrait penser
gu’il n'y a aucune ségrégation des échantillonssdies rhéomeétres a béton parce que le
couple mesuré a une vitesse de rotation donnéet @taapres la procédure d’essai est
identique [Geiker et al. 2002] (figure 3.24). Cegant, nous avons vu dans nos expeériences
gue la plupart de la migration se produit apréedgyes rotations du cylindre interne. Un test
de ségrégation est habituellement fait aprés ure dé mesure de couples, pour vérifier si le
matériau a subi une migration ou sédimentation rdufassai. Un protocole expérimental
extrait de [Geiker et al. 2002] est montré ci-des<ie type de protocole est souvent utilisé
dans la littérature [Heirman 2008, Wallevik 2009 voit ici que le test ne prouve rien car la
migration est quasi instantanée et a pu se progui&alablement au test (ici dans les 50

premiéeres secondes de I'écoulement.
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Figure 3.24 - Protocole de mesure utilisé courantrdans les rhéométres a béton.
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3.3.9 Extrapolation au mortier et béton

L'appareil utilisé dans les essais présentés @alesest le Rhéocad. Il est souvent
utilisé au sein dLCR pour caractériser les matériaux de chez Lafargédout est de comparer
des mesures de viscosités apparentes au Rhéooadiraenesure locale faite par I'lRM a
différentes concentrations.

3.3.9.1 Description de I'appareil RhéoCAD®

Le Rhéocad est un malaxeur instrumentée, développeterne pat.afarge Centre de
Rechercheen coopération avec la socié@AD (figure 3.25). Il permet d’effectuer des
mesures rhéologiques avec des volumes plus impgsrtarun rhéomeétre classique. On peut
I'utiliser pour des suspensions avec de plus geopadicules telles que des mortiers de béton.

La taille des plus gros granulats admissibles e chm.

Q 5)
(6)
)
(7)
3) (8
4) 9)
Figure 3.25 - Vue générale RhéoCAD400
(1) Boitier de commande (6) Levier de commanaistn bol
(2) Arrét d'urgence (7) Carter transparent
(3) Goupille de blocage bras support bol (8) Bzport bol
(4) Marche/Arrét (9) Bol

(5) Affichage boitier de commande
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Ce type d’appareil ne mesure que la vitesse ebuple correspondant. Sa gamme de
vitesse est comprise entre 0,01 tr/min et 250 tr/nlia géométrie utilisée pour nos
expérimentations est une géométrie hélicoidale ppsséde une face lisse et une face
rugueuse afin d’éviter le glissement (figure 3.28he pale racleuse est aussi utilisée pour

homogénéiser la suspension durant I'essai. La atik®ée a une capacité de 2 litres.

Figure 3.26 - Géométrie hélicoidale avec pale tsde

Le logiciel utilisé avec le Rhéocad n’est pas c#épale faire lui-méme des calculs de
contrainte, gradient de vitesse et de viscositér Remédier a ce probleme, I'instrumentation
a été calibrée afin d’obtenir des coefficients deversion entre vitesse et gradient de vitesse,
couple et contrainte. La calibration a été dévetepen interne pakafarge Centre de
RechercheNous avons vérifié la validité de la calibratide I'appareil avec nos mesures
faites par IRM. Le fluide utilisé pour cette vécdition est une émulsion inverse. D’apres la
figure 3.27, nous observons clairement que le Rict@st tres bien calibré dans le cas de
notre fluide a seuil.
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Figure 3.27 - Comparaison entre les courbes d’'écoeiht issues de I'lRM et du Rhéocad
dans le cas d’'une émulsion pure.

3.3.9.2 Influence de la fraction volumique sur les mesanefhéoCAD

Nous avons vu précédemment que I'erreur de meadmida viscosité induite par une
géométrie Couette est due a la migration des pégticdurant I'écoulement. Ce phénoméne
de migration est irréversible et apparait quadaimsnément.

Cette fois-ci, nous avons remplacé cette géomdeienesure par une hélice double
pas (figure 3.26) dans le but de minimiser le ph&ee de migration. En effet, on s’attend a
ce que la suspension soit malaxée durant I'écoulenet ainsi obtenir une suspension
homogene tout au long de I'essai.

Pour veérifier ’'homogénéité de nos suspensions rduf&coulement, nous avons
réalisé deux procédures standard de mesure. Lagreeavec un pré-cisaillement suivi d’une
montée logarithmique en vitesse de 0,01 a 250rrpahdant 120 secondes et d’'une descente
logarithmique en vitesse de 250 a 0,01 tr/min penhd20 secondes (figure 3.28a). La

seconde procédure étant identique sans pré-cisailie(figure 3.28b).
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Figure 3.28 - Procédures de mesure a) avec priflansant b) sans pré-cisaillement.

Les premiers essais ont été réalisés avec unigailament, c’est un protocole
standard utilisé pdrafarge Centre Recherchmour ce genre d’essai sur mortier. Nous avons
donc comparé les courbes d’écoulement issues pgetmcole avec les courbes d’écoulement
a I'échelle locale issues des essais IRM. Les sisgpes étudiées sont composées d’une
emulsion inverse et de sables polydisperses de $dble § de taille 160-1000 pm a 20%,
30%, 35%, 40%, 45% en fraction volumique solide.

A 20% IRM
3204 v 20% RhéoCAD

—~ 35% IRM

6_5 < 35% Rhé0CAD

B 240+

) 40% IRM
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= |
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Figure 3.29 - Comparaison entre les courbes d’éooeit a I'échelle locale (IRM) et celle
issues de mesures au RhéoCAD pour un protocolepaeetisaillement.

Nous observons dans la figure 3.29 un écart eesredurbes d’écoulement issues de
mesures macroscopiques (RhéoCAD) et locales (IRMy fes concentrations étudiées. Cet

écart augmente avec la concentration en particbless avons représenté cet écart d'une
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facon différente en représentant dans la figur® B3rapport entre la viscosité apparente
macroscopique et locale a différentes fractionsumidues. On observe clairement que
I'erreur de mesure induite par les mesures au RABo@ugmente avec la concentration en

particules pour atteindre environ 25% pour une eotration de 45% en particules de sable

S, de taille 160-1000 pm.
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Figure 3.30 - Comparaison entre viscosités appasanacroscopiques et locales.

L’écart entre une mesure de la viscosité localenetmesure macroscopique peut étre
dd principalement a deux phénomeénes. Le premiefagit de mesure peut étre di a la
migration des particules induite par le cisailleineers la paroi de la cuve (zone de plus
faible cisaillement) comme dans le cas d'une génen€buette. Le second artefact de mesure
peut étre di a un phénomene de glissement de parsien di a la circulation du matériau
entre les pales. Ceci peut entrainer une mauvaigsaaion du gradient de vitesse au sein de
la géométrie. En particulier I'outil est seulememgueux sur une des deux faces de la pale.
De plus, [Ovarlez al. 2011] ont montré que la iotat’'un vane crée une zone sans particule
pres du cylindre interne « virtuel », comme obsetaas la figure 3.31, on peut attendre le

méme phénomeéne de déplétion a proximité des pale®ule outil, ce qui se traduit par un

glissement.
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Figure 3.31 - Géométrie vane, avant et pres ooiae 100 tr/min pendant 1 heure. Image
issue de I'IRM [Ovarlez et al. 2011].

Apres avoir listé les artefacts de mesure susdeptid’affecter nos mesures de
viscosité, nous allons montrer quel artefact ingrvlors d’'une mesure macroscopigue au
RhéoCAD. Pour cela, nous utilisons le protocolessaré-cisaillement (figure 3.28b) pour
nous affranchir de I'histoire d’écoulement di aw-pisaillement du matériau. Dans un
premier temps, nous Vvérifions 'homogénéité despsumsions étudiées en comparant la
montée et descente en vitesse (figure 3.32). Orstatan une superposition des courbes
d’écoulement lors de la montée et descente enseifegci méme a faible gradient de vitesse.
Ce résultat est intéressant, car il montre quehénpmene de migration ne se produit

probablement pas lors de nos mesures quelle quia mncentration en particules.
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Figure 3.32 - Courbes d’écoulement issues du poteaans pré-cisaillement.

Comme pour la figure 3.30, nous comparons, lesbasuid’écoulement issues de
mesures macroscopiques (RhéoCAD) et locales (IRMir gles concentrations identiques.

Les remarques concernant l'écart entre les courbiésoulements issu de mesures
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macroscopiques et locales restent valables (fi§us8). L'erreur de mesure induite par les

mesures au RhéoCAD est du méme ordre de grandeairdgns un essai avec pré-
cisaillement.
300

30% IRM
30% RhéoCAD e
40% IRM o
40% RhéoCAD °
45% IRM o

45% RhéoCAD

250

o e < p % O

200

Contrainte (Pa)

Gradient de vitesse (9

Figure 3.33 - Comparaison entre les courbes d’éooeiht a I'échelle locale (IRM) et celles
issues de mesure au RhéoCAD pour un protocoleménssaillement.

Nous émettons I'hypothése que cet écart est djlisaement de la suspension durant
I'écoulement. Ce glissement serait créé par unéétiép en particules au bord des pales de
I'outil. Dans notre étude, le glissement peut crdee sous-estimation du gradient de vitesse
entre les deux pales lors de nos mesures au RhéoCAD

3.4 Conclusion

A l'aide de I'IRM, nous avons pu construire des ntxs écoulements a I'échelle locale
en prenant en compte la migration des particuldsiies par le cisaillement et la localisation
en écoulement. Des artefacts de mesure interviéniloes des mesures de viscosités
apparentes et de seuil d’écoulement lors des nmesnaeroscopiques faites par rhéométrie
classique et par un rhéometre a mortier. La medeirgscosité en rhéométrie dépend donc de
nombreux parametres (géométrie, matériau, histbé@ulement).

