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Résumé

Le travail de thése s’inscrit dans la modélisation numérique de 1’écoulement des matériaux cimen-
taires & I'état frais couplée a un outil d’identification des paramétres. Il traite en particulier I’étape de
mise en place de 'identification par analyse inverse.

D’abord, une analyse de la littérature fait ressortir I'existence d’outils rhéométriques dédiés aux sus-
pensions cimentaires ; le passage des grandeurs macroscopiques a celles locales est faite, soit par le biais
de 'utilisation de géométries conventionnelles, soit au moyen de méthodes de calibration.

Néanmoins, ces outils ne permettent pas de trouver une signature rhéologique unique pour une méme
suspension. De plus, les stratégies d’identification des parameétres relatifs aux matériaux cimentaires
frais sont peu nombreuses et limitées aux données locales.

Ensuite, une stratégie qui consiste & identifier les parameétres d’une loi supposée, directement a partir
des mesures macroscopiques simulées (couples, vitesses de rotation imposées au mobile de cisaillement)
a été développée et validée en 2D, en discutant notamment de Uefficacité des algorithmes d’optimisa-
tion testés (méthode du simplexe et algorithmes génétiques), en fonction du degré de connaissances
que 'utilisateur a du matériau.

Enfin, la méthode a été appliquée en 3D sur des fluides modéles supposés homogeénes. Elle apparait
efficace en fluide pseudo-plastique, notamment par combinaison des algorithmes d’optimisation. Mais
il reste des obstacles & lever en fluide visco-plastique, vraisemblablement liés aux outils expérimentaux
plutot qu’a la procédure d’identification elle-méme.



Abstract

The thesis work is part of the numerical modeling of the flow of cementitious materials in the fresh
state coupled with an identification procedure of the parameters. It deals in particular with the step
of the development of the identification by inverse analysis.

First, the literature review reveals the existence of rheometric tools dedicated to cementitious suspen-
sions; The passage from the macroscopic quantities to the local ones is made either by the use of
conventional geometries or by means of calibration methods.

Nevertheless, these tools do not make it possible to find the expected single rheological signature for
a given suspension. In addition, there are few studies reporting strategies for identifying constitutive
parameters in the case of fresh cement-based materials and they are limited to local data.

Then, a strategy consisting in identifying the parameters of a supposed law, directly on the basis of the
simulated macroscopic measurements (torques, rotational speeds imposed on the shearing tool) was
developed and validated in 2D, discussing in particular the efficiency Of the optimization algorithms
tested (simplex method and genetic algorithms), according to the degree of knowledge that the user
has of the material.

Finally, the method has been applied in 3D on model fluids, assuming that they are homogeneous .
The method appears effective in the case of pseudo-plastic fluid, in particular by combining both op-
timization algorithms used. But there remain obstacles to overcome in the case of visco-plastic fluids,
probably related to the experimental tools rather than to the procedure of identification itself.
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Introduction

L’écoulement des fluides complexes est une problématique scientifique qui trouve son application
dans des domaines qui vont du génie des procédés au génie civil. Dans ce dernier cas, privilégier les
ressources locales dans une politique de développement durable, viser des performances spécifiques ou
souhaiter I'esthétique des parements dans un projet donné, entraine une multiplication des composi-
tions des bétons incorporant un plus grand nombre de constituants. Les interactions de plus en plus
complexes entre des constituants différents impliquent des aptitudes