De nos jours, la mesure de la viscosité déduitecdasbes d’écoulements a I'échelle
locale est la méthode la plus précise, car ellagpen compte le phénomene de migration et
de localisation de la suspension durant I'écouldmeatude effectuée au RhéoCAD montre
gue nous ne disposons pas a ce jour d'un outil @saopique permettant de mesurer
correctement le comportement d’'une suspension otréee

111



Références bibliographiques

Abbott J. R., Tetlow N., Graham A. L., AltobelliA, Fukushima E., Mondy L. A., and
Stephens T. S. : Experimental observations of @artnigration in concentrated suspensions:
Couette flowJounal of Rheolog{35) pp.773—-795, 1991.

Abragam A. : Les principes du magnétisme nuclédiraduction frangaise d’A.Landesman,
Presses Universitaires de France, Pafi961.

Callaghan P.T. : Principles of Nuclear Magnetic dtesice MicroscopyOxford University
Press 1991.

Coussot P. Nguyen Q. D., Huynh H. T., Bonn D. : lamahe behaviour in yield stress fluids,
Phys. Rev. Let{88) 175501, 2002.

Fall A.: Rhéophysique des fluides complexes : Esment et Blocage de suspensions
concentrées These d’Etat de l'université Paris Z008.

Ferraris C.F. and Brower L.E. : editors, "Comparigd concrete rheometers: International
tests at LCPC (Nantes, France) in October, 2008&tional Institute of Standards and
Technology Interagency Report (NISTBES8)L9, 2001.

Ferraris C.F. and Brower L.E., editors , "Comparigd concrete rheometers: International
tests at MB (Cleveland OH, USA) in May, 2003ational Institute of Standards and
Technology Interagency Report (NISTIRpB4, 2004.

Geiker M.R., Brandl M., Thrane L.N., Bager D.H., Waik O. : The effect of measuring
procedure on the apparent rheological propertiesetif compacting concret&€ement and
Concrete Researd82) pp. 1791-1795, 2002.

Graham A. L., S. A. Altobelli, E. Fukushima, L. Mondy, and T. S. Stephens, Note: NMR
imaging of shear-induced diffusion and structureconcentrated suspensions undergoing
Couette flowJounal of Rheolog{35) pp.191-201, 1991.

Griffin W.C. : Classification of HLB values of napnic surfactantsjournal of the Society of
Cosmetic Chemis{(®) p259, 1954.

Hanlon A.D., Gibbs S. J., Hall L. D., Haycock D, B.Frith W., Ablett S. : Rapid MRI and
velocimetry of cylindrical Couette flowagn. Reson. Imagin@.6) pp.953-961, 1998.

Heirman G., Vandewalle L., Van Gemert D. and WakeD. : Integration approach of the

Couette inverse problem of powder type self-conmpgatoncrete in a wide-gap concentric
cylinder rheometer]. Non-Newtonian Fluid Mechani¢$50) pp.93—-103, 2008.

112



Huang P.Y., and Joseph D. D. : Effects of sheamihg on migration of neutrally buoyant
particles in pressure driven flow of Newtonian awidcoelastic fluids,Journal of Non
Newtonian Fluid Mechanic®0) pp. 159-185, 2000.

Jarny S. et Coussot P. : Caractérisation des éoeults de pate dans une géométrie Couette,
groupe francais de rhéologiR) pp.52-63, 2002.

Jarny S., Roussel N., Le roy R., Coussot P. : Modgthixotropic behavior of fresh cement
pastes from MRI measuremenem. Concr. Re$38), pp.616—623, 2008.

Jarny S., Roussel N., Rodts S., Bertrand F., Le Royoussot P. : Rheological behavior of
cement pastes from MRI Velocimeti@em. Concr. Re$35), pp.1873-1881, 2005.

Larson R. G. : The structure and rheology of comleids Oxford University PressNew
York - 1999.

Leighton D. and Acrivos A.. The shear-induced miigra of particles in concentrated
suspensionsjournal of Fluid Mechanicél81) pp. 415-439, 1987.

Lormand B.M., and Phillips R. J. : Sphere migration oscillatory Couette flow of a
viscoelastic fluid Jounal of Rheolog{8) pp. 551-570, 2004.

Mills P. and Snabre P. : Rheology and structureooicentrated suspensions of hard spheres.
Shear induced particle migratiaigurnal of Physi¢5) pp. 1597-1608, 1995.

Morris J. F., and F. Boulay : Curvilinear flows nbncolloidal suspensions: The role of
normal stressedpunal of Rheolog{3) pp.1213-1237, 1999.

Nguyen Q.D., Boger D.V. : Characterization of yialgless fluids with concentric cylinder
viscometersJournal of Rheolog{26) pp.508-515, 1987.

Nguyen T.L.H., Roussel, N., Coussot, P., Correfati@tween L-box test and rheological
parameters of an homogeneous yield stress fiedy. Concr. Res(36) pp.1789-1796, 2006.
Nott P., and J. F. Brady : Pressure-driven flogugpensions: Simulation and thealgurnal

of Fluid Mechanicg275) pp.157-199, 1994.

Ovarlez G., Mahaut F., Bertrand F., Chateau XowB and heterogeneities with a vane tool:
MRI measurements, paraitre dans Journal of Rheolqgg3011.

Ovarlez G., Barral Q., Coussot P. : Three-dimeraigamming and flows of soft glassy
materials Nature Materialg(9) pp. 115-119, 2010.

Ovarlez G., Bertrand F., and Rodts S. : Local deteation of the constitutive law of a dense
suspension of noncolloidal particles through magneésonance imagingJournal of
Rheology(50) pp.259-292, 2006.

Phillips R. J., Armstrong R. C., Brown R. A. : Gaah A. L., and Abbott J. R., A constitutive

equation for concentrated suspensions that accdontshear-induced particle migration,
Phys. Fluidq4) pp.30-40, 1992.

113



Raynaud J.S., Moucheront P., Baudez J.C., BertFapn&Guilbaud J.P., Coussot P. : Direct
determination by NMR of the thixotropic and yieldibehavior of suspensiongournal of.
Rheology(46) pp.709-732, 2002.

Rodts S., Bertrand F., Jarny S., Poullain P., Meumht P.: Développements récents dans
I'application de I''RM a la rhéologie et a la mégae des fluidesComptes Rendus Chimie
(7) pp.275 -282, 2004.

Roussel N., Coussot P. : “Fifty-cent rheometer”yigid stress measurements: from slump to
spreading flowJournal of Rheology49) pp. 705-718, 2005a.

Roussel N., Stefani C., Le Roy R. : From mini ctest to Abrams cone test : measurement of
cement based materials yield stress using sluntp, em. Concr. Req35) pp.817-822,
2005b.

Roussel N., Le Roy R. : The Marsh cone: a testrbealogical apparatus@em. Concr. Res.
(35) pp.823-830, 2005c.

Roussel N., Correlation between vyield stress amdhgl Comparison between numerical
simulations and concrete rheometers reshltgerials and Structure€9) pp.501-509, 2006.

Roussel N. : Rheology of fresh concrete: from measents to predictions of casting
processedaterials and Structure§0) pp. 1001-1012, 2007a.

Roussel N., The LCPC BOX : a cheap and simple igalenfor yield stress measurements of
SCC,Materials and Structuregt0) pp. 889-896, 2007b.

Shapley N. C., R. A. Brown, and R. C. Armstrongvaldation of particle migration models
based on laser doppler velocimetry measurementomtentrated suspensioriunal of
Rheology (48) pp. 255-279, 2004.

Tehrani M. A. : An experimental study of particlegnation in pipe flow of viscoelastic fluids
Jounal of Rheolog0) pp. 1057-1077, 1996.

Wallevik J.E : Rheological properties of cemenstpa Thixotropic behavior and structural
breakdownCement and Concrete Resea(8B) pp.14-29, 2009.

114



115



Chapitre 4
Parametres rhéologiques

Dans ce chapitre, nous nous intéresserons a larenemdule élastiqu&' et du seuil

d’écoulementr, et de la consistance d’Herschel-Bulklgy, dans un systéme composeé d’'un

fluide modéle et de nos particules de sables. Mgesayerons tout d’abord de relier le module

élastiqueG ‘et le seuil d’écoulemert, a différents modeles rhéologiques proposés dans la

littérature, tout cela dans le but de prédire lailseé’écoulement en fonction de la
concentration en particule pour des particulesspirériques. Nous nous intéresserons ensuite
a la consistance d’'Herschel-Bulkley déduite desloesilocales par IRMc{. chapitre 3) pour
nos différents sables. Nous traiterons l'influedoechoix des sables et de la concentration sur
la consistance d’Herschel-Bulkley. Pour rappel,snauons utilisé quatre types de sables de
morphologies différentes. Nous avons étudié unesahllé(sable $), un sable semi-concassé
(sable 9) et deux sables concassés (sabletSS) (cf. chapitre 2). Nous étudierons enfin

l'influence de la morphologie sur les parametre&otbgiques.
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4 Parametres rhéologiques

4.1 Module élastique

4.1.1 Description qualitative

Nous nous intéressons désormais aux suspensionmséas des sables, &, S; et
S, décrits €f. chapitre 2) et plongés dans une émulsion invétees mesurons les modules
élastiquesG' en fonction du temps pour différentes concentnatien particule de sable
d’apres le protocole développé dans le chapitrea3figure 4.1 nous montre que le module
élastique reste stable a long terme pour chaqueeotmration en particule. Le matériau ne se
déstructure donc pas durant la mesure. Il se peutegmodule évolue Iégérement aux temps
courts, ceci peut étre di a la relaxation du maésuite a l'insertion du mobile. Ce
phénomene n’apparait pas dans toutes nos formumgatib’ajout de particules dans nos
suspensions fait augmenter le module élasti@Que L'impact de la concentration sur le

module élastiqu&s est plus important a forte concentration.
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Figure 4.1 - Module élastique en fonction du tem@gr des suspensions composées de sable
S; 160-200 pm.
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4.1.2 Effets des propriétés rhéologiques du fluide intetgiel.

BN

Nous nous intéressons a linfluence de la conceotraen particules sur le
comportement élastique de nos suspensions daras ld’ioteractions purement élastiques a
travers le fluide interstitiel entre les particul€3n se place dans ce domaine car dans les

BAPs, le matériau n'a pas de réseau percolé deacsnentre grains. Pour cela, nous
considérons le module élastique adimensioﬁh@o)/Gg. Ce rapport représente le module
élastique de la suspensi@i( ¢ divisé par le module élastique du fluide suspeh@isn On
s’attend alors a ce ql@'(ga)/G(') soit une fonction de la concentratignuniquement pour un

sable donné.
Nous tracons sur la figure 4.2 le module adimenscgn fonction de la concentration.

Nous remarquons en outre que les données sontsauside la borne inférieure d’Hashin-
Shtrikman G'(¢) = G, (2 + 3p) /(2(1- ¢)) [Hashin et Shtrikman 1963], borne théorique qu'il

faut respecter si les particules sont répartiefaden isotrope dans un milieu continu avec

lequel elles intg—:qgagissent uniguement de manié@me@ue.

c
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Figure 4.2: Modules élastiques adimensionnés exgériaux pour une suspension composée

de sable de Seine S15-400 pum.

Nous avons ensuite plongé du sabled® taille 160-200 um dans trois émulsions a
propriétés différentes (figure 4.3). Nous constatotians cette représentation semi-

logarithmique que I'ensemble des résultats déeré courbe maitresse jusqu’a 35 % ou les

119



particules interagissent seulement de facon méganhjous avons une assez forte dispersion
des résultats a haute fraction volumique probahiroausée par des contacts directs entre
particules. Nous pouvons donc exprimer les progsiéhéologiques de la suspension jusqu’a

35 % sous la forme :
G'(¢)= f(¢)xG'(0) (4.2)

Nous avons ainsi accés a linfluence de la phagieriseule sous la formé(g)
jusqu'a 35%. Au-dela de 35 %, les interactionsa@s entre particules semblent donc jouer
un réle important. Pour mieux mettre en évidenegistence d’'un réseau de contacts, nous

avons étudié le réle du confinement du matériau.

O  Emulsion 1, G'Oz 328 Pa 'e)
- O Emulsion 2, G'g= 1010 Pa oI:I
3 1004 4 Emulsion 3, G'y= 1850Pa 0o
e goa
) ] A
S o Re
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O - ] m
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>
8 14 oB o
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Figure 4.3: Module élastique rédu[‘ﬁtﬂ(z)/G'(O) en fonction de la concentration en particules
de sable $de taille 160-200 um plongés dans des émulsionpipriétés différentes.

Nous nous sommes donc intéressés a la mesure a&tcanmparaison du module
élastique adimensionnéS'(qo)/G(') pour deux outils de mesures différents a diffé@snt
concentrations. Les géomeétries de mesure sontéoradjrie vane classique et une géométrie
plan-plan. Nous pouvons observer sur la figure gué I'outil de mesure influe fortement
pour des concentrations supérieures a 35 %. Clasm&me concentration gue nous avons eu

une dispersion de nos résultats concernant l'infteedu fluide interstitiel.
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Figure 4.4 - Comparaison entre une géomeétrie vapke-plan (gap constant) pour une
suspension composeée de sahklé@-200um.

Nous pouvons dire que la présence de contactstsliemtre particules entraine une
disparité de mesure du module élastique lorsques ndilisons deux outils de mesure
différents.

Pour vérifier I'hnypothése de confinement du matérizous avons utilisé la géométrie
plan-plan pour permettre d’avoir acces aux contegimormales a un entrefer donné. Nous
avons donc réalisé plusieurs mesures de forcesahesm différentes concentrations pour des
suspensions composeées d’émulsion et de sap{Bg&re 4.5) de taille 160-200um. Nous
remarquons, qu’'a concentration faible, les forcesmales sont nulles. A cette gamme de
fractions volumiques, le régime hydrodynamique prgdominant. Pour des concentrations
intermédiaires, nous observons des forces normadgmtives dues a un phénomene de
succion par interactions purement élastiques [farr@t al. 2000]. A partir d'une
concentration de 35 %, les forces normales devi@npesitives, signe d’un phénomeéne de
dilatance qui s’explique par I'apparition de comsaentre particules [Zarraga et al. 2001]. La
transition entre le régime hydrodynamique et lemégfrictionnel apparait encore une fois a

la méme concentration que les deux cas observéédamment.
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Figure 4.5- Contraintes normales en fonction dééf@rmation pour différentes
concentrations de sablg 860-200um.

Pour mieux maitriser le confinement du matériauusn@vons ensuite imposé
différentes contraintes normales au matériau anecgéomeétrie plan-plan. Nous avons tracé
sur la figure 4.6, le module élastique adimensiqmmdr différents confinements du matériau.
Nous remarquons que les modules adimensionnébwsondifférents selon le confinement du
matériau. Nous obtenons les mémes valeurs de meéthséque entre un outil vane et un
outil plan-plan quand nous appliquons a ce delai@ontrainte normale maximale pour que
le matériau supporte sans s’écouler. Les valeur&'dsont faibles pour une force normale
appliguée nulle et a gap constant dans le cas dmesure avec un outil plan-plan. La
disparité des résultats entre les différents mdeéesonfinement s’effectue toujours a la méme
concentration qui représente la limite entre urinnéghydrodynamique et de contact direct.
Dans le cas d'une suspension de sabldeStaille 160-200 pum, la transition entre ces deux
régimes intervient a une concentration plus fadsel’'ordre de 30 %. Cette transition entre

ces deux régimes semble étre affectée par la fdeagarticules.
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Figure 4.6 - Module élastique réduit pour diffésemtodes de confinement.

Dans cette section, nous observons bien des sigsatle I'apparition de contacts

directs entre particules a une concentration cig.. On s’intéresse ici quantitativement a

@< @. plus pertinent et avec une modeélisation plus smpl

4.1.3 Evolution du module élastique en fonction de la carentration

Connaissant I'évolution du module élastique en fionc de la concentration en
particules de sables, nous nous intéressons mairitan modele rhéologique correspondant a
cette évolution. Nous avons comparé nos résultgigrenentaux au modele de Krieger-
Dougherty [Krieger et Dougherty 1959]. Dans lespsumsions visqueuses, ce modeéle tient

compte de I'évolution de viscositf{@) en fonction de la fraction volumique en particules

dans un fluide suspendant.

1
D)= 4.2
n(®)=n, (1—(0/%\,)[”]%” (4.2)

Ou [/7] est la viscosité intrinseque de la suspensiap,eest la fraction volumique de

divergence.
Ayant un comportement analogue entre la viscdsitgire et le module élastique

linéaire, nous pouvons exprimer I'équation en farctdu module élastique adimensionné :
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Glg)/G, = 4.3
/% = i gig e 49

Nous représentons sur la figure 4.7 et 4.8, le ulectlastique adimensionné
G'(®)/G, en fonction de la concentration en particule aleles $ et S, de taille 160-200

pm. Nous avons ensuite comparé nos résultats exgdiaux avec le modele de Krieger-
Dougherty pour une gamme de concentration allanO de 30 % (figure 4.7a et 4.8a),

correspondant d’apres les remarques précédentascaniportement purement élastique, et
sur toutes les gammes de concentrations étudiéksréseau de contacts directs joue un réle.

Le modéle de Krieger-Dougherty étant fonction deitosité intrinséqudy] du matériau,

nous avons intégré dans ce modele la viscositthsemue d’'une sphére équivalente a 2.5
environ et la viscosité intrinséque mesurée expEmtalementdf. chapitre 2) égal a 3,27 pour

un sable $et 3,71 pour un sable,.SNous remarquons que pour les concentratlogs, un

accord satisfaisant est vérifié entre nos donnéegrenentales et le modéle de Krieger-
Dougherty comprenant une viscosité intrinséque néesexpérimentalement. A l'inverse, en
comparant le modele de Krieger-Dougherty sur tdatgamme de concentration étudiée
(figure 4.7b et 4.8b), I'accord n’est pas vérifigetpue soit la viscosité intrinséque insérée
dans le modele. Cet écart entre le modéle et noeéds expérimentales s’explique par les
contacts directs entre particules a forte conceatranon prises en compte par le modéle de

Krieger-Dougherty. Ces analyses restent valables ges particules de sable& S.

50 :
45] = S1160-200um . 407 o 5;160-200 um K
E 40— = 2,5; @~ 40% é ZZ rrrrrrr [nl=2.5; @y~ 40%
©  35]—— =327 gy~ 55% ) J—m1=3.27; g~ 48%
Q > 25 °
S =
S 7]
7 2 ks
g @-/ O -
O = (O]
2© S
> o
g =
= 0,5 T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 0 10 20 30 40 50
Concentrationp Concentrationp
@ (b)

Figure 4.7 - Modules élastiques adimensionnés @rpétaux pour une suspension composée
de sable §de taille 160-200 pum.
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Figure 4.8 - Modules élastiques adimensionnés @rpétaux pour une suspension composée
de sable $de taille 160-200 pm.

Nous avons compilé tous nos résultats de moduleseadionnés en fonction de la

concentration en sables, &, S et S pour différentes tailles de particules. Nous obzes
un rapportG'((D)/G(') identique jusqu’a des concentrations de 20 % aqeekpit le type de

sable. Au-dela, nous avons une grande disparit@ ézg différents types de sables ajoutés
dans notre émulsion. L’évolution du module élastigst bien différente selon la morphologie
de particules.

Par ailleurs, nous avons calculé I'écart-type denésultats expérimentaux en fonction
de la fraction volumique en particule (tableau 4LBs résultats sont issus d’une suspension
contenant du sable, 8e taille 160-200um. Nous remarquons que I'éggré-taugmente avec
la concentration en particule dans le cas de ctmtdrcects importants. Le nombre de
systemes N étudiés est de 4 suspensions préparéazod indépendantes les unes aux autres.

Concentration (%), Module adimensionné moyen Egpe t
15 2,24 0,06
20 9,33 0,1
30 28,35 2,21
35 83,24 5,23

Tableau 4.1 - Récapitulatif des erreurs de mesesarnbdules élastiques adimensionnés
induites lors de nos essais a différentes condé@risa
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Figure 4.9 - Modules élastiques adimensionnés @rpétaux pour une suspension composée
de sable de Seine $60-200 pum.

Dans cette section, nous avons mis en évidence gimes. Le premier étant des
interactions élastiques bien modélisables par lelaleode Krieger-Dougherty. Le second
étant I'apparition de contacts directs, plus dum@déliser. La disparité de valeur a forte
concentration dans le cas d’une mesure de modagtigtie G' pour des fluides interstitiels
aux propriétés rhéologiques différentes semble &imndue a I'apparition de contacts directs.
La différence de mesure d& pbur un outil vane et plan-plan est due au confieré du
matériau au sein de l'outil plan-plan causé towgopar les contacts directs. Elle intervient
pour de mémes concentrations ou nous observongramsgtion entre le régime élastique et

frictionnel. Dans la suite de notre étude, nousnalinous intéressé au seuil d’écoulenrent

4.2 Seuil d’écoulement

4.2.1 Description quantitative
Nous avons imposé un taux de cisaillement trédefdlh05 &) pour mesurer le seuil
du matériau d’apres le protocole détaillé dansHapdre 3. La figure 4.10 représente la

contrainte en fonction de la déformation subielpanatériau pour une suspension composée

d’'une émulsion dans du sable & taille 315-400 um. Nous observons tout d’abamé
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augmentation linéaire de la contrainteen fonction de la déformatiop qui correspond a

I'élasticité du matériau. Cette phase interviemted déformations trés faibles. La contrainte
augmente jusqu'a atteindre un plateau de contraortespond a une déformation plastique
du matériau. Nous définissons donc la valeur dteptacomme étant le seuil d’écoulement
du matériau.

Le seuil découlement de chaque suspension est rinepour différentes
concentrations en particule. Nous observons unmantation du seuil d’écoulement lorsque

la concentration en particule augmente. Le seditalilement augment fortement pour des
concentrations éleveées.

10C

Emulsion+

90+ Sables $315-40(

80 o 0%
—_ . o 15%
5 704 o A 25%
~ 604 v 30%
9 ] o 35%
£ 50_— SV < 40%
© 40 > 42%
"E 1 QUOOTOO0 00 O
o) 304 DO0MOmMOmoo
U 20_

104

O T T T T T T T T T

0,0 0,5 1,0 15 2,0
Déformation

Figure 4.10 - Contrainte en fonction de la déforomapour différentes fractions volumiques
pour des grains de sable ded® taille 315-400 pum.
4.2.2 Effet de la concentration sur le comportement en @ulement

4.2.2.1 Comportement en écoulement

Analysons plus en détail I'allure des courbes @intes en fonction de la déformation
r = f(y). Nous avons observé différents comportements enlément durant nos essais

rhéologiques. Cette différence de comportement mEpde la fraction volumique en
particules dans notre suspension.
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Figure 4.11 - Contrainte en fonction de la déforaratypique d’un comportement
élastoplastique pour une émulsion pure (a) et uspension composée de sabi€lS.

Pour I'’émulsion pure et a faible concentratign nous obtenons un comportement

élastoplastique quasi idéal (figure 4.11). La titéors entre la phase élastique et plastique est
quasi abrupte. Un faible écrouissage du matériauoleservé a faible concentration. Ce
comportement est observé pour des fractions voluesign dessous de 35% pour du sable S

et d’environ 30% pour du sable, & et S.

80-40% de sable S | Seuil

70-
60-
50
40
30
20-

Contrainte (Pa)
Déformation élastique

0.0 05 10 15 20
Déformation

Figure 4.12 - Contrainte en fonction de la défororatypique pour des fractions volumiques
élevées.

A forte concentration, nous obtenons un comportéreanécoulement différent. Un

exemple est donné sur la figure 4.12 dans le ‘cee duspension composé de 40% de sable
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S;. La transition quasi abrupte entre un comporterdéstique et plastique n’apparait plus.
Le matériau s’écoule progressivement et sa comgraimgmente avec la déformation. Il s’agit
d’'un phénomeéne d’écrouissage. Ce phénomeéne esinphustant quand la concentration en
particule augmente. Pour expliquer ce phénomermaliéssage dans notre cas d’étude, nous

avons représenté sur la figure 4.13 deux étatsdomrse mesure de seuil d’écoulement

Avant écoulement, notre matériau de départ présefidge concentration des contacts directs
entre particules importants (figure 4.13a). Dansenoas, le phénomene d’écrouissage peut
s’expliquer par le caractere isotrope initial emisotropie du matériau durant I'écoulement

qui tend a diminuer les contacts entre particuigsie 4.13b).

> >

D

<€ <
(@) (b)

Figure 4.13 - Contact direct entre particules aeaoulement (a) et orientation des particules
durant I'écoulement (b).
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Figure 4.14 - Contrainte en fonction de la défororapour une méme concentration en sable
S, S SetS.
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La figure 4.14 représente trois courbes de camtan fonction de la déformation de
suspension composée de sahleSs S et S a 42 % en concentration. Le seuil d’écoulement
étant différent d’'une préparation a une autre, nausns adimensionné la contrainte par
rapport au seuil d’écoulement de la suspension.sNemarquons que le passage entre ces
deux zones intervient a des déformations critiqliférentes qui dépendent de la forme de
nos particules. L’écrouissage de nos suspensigmendédonc du type de sable ajouté. Nous
avons alors des courbes caractéristiques du typeadiule ajouté dans la suspension. La
forme de nos particules donne donc une signaturel’&coulement du matériau. Cette
observation est valable pour toutes les fractiarlamiques a forte concentration, au-dela de
40 % pour du sable;Sde 35 % pour des particules de sablestS et de 30 % pour du sable

S;. Ces concentrations critiqueg sont en accord avec les concentrations critiquesad

section précédente.

4.2.2.2 Influence des propriétés rhéologiques du fluiderstitiel

Comme pour le module élastique, nous avons ausdiéelinfluence des propriétés
du fluide suspendant sur I'évolution du seuil di@ement. La figure 4.15 nous montre
clairement qu’il n'y a pas d’influence des propé®tde seuil du fluide suspendant sur
I'évolution de ces propriétés lorsque nous ajoutoles particules dans la gamme de
concentration de seuil étudiée. L'orientation etdianinution des contacts directs entre
particules durant I'écoulement sont bien confirmées suspension pendant I'écoulement
apres la déformation critique a un comportemengémpent hydrodynamique.

Nous n’avons pas pu aller plus loin que 73 Pa darseuil d’écoulement, car dés
I'ajout des particules, le seuil d’écoulement desuapension atteint des valeurs de l'ordre de
200 Pa. A cet ordre de grandeur, nous atteignanidirfétes de mesures de nos essais de
rhéométrie. A l'inverse, a des seuils d’écoulenténhe émulsion trés faible (environ 10 Pa),
nous risquons d’avoir une sédimentation de noscodes vers le fond de la cuve et ainsi
obtenir des mesures de couple plus important. Mowsns donc une surévaluation du seuil

d’écoulement.
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Figure 4.15 - Seuil d’écoulement rédajf{@)/7,(0) de suspension de sablgl$0-200um
dans difféerentes émulsions.

Nous avons ensuite mesuré et comparé comme pouomotkile élastique, le seuil
d’écoulement avec deux outils de mesures diffésertedifférentes concentrations. Les
géomeétries de mesure sont une géomeétrie vanequasst une géométrie plan-plan. Le but
est toujours de comparer deux modes de confinedi#étents. Nous pouvons observer sur
la figure 4.16 que l'outil utilisé n’influe pas sles mesures de seuil d’écoulement pour les
concentrations étudiées. Ce qui est encore une/@mgue la mesure de seuil s’effectue bien

dans un régime hydrodynamique.

104 © Mesure avec outil vane
= A Mesure avec outil plan-plan O
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Figure 4.16 - Comparaison entre une géométrie gapkan-plan pour une suspension
composeée de sablg $60-200um.

131



Au final, nous traitons ici clairement du seuilmatériaux structurés par I'’écoulement
a la différence du module élastique. La mesureedé mméme a forte concentration s’effectue

sur un matériau avec un comportement puremenicglast

4.2.3 Evolution du seuil d’écoulement a différentes conerations en particules

Apres avoir étudié l'influence de nos particules I&coulement, nous nous intéressons a
I'influence de la concentration sur le seuil. Ngasivons représenter I'évolution du seuil sous

la forme de seuils adimensionnédg)/7, ot 7.(¢) correspondant au seuil d’écoulement de
la suspension a la concentratign 7., est le seuil d’écoulement du fluide suspendanhsDa

notre cas, le fluide suspendant est une émulsiogrse. Nous tragons le seuil adimensionné
en fonction de la concentration sur la figure 4obidr des particules de sablgde taille 160-
200 um. Nous observons, tout comme pour le modaktigue, une augmentation du seuil
avec la concentration en particules. Le seuil deengn écoulement est élevé lorsque la
concentration en phase rigide augmente. Nous digtims aussi une évolution des propriétés
linéaires de module élastiqgue plus importante cege propriétés non linéaires de seull
d’écoulement. Par exemple, pour une suspension% deé particules, le seuil d’écoulement
augmente d’un facteur 5,5 tandis que le moduldiglesaugmente d’un facteur de I'ordre de
40.

100 T T T T T T T L

o Seuil

= Elasticité m |

Seuil7 (@ /1, et moduleG'(@/G'g
adimensionné
'_\
@

0o 10 20 30 40
Concentratiorp

Figure 4.17 - Seuil adimensionmg(@)/7,, et module élastiqué'(@)/G', en fonction de la

concentration en particules des suspensions de Satié taille 160-200 um dans une
émulsion inverse.
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Nous avons tenté par la suite une modélisatidfédelution du seuil d’écoulement en
fonction de la concentration en particule. Nous jgarans de fagon intuitive nos résultats
expérimentaux avec le modele rhéologique de Kri€gmrgherty (Eg. 4.4) s’écrivant sous la

forme :

r.(¢) _ 1
7,0 @-gg, ) ¢

La figure 4.18 montre que le modéle de Krieger-Dwmrty n’est pas en accord avec nos
résultats expérimentaux quelle que soit la valearfrdction volumique introduit dans le

modele avec différentes valeurs de fraction volwaide divergencey,, (40.5 %et 100 %).

\q) 8
E o S, 160-200
O 71 Modéle de Krieger-Dougherty
. (T) 6—- —— ¢, =40.5% - @, =100%
C 4
)
=
©
©
=
(D)
) N
0 10 20 30 40 50
Concentrationp

Figure 4.18 - Comparaison entre les valeurs exmates et les seuils adimensionnés avec
le modéle de Krieger-Dougherty pour une suspensiomposée de sablg &e taille 160-200
pum.

Nous avons compilé, dans la figure 4.19, tous Besltats sur une méme courbe de
seuil adimensionné en fonction de la concentraiosables § S, Sset S.. Nous remarquons
de nouveau une grande disparité entre les differeyges de sables ajoutés dans notre
emulsion sensible a la forme des particules. Lées8bdiverge a des concentrations plus
faibles que les autres types de sables, ce quigogune mise en écoulement plus difficile
pour des sables concassés. La forme des particupexte de fagon considérable la mise en

ceuvre pendant I'écoulement du matériau.
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Figure 4.19 - Seuil adimensionné en fonction deolacentration en particules pour toutes les
formulations étudiées.

Nous avons calculé la dispersion de nos résultatsgpport a la moyenne en fonction
de la fraction volumique en particules (tableay.A.2s résultats sont issus d’'une suspension
contenant du sable; 8le taille 160-200 pm. Nous remarquons que la dispe des résultats
est plus importante lorsque la concentration augendre nombre de systemes étudiés est de

4 suspensions préparées de facon indépendanigseiesies autres.

Concentration (%)| Seuil adimensionné moyen  Ecae ty
15 1,39 0,07
20 1,59 0,09
30 1,78 0,10
35 2,48 0,30
38 3,76 0,50
40 5,48 0.80

Tableau 4.2 - Récapitulatif des erreurs de mesuisedil adimensionné lors de nos essais a
différentes concentrations.
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4.2.4 Relation entre le module élastique et le seuil d’éalement

4.2.4.1 Approche d’homogénéisation de Chateau

Des récents travaux d’homogénéisation [Chateau. €088] prédisent une relation
générale entre le module élastiqBeg) et le seuil d'écoulement. (@) d’une suspension de

particules plongées dans un fluide de HerschellBulkEgalement, cette relation doit

théoriquement s’appliquer entre I'élasticité esauil : elle prédit que le seuil. (@) d’une
suspension de particules plongées de fraction vigugng dans une pate de seuil, et de

module G, est lié a son modul@’(qo) par I'expression :

r.(9)/ 1. = /- D)G (9)/ G, (4.5)

Si nous insérons le modele de Krieger-Dougherty. (E.3) dans I'expression
précédente, nous obtenons la relation semi-emgisgivante :

7.(9) 1-¢
O q-gg,)de

(4.6)

42.4.2 Cas détude

Sachant que le modele de Krieger-Dougherty ne immoé pas dans notre cas d’étude,
nous avons comparé nos résultats expérimentaux lavecodele d’homogénéisation de
Chateau (Eq 4.6) dans le cas d’'une suspension ggapie sable; &t S de taille 160-200

pum (figure 4.20). Le modele de Chateau étant fonctie la viscosité intrinséq[aﬂ du

matériau, nous avons intégré dans ce modele lasitédantrinseque d’'une sphere équivalente
a 2.5 environ et la viscosité intrinséque mesusgE@mentalement. A l'inverse du module
élastique, nous remarquons que pour de faiblesrietsf concentrations un accord satisfaisant
est veérifié entre nos données expérimentales anddele de Chateau comprenant une
viscosité intrinseque de 2,5. Ces analyses regstdables pour des particules de sablgetS
Ss. Si nous remplacons la viscosité intrinseque e Wilisée précédemment par les
viscosités intrinseques mesurées dans le chappimi2des sables; 8t S de tailles 160-200
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pum dans le modele de Chateau, I'accord est moitisfassant. Il semble que la viscosité
intrinséque[q] mesurée dans un milieu dilué ne puisse pas étigeatdans la prédiction du
seuil d’écoulementr,.. Nous pouvons donc nous affranchir de la mesurevideosité
intrinseque issue des mesures expéerimentales pédirg I'évolution du seuil d’écoulement.
Le modele de Chateau peut donc prédire le compertenon linéaire du matériau dans notre
cas d'étude, car le matériau présente un compontemaement hydrodynamique di a

I'anisotropie durant I'écoulement.

= e Sq160-200 pm 74| ® S4160-200 um
S L =250 0= 45% Il & o n1=2.5; @4~ 37%
[ — = 3,27; @~ 50% .% o | [11=3.7L; @y~ 40%
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Figure 4.20 - Comparaison entre les valeurs exm#riates et les seuils adimensionnés avec
le modéle de Chateau pour une suspension compesable $(a) et de sable,Sb) de taille
160-200 pm.

Nous tragons sur la figure 4.21 le seuil rédnifg)/ 7., en fonction du module réduit

modifié \/(1—40)6'(40)/65. Nous trouvons un accord satisfaisant entre nosné&kEs

expérimentales et la prédiction théorique de [Ghatet al. 2008] pour de faibles fractions
volumiques. A linverse pour des fractions volumeguplus élevées, nous observons un

accord moins satisfaisant avec cette approche. &tal a la présence de contacts directs a

forte concentration en particules lors de la medureodule élastiqué .
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Figure 4.21 - Elasticité sous la fornq/e(l— q))G'(qo)/G(; en fonction des seuils d’écoulement

adimensionnésc((p)/rco en échelle log-log pour différents systémes étudguspensions de
particules de sableg, &, & et S de taille 315-400 um dans une émulsion inverse.

Dans le cas de nos suspensions, nous pouvonseltédieuil d’écoulement, (¢) a

partir de mesures de module éIasticﬂ;Bu'céga) pour de faibles concentrations. Au-dela, ceci est
rendu difficile par I'apparition de contacts diregbrésents lors d’'une mesure de module

élastiqueG (¢).
4.2.4.3 Prise en compte du module aprés écoulement

Nous avons vu précédemment que l'accord entrevddsurs expérimentales et le

modele de Krieger-Dougherty est satisfaisant pasr fdibles fractions volumiques et moins
satisfaisant pour des fractions volumiques plusoirigmtes lors d’'une mesure dié(ga). Nous

avons comparé dans cette partie les résultats imyg@aux sur une suspension composée de
sable % de taille 315-400 um plongé dans une émulsionrggvavec le modele de prédiction

théorique de Chateau pour deux cas de figures. Blouss mesuré dans un premier temps le
module d’élasticitéG'(w) dans notre suspension homogéne et isotrope iiétat)j et dans un
second temps nous avons mesuré le seuil d'écoutenfgh L'autre cas de figure est de

mesurer le seuil d’écoulemenfy) et par la suite mesurer le module d'élasticég) sur le
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matériau anisotrope. Il est a noter que dans lex das de figure, le seuil d’écoulemerﬁtp)

est mesureé sur une suspension homogene. Ce gerietifie ces deux cas d’expérimentations
est que dans le premier cas, la mesure du modélasttité G (@) se fait avant écoulement.
Nous n’avons pas de déstructuration du matériawlgpegnla mesure du module. Dans le
second casi (¢) est mesuré aprés écoulement et déstructuratioratériavu.

Le but de cette expérimentation est de trouvempratocole de mesure du module
élastique afin de tester l'approche d’homogéndgsatsur une méme structure. Nous

observons sur la figure 4.22 que l'approche d’hoémégsation aprés écoulement est

beaucoup plus satisfaisante pour prédir@) a partir du module élastiq®(g).

1.0
@ 05 Boulonnais 315-400 microns
= ] o Avant écoulement.
) N ,

© i 06 e Apres écoulement. S
0N « ] _ 0
S o 04X °
QT o
£ O 40%
5 0.2+ ) 40%
@ ¢ 0.0+ 30% [ o O 38%
= 1 o 35%
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i =] 15%
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Seuil réduit(z (¢)/7 1)

Figure 4.22 - Comparaison entre une mesure de madgibasticité avant et apres écoulement
par rapport a I'approche théorique d’homogénéisatio

Finalement, on montre qu’'a partir d'une mesure Glesur une méme structure
anisotrope, on est capable de prédire le seuibdlémentr.. Le seuil d’écoulement semble
étre prédit avec la formule de Chateau pour uneosi& intrinséque de 2,5. La viscosité
intrinseque mesurée dans un milieu dilué ne seipddeétre pertinente. Nous verrons par la

suite de I'étude une comparaison entre le seutaliiement et la consistance d’'Herschel-

Bulkley.
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4.3 Consistance d’ Herschel-Bulkley

4.3.1 Suspensions de type Herschel-Bulkley ?

Nous avons montré dans le chapitre précédentrstreation d’'une courbe a I'échelle
locale a partir des vitesses et concentrationddeaaesurées a I'lRM dans I'entrefer d’une
géométrie Couette. La question qui se pose apris @nstruit les courbes d’écoulement a
I'échelle locale est de vérifier si la suspensioih 8N comportement de type Herschel-Bulkley
comme le matériau interstitiel (émulsion). Le bst de savoir quel modéle est le mieux
adapté pour ajuster les parameétres rhéologiques deeé le seuil d’écoulement et la
consistance de nos suspensions.

L’émulsion seule a un comportement de type HersB#tley [Ovarlez et al 2006]. Nous
comparons ici les résultats expérimentaux que @IS obtenus pour nos suspensions a
différents modeéles rhéologiques tels que le modeleBingham, de Herschel-Bulklegf(
chapitre 1) et le modele de Casson.

Pour rappel le modéle de Bingham s’écrit sous fiaéo:
r(y) =1, 41,y @7)
Avec 17, la viscosite plastique de Bingham en Pa.s
Le modéle de Casson s’écrit sous la forme :
\/?(T/) = \/r_c + \/E/ (4.8)
Avec [ la viscosité plastiqgue de Casson en Pa.s

Le modele d’Herschel-Bulkley s’écrit sous la forme
r(y)=1.+1,0" (49

Avec 1, le seuil de mise en écoulement, en Pa

n.s estla consistance d’Herschel-Bulkley en Pa.s

n I'exposant d’Herschel-Bulkley
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Figure 4.23 - Comparaison entre une courbe d’eaueré locale et les differents modéles
rhéologiques pour une suspension pure.
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Figure 4.24 - Comparaison entre une courbe d’éaveré local et les différents modéles
rhéologiques pour une suspension de 30 % de Sable t&ille 160-200 um dans une

émulsion inverse.

Les figures 4.23 et 4.24 représentent les courbes-legarithmiques d’écoulement
pour une émulsion pure et une suspension compo8€e% de sable de;SUne premiéere

observation nous améne rapidement a considérdequedele de Bingham ne décrit pas nos

données expérimentales que ce soit pour une emytsice ou avec sable. Ce modeéle n’est

pas en accord avec les données expérimentalesiesgradients de vitesse faibles t2sur
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une suspension pure et 3 gour des particules de sable). Le méme constatbsstrvé pour
les forts gradients de vitesse (I5mour une suspension pure et 20 gour des particules de
sable). De fait, nous avons une surestimation dil sBécoulement et de la viscosité
plastique. Le modele de Casson présente un meilleogord avec nos données
expérimentales. Il présente toutefois une légerestimation des contraintes a appliquer aux

bas et forts taux de cisaillement.

Le modéle le plus pertinent dans nos deux casgieef est le modéle d’Herschel-
Bulkley. Il est parfaitement en accord avec nosltatss expérimentaux. Nous avons ajusté ce
modele avec lI'exposant d’'Herschel-Bulkley a 2. @gposant est identique a celui de
I'émulsion pure comme le prédit théoriguement [€hatet al. 2008]. La conséquence d’un
mauvais choix de I'exposant n conduit a une sotisrason ou surestimation du seuil

d’écoulementr, et de la consistance d’Herschel-Bulkigy. A titre d’exemple, un choix de
I'exposant de 0.4 entraine une sous-estimation0d& Zur le seuil d’écoulememnt. Pour le

choix d’un exposant de 0.6, le seuil d’écoulemeahtarestimé de 14 %.

I est a noter que le modele d'Herschel-Bulkleystee valable sur toutes nos
formulations quelgue soit la forme de nos partis@tla fraction volumique de nos particules
comme nous pouvons le voir dans la figure 4.25sraprésentée une comparaison entre les
courbes d’écoulement et le modele d‘Herschel-Bylkbeur des suspensions de 30 % de
sables § S et S. Par la suite, toutes nos données seront ajuatéEn €gal a %2, ce qui

permet notamment une comparaison des valeurs destamce d’Herschel-Bulkley,, .
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Figure 4.25 - Comparaison entre les courbes d’éooeiht local et le modéle d‘Herschel-
Bulkley pour des suspensions de 30 % de saghlg;®t S dans une émulsion inverse.

4.3.2 Suspension de particules non colloidales dans unmifie d’Herschel Bulkley

Nous avons réalisé plusieurs courbes d’écoulemdstielle locale d’apres la méthode
décrite dans le chapitre 3 pour différentes susppasomposées de particules sphériques bi

disperses (figure 4.26), de sablesS (figure 4.26), $et S a différentes concentrations en
particules.
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Figure 4.27 - Courbes d’écoulement pour le systémelsion/billes sphérique bidisperses a
différentes concentrations.

Qualitativement, nous tirons deux enseignementaaderésultats issus des mesures

IRM couplées avec des essais en rhéométrie classiqut d’abord, nous constatons une
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augmentation de la contrainte seuil avec la comagoh en particule. Le deuxieme

enseignement est la pente des courbes d’écoulempginhugmente avec la concentration en
particules. Nous avons vu précédemment que nodesurécoulement sont bien décrites par
le modéle d’Herschel-Bulkley. Nous pouvons donderela pente de nos courbes a la

consistance d’Herschel-Bulkley,, . Nous verrons plus tard que nous pouvons caraeteri

ce parametre a l'aide de deux méthodes différentes.
Il est & noter que 'augmentation du seuil de @nte et de la pente de la courbe avec la

concentrationg est plus importante pour des suspensions compogésable que pour des

particules sphériques bi disperses.

4.3.3 Consistance d’'Herschel-Bulkley en fonction de la &ction volumique en
particule

Dans les paragraphes précédents, nous avons nuudréa loi de comportement
locale est bien décrite, quelque soit la conceotragt la forme des particules par le modéle
d’Herschel-Bulkley avec un exposant n =%. Dansecpé#rtie, nous allons nous intéresser a
I'évolution de la consistance d’Herschel-Bulkley fenction de la fraction volumique et des
particules ajoutées. La consistance d'HerscheldBulkest mesurée a la fois pour la
suspension et le fluide interstitiel (émulsion). L@présentation de nos résultats
expérimentaux est le rapport entre la consistaitdersichel-Bulkley de la suspension et celle
du fluide interstitiel en fonction de la fractiorolumique en particule. La consistance
d’Herschel-Bulkley est calculée pour une gammerdetibns volumiques allant jusqu’a 55 %
pour nos particules sphériques bi disperses, 399t lp sable § 38 % pour le sable,S35
% pour le sable st 34 % pour le sable,S

Nous avons comparé deux méthodes pour mesurensistance d’Herschel-Bulkley.

La premiere méthode est d’ajuster la courbe d’éuneht de notre suspension avec le modele
Herschel-Bulkley. La consistance d’Herschel-Bulkésy donc ajustée directement a partir de
nos données expérimentales pour avoir une meilleyeroximation avec le modele
d’'Herschel-Bulkley (figure 4.23).

La deuxieme consiste a calculer directement a partir des données pour éliminer
l'incertitude liée a la détermination du seuil ddiagustement des données et ce calcul est

effectué entre 1%t 10 & selon I'Eq 4.10.

,7HB - T(yl}.g)_ T(yl) (410)

Vio © yl}é
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La figure 4.28 montre clairement que la méthodeffetée pas les valeurs de
consistance d’Herschel-Bulkley pour la gamme étudié fractions volumiques. Ceci est
valable pour toutes les autres formulations étidiPeur la suite de nos études, le choix de la
meéthode utilisée se portera sur la méthode intatiool, c'est-a-dire la méthode 1. C’est un

choix arbitraire.
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Figure 4.28 - Consistance adimensionnée de Her&llkley 77,5 en fonction de la
concentration en billes de PS pour différentes oddh de calcul.

Aprés avoir défini notre méthode de mesure, nouspawons nos données expérimentales
avec différents modéles proposés dans la littératBlous avons comparé nos données
expérimentales avec deux modeles rhéologiques.rémipr modele est celui de Krieger-

Dougherty (pour n égal a %2):

n(g) 1 (4.11)

7(0) ( - J
P

Le second modéele est le modele d’homogénéisatid@hateau et al. 2008] prédisant

la consistance de la suspensiggs (¢) en fonction de la concentration en particule paur

exposant d’Herschel-Bulkley égal a 0,5 :

(\/ l-p@- i) ~ 250, )1.5
,7HB (¢) = div

e (0) (1_ @ o

(4.12)
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Il est a noter que les Equations.4.8 et 4.9 saiiteédci en fonction deg,, et non pas

en fonction de la fraction dense aléatoge L'ajustement de nos courbes expérimentales ne

se fait donc pas par rapport a la compacité delésgoare des particules a sec, mais bien
d’'une fraction de divergence des propriétés rhaqlazs de la suspension. Dans le cas de

particules sphériques monodisperses, la fractioselaléatoirep, est égale a 0,64 tandis que

la fraction volumique de divergenaeg, est égale a 0,605 [Ovarlez et al. 2006].
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Figure 4.29 - Comparaison entre le modele de Kri€grigherty et le modele de Chateau
pour des suspensions composées de sap, $; et S.

Nous observons sur la figure 4.29 que le modeleogpig pour modéliser nos

données expérimentales est le modéle de Chateauawaction volumique de divergence

@, comme seul parametre ajustable. Si nous remplalgonsscosité intrinseque de 2,5

utilisée precédemment par les viscosités intrinegquesurées dans le chapitre 2 pour des

sables $et § de tailles 160-200 um dans le modele de Chateguré€f 4.30), I'accord est

moins satisfaisant. Il semble que la viscositéirisﬁrque[fy] mesurée dans un milieu dilué ne

1
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puisse pas étre utilisée dans la prédiction deotesistance d’Herschel-Bulkley,; et le

seuil d’écoulement, a concentration modérée et élevée. On retrouvea iwiéme conclusion

que dans le cas précédent ou I'on prédit correatemeeseuil d’écoulement, a l'aide du

modéle de Chateau.
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Figure 4.30 - Comparaison entre le modele de Chatear des suspensions composées de
sable % (a) et S (b) pour des viscosités intrinséqt[# mesurée dans un milieu dilué.
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Figure 4.31 - Consistance adimensionnée de Her&tlikley 77,5 en fonction de la
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La figure 4. 31 représente la consistance adimané® de Herschel-Bulkleg,; en
fonction de la concentration pour différentes patgs. Tout d’abord, comme I'avaient laissés
présager les résultats des courbes d’écoulemeétizlle locale, nous nous apercevons que
la consistance d’Herschel-Bulkley augmente avgoutade particules. Ceci parait logique,
car il est plus difficile de mettre en écoulememe ususpension fortement chargée en

particules. De méme, il est plus difficile de laint@nir en écoulement.

Nous remarquons, dans un premier temps, que ladnacolumique de divergence

®,, déterminée par ajustement au modele de Chate#a armmifonction de la forme de nos

particules. Elle est de I'ordre de 45 % pour unes&h (sables roulés), 39,5 % pour un sable
S, (sables semi-concassés), 36,5 % pour un salfEaBles concassés), 34,5 % pour un sable
S, (sables concassés), 60,5 % pour des particule®disperse sphériques [Ovarlez et al.
2006] et 73 % pour des particules bidisperses gpies. Nous avons bien un impact de la
forme des particules sur la consistance de nosngeéda La forme et la polydispersité des

particules se répercutent fortement sur les valéeiia fraction volumique de divergernge.

Pour évaluer I'impact des particules sur la coasis®, nous évaluons la fraction
volumique en particules pour laquelle nous obseswame consistance de la suspension cing
fois plus importante de celle du fluide interstitika fraction volumique solide, ou
N (4/))//7HB (O) =5 apparait, varie selon les sables ajoutés. Elldes9 % pour un sable S
(sables roulés), 35 % pour un sabjgsables semi-concassés), 33 % pour un sajileaBles
concasses), 31 % pour un sabjdsables concasseés), 46 % pour des particules rispaoses
sphériques et 52 % pour des particules bi dispespb®riques. Si nous nous plagons
désormais a une fraction volumique de 'ordre d&@Timpact de I'ajout de sable aura un
impact deux fois moins important sur la consistadce sable roulé ($ par rapport a un
sable concassé (S La morphologie des particules a donc un rélesm@rable sur la

consistance de nos suspensions.
4.3.4 Relation entre seuil d’écoulement et consistance

Précédemment, nous avons montré que le modéle i@gekret Dougherty predit
correctement nos données expérimentale @) pour de faibles fractions volumiques ot le

régime hydrodynamique est prédominant. A forte eatration le modele n’est plus valable
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du fait de l'apparition de contacts directs entegtipules. A partir de ces constatations, la

détermination de la fraction volumique de divergemyg, est rendue difficile. Ces remarques
ne sont pas valables pour la prédiction du sewkcalilementr, et de la consistance

d’Herschel-Bulkleyn, ; prédit par le modéle de [Chateau et al. 2008].

[Chateau et al. 2008] prédit qu'a une échelle wsmpique, la suspension se
comporte comme un fluide de Herschel-Bulkley de mémposant que celui du fluide
porteur. Il relie la consistance relativee(e ratio entre la consistance du mélange et celle
fluide interstitiel) au seuil d’écoulement relaife le ratio entre le seuil du mélange et celui
du fluide interstitiel) dans le cas d’'une suspemsiomposée de particules sphériques par la

relation suivante :
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P00 b
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Figure 4.32 - Seuil d’écoulement sous la fo{r\c{é%] (1- ) en fonction des
Z-C
consistances d’Herschel-Bulkley adimensionnége)/7,,, (0) en échelle log-log pour

différents systemes étudiés : suspensions de pladide sables;SS,, S; et S de taille 160-
200 um dans une émulsion inverse.
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A linverse de la prédiction du module élastig® a partir de mesure de seuil
d’écoulement 7., nous avons bien un accord entre nos donneées imqgmtales et la
prédiction de [Chateau et al. 2008] pour tous raides de morphologies différentes (figure
4.32). Nous pouvons, a partir d'une mesure de ,seeifluire la consistance d’Herschel-
Bulkley 77, mesuré de fagon locale. C’est un résultat impon@ur une caractérisation
rhéologique des matériaux dans le génie civil. Hetea partir d'une mesure de seull
d’écoulement mesuré a l'aide d’'un essai d’étalen{ehtchapitre 1) par exemple, nous

pouvons en déduire la consistance du matériau.

4.3.5 Impact de la consistance et du seuil d’écoulemeniirsnos suspensions

Dans le domaine du génie civil, les deux pararsétiéologiques utilisés pour prédire
une bonne mise en ceuvre du matériau sont la canséstet le seuil d’écoulement. Nous
avons compareé sur la figure 4.33, le seuil d’éanelet et la consistance pour observer quels
parametres rhéologiques impactent le plus fortem@nhos suspensions. Nous observons une

augmentation de la consistance d’Herschel-Bulkkgy, plus importante que le seuil
d'écoulement 7, pour nos différentes formulations. Nous pouvonga déire que la
consistance d’Herschel-Bulkley,; aura un impact plus important que le seuil d’éement

r. lorsque 'on ajoute des particules de sable datre mélange.
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Figure 4.33 - Comparaison entre seuil et consistadémensionnés en fonction de la
concentration en particules &) et 3 (b) de taille 160-200 pum.

Dans le cas de particules sphériques, le seuiifrelt de 1,32 a une concentration de

38 %. La relation 4.13 prédit aingi,, (4/))//7HB (O) égal a 1,93. Dans le cas de nos particules
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non sphériques, 'amplification du seuil mesurég8a% est de 2,06 pourn,S3,63 pour &
3,76 pour $et 6.82 pour S(figure 4.19). Nous retrouvons une amplificatiam seuil plus
forte pour ces particules irréguliéres.

Par contre, 'augmentation de la consistance HBstlb®aucoup plus marquée. La
relation 4.13 prédit ainsi pour une concentratiom 88 % une consistance relative
N (4/))//7HB (O) de 3.75 pour un sablg,8,78 pour un sable, 3,26 pour un sable;®t 22,62
pour un sable Sfigure 4.31). En pratique, la caractérisatiorotbgique est effectuée a partir
d'une mesure d'étalement qui caractérise le setécadllement ¢f. chapitre 1). En
conséquence, alors que l'augmentation du seuil peet relativement faible (de 2 a 8),
'augmentation de la consistance (de 3 a 23) peett@s élevée sans étre capturée par l'essai
d’étalement. Il faut donc gardé en téte que cett siéra moins marqué dans le cas d’un fluide
interstitiel composé de pate de ciment dont le amtement rhéofluidifiant n'a pas un
exposant égal a 0,5 mais compris entre 0,5 et 1.

Notre étude montre donc qu’une perte d'étalemigmt 4u seuil d’écoulement peu
important peut étre associée a des consistancesdgaplus fortes. Ceci est d’autant plus
vrai que la qualité du sable est décroissante.

Partant de toutes ces constatations, nous avois,dte facon arbitraire, un parametre

pragmatique nommé, car il est difficile d’évaluer de fagon précisefiaction volumique de
divergenceg,, . Ce paramétre correspond a la concentration eticylar nécessaire pour

obtenir une suspension équivalente a quatre fgimiametre rhéologique étudié par rapport

au fluide interstitiel. Nous avons donc détermigédans le cas de la consistance (figure 4.31)
et du seuil d’écoulement (figure 4.19). Nous avoosipilé les résultats du facteg dans le

tableau 4.3 pour la consistance et le seuil d’@uoeht déduits des figures 4.31 et 4.19.

@, (seuil d’écoulement) g, (consistancel)
S; 160-200 pm 44 % 39 %
S, 160-200 pm 39 % 35 %
S 160-200 pm 38 % 33 %
S; 160-200 pm 35 % 30 %

Tableau 4.3 - Récapitulatif des valeursgjdiées au seuil d’écoulement et a la consistance
pour des suspensions composées de sahl&s S; et S de taille 160-200 pum.
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Nous avons montré dans le chapitre 2 que le fact@spect avait un impact sur la

compacité lache aléatoirg et la compacité dense aléatoge. A l'inverse, la convexité de
nos particules n’affectait pas la compacité ladbataire ¢ et faiblement la compacité dense
aléatoire ¢,. Partant de ces remarques, nous avons tracé adigute 4.34 la compacité
lache aléatoireyg en fonction du facteugy, pour une mesure de seuil d’écoulement et de
consistance. Nous observons que la compacité kléladoireg affecte fortement le facteur
@, que ce soit pour une mesure de seuil d’écoulemenie consistance. Le facteur d’aspect
étant fortement lié a la compacité lache aléatgirenous pouvons dire que le facteur d’aspect

contréle tout d’un point de vue rhéologique danségeme ou il n’y a pas de réseau percolé
de contacts entre gains (contrairement a la fractmumique dense). Si nous avions étudié
des mélanges dont la fraction volumique est supki@ la fraction lache aléatoire, il est

possible d'anticiper qu’une influence de la cont@xjprobablement faible) pourrait étre

mesurée.
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Figure 4.34 - Compacité lache aléatagreen fonction du facteug, pour une mesure de seull
d’écoulement et de consistance.
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4.4 Conclusion

Dans une application en génie civil, le colt écoigoim est essentiel. Le but est ainsi
d’avoir une proportion la plus importante possiidegranulats dans les préparations de béton,
car les granulats ont un colt moins élevé que ta @& ciment. Nous avons vu que le seull

d’écoulementr, et la consistance de nos suspensions dépend&rhéort de la morphologie

de nos particules. Il est donc intéressant d’ogémie mélange granulaire et d'utiliser des
granulats ayant des formes de grains les plus ispiedr possibles. Par défaut, si les
ressources de granulats roulés sont épuiséeqjtirdanplacer les granulats roulés par des
granulats ayant une morphologie se rapprochanekiedune sphére.

De plus, la consistance augmente beaucoup pluderapint que le seuil d’écoulement
lorsque la concentration en particule augmente.chaséquence de cette observation est
gu'une augmentation de la consistance ne sera @aenient capturée par un essai
d’étalement. Ceci est d’autant plus vrai que lalituaes particules est décroissante. Nous
avons reussi a prédire la consistance d'une sugpem®mposée de sables de formes
différentes a partir d'une mesure de seuil. A pattine mesure d’étalement, nous pouvons

donc prédire la consistance (mesurée de faconelpdalnos suspensions.
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Conclusion générale

Au cours de ces travaux, nous avons caractérisé nos granulats secs, non seulement
d’un point de vue morphologique mais aussi suivant leur empilement granulaire. Nous avons
corrélé les parametres morphologiques aux propriétés d’empilement et aux propriétés
rhéologiques de nos suspensions. Une représentation schématique est montrée sur la figure ci-

dessous.

[ Elongation ]‘_’[Compacitédense} { Seuil ]

’ 'Yy

/ A\ 4

Y ~
[ Convexité }%{Compacitéléche‘

Figure C.1 - Corrélations entre les différents parameétres rhéologiques et morphologiques.

Nous avons montré que le facteur d’aspect des grains décrivant leur élongation affecte
fortement la compacité dense et lache aléatoire. Dans le cas des particules de sables, nos
résultats ont montré une augmentation de la compacité lache et dense lorsque le facteur
d’aspect diminue. Par contre, pour des particules de méme facteur d’aspect, nous avons
observé un impact faible de la convexité sur la mesure de compacité dense. Ceci pourrait étre

dd a la contribution forte dans ce régime des contacts directs entre grains pendant la mise en

place de nos particules. Le rapport entre la compacité lache et dense ¢, /¢, semble constant

quelque soit le facteur d’aspect et le type de particule utilisé. De plus, ce ratio est du méme

ordre de grandeur que celui obtenu par d’autres auteurs dans le cas d’inclusions sphériques.

Nous avons aussi mené plusieurs études sur les suspensions de particules non
colloidales et non sphériques plongées en suspension dans des fluides a seuil (émulsion).
Ainsi, nous avons, dans un premier temps, étudié et caractérisé le module élastique G' de tels
systemes, puis, dans un second temps, nous nous sommes intéressés a leur comportement en

écoulement avec des mesures de seuil d’écoulement 7, et de consistance d’Herschel-Bulkley.
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Concernant I’élasticité linéaire, nous avons tenté de modéliser I’évolution du module
élastique par une loi de type Krieger-Dougherty. Nous avons montré que nos résultats
expérimentaux ont un accord satisfaisant avec ce type de loi pour des concentrations

inférieures & une concentration critique ¢,. Au contraire, en comparant nos résultats sur toute

la gamme de concentration étudiée, 1’accord n’est pas vérifié quelque soit la viscosité
intrinseque insérée dans le modele. Cela s’explique par la présence de contacts directs entre
grains non prise en compte par le modele. La présence de contacts directs entraine aussi une
disparité de mesure entre deux outils de mesures différents. Nous avons montré, grace a des
mesures de module élastique a différentes contraintes normales, que cette disparité était due
au confinement du matériau.

Concernant le seuil d’écoulement de nos suspensions, NOUS avons observé 1’effet de la
concentration de nos particules sur le comportement en écoulement. Pour de faibles
concentrations, nous avons obtenu un comportement élastoplastique quasi idéal. A forte
concentration, un phénomene d’écrouissage a ¢été observé. La transition entre la phase
¢lastique et plastique n’est pas abrupte. Ce phénomene peut s’expliquer par le caractere
isotrope initial et I’anisotropie du matériau durant I’écoulement qui tend a minimiser les
contacts directs entre particules. Comme dans le cas du module élastique, nous avons comparé
les mesures de seuil d’écoulement avec deux outils de mesures différents. Nous avons montré
que P’outil de mesure n’influe pas sur les mesures de seuil d’écoulement. La mesure de seuil
s’effectue bien dans un régime hydrodynamique.

Nos résultats expérimentaux sont bien modélisables avec le modéle de Chateau avec

une viscosité intrinséque d’une sphere. Dans le cas de nos suspensions a faible concentration,

nous pouvons prédire le seuil d’écoulement 7, (¢) & partir de mesure de module élastique

G'(#) sur nos différentes formulations avec le modéle d’homogénéisation de Chateau,

Pour comprendre les disparités entre rhéometres a béton, nous avons utilisé un IRM
(imageur a résonance magnétique). Nous avons utilisé des techniques de mesure de
vélocimétrie et de concentration afin de reconstruire une courbe a 1’échelle locale. La courbe
d’écoulement a I’échelle locale tient compte de la localisation et de la migration des particules
induites par le cisaillement dans une géométrie Couette. Apres avoir construit nos courbes
d’écoulement pour nos différentes formulations, nous avons comparé nos résultats avec des
mesures macroscopiques issues d’un rhéomeétre conventionnel avec une géométrie Couette
identique a celle utilisée pour les mesures locales. Nous avons montré que les artefacts de

mesures sont dus a la migration des particules induites par le cisaillement apres prise en
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compte de la localisation par la meéthode proposée par [Nguyen et Boger 1987]. Le
phénomeéne de migration est irréversible et apparait quasi instantanément. L’erreur entre la
mesure locale et macroscopique est de 1’ordre de 30 % pour le seuil d’écoulement et de 20 %

13 fortes

pour la viscosité apparente pour des taux de cisaillement allant jusqu’a 10 s’
concentrations. Nous avons aussi comparé nos mesures locales avec un rheometre a mortier
(RhéCAD®). Cette fois-ci, nous avons remplacé la géométrie Couette par une hélice double
pas dans le but de minimiser le phénoméne de migration. Nous avons montré que le
phénomene de migration ne se produit probablement pas lors de mesures. L’écart entre la
mesure locale et macroscopique est du méme ordre de grandeur que dans une mesure au
rhéomeétre conventionnel avec une géométrie Couette dans le cas d’une mesure de viscosité.
Nous avons émis I’hypothése que cet écart est dii au glissement de la suspension durant
I’écoulement créé par une déplétion en particules au bord des pales de ’outil. Dans notre
étude, le glissement peut créer une sous-estimation du gradient de vitesse entre les deux pales
lors de nos mesures au rhéometre a mortier. La mesure de viscosité en rhéométrie dépend
donc de nombreux paramétres (géométrie, matériau, histoire d’écoulement).

De nos jours, la mesure de la viscosité déduite des courbes d’écoulements a 1’échelle
locale est la méthode la plus précise, car elle prend en compte le phénoméne de migration et
de localisation de la suspension durant 1’écoulement. L’étude effectuée au RhéoCAD montre
que nous ne disposons pas a ce jour d’un outil macroscopique permettant de mesurer
correctement le comportement d’une suspension concentrée.

La consistance d’Herschel-Bulkley a donc été déduite des mesures faites de fagon
locale par IRM. Nous avons étudié 1’évolution la consistance pour différents types de sables.
Nos résultats expérimentaux sont bien modélisables avec le modéle de Chateau avec une
viscosité intrinseéque d’une sphere.

Nous avons observé une dépendance de la forme et de la polydispersité des particules

sur la fraction volumique de divergence ¢,, . Nous avons aussi reussi a prédire la consistance

d’une suspension composée de sables de formes différentes a partir d’une mesure de seuil.

A partir d’une mesure d’étalement, nous pouvons donc prédire la consistance (mesurée
de facon locale) de nos suspensions. Nous avons aussi remarque que la consistance augmente
beaucoup plus rapidement que le seuil d’écoulement lorsque la concentration en particule
augmente. La conséquence de cette observation est qu’une augmentation de la consistance ne
sera pas forcement capturée par un essai d’étalement. Ceci est d’autant plus vrai que la qualité

des particules est décroissante.
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Pour résumer le schéma de la figure C.1, I'élongation influe sur la compacité lache et
dense aléatoire. Nous avons aussi une corrélation entre compacité lache et dense aléatoire. En
ce qui concerne les propriétés rhéologiques étudiées, le seuil d'écoulement et la consistance de
nos suspensions sont liés a la compacité dense et a la compacité lache. De plus, la consistance
plus affectée par un changement de morphologie que le seuil. Méme s’il est délicat de
mesurer la consistance, la relation existante entre seuil et consistance permet a partir d’une
mesure d’étalement d’anticiper 1’évolution de consistance associée. L’ensemble des
corrélations établies permet donc de montrer que la consistance dépend principalement de

1’¢longation des particules.
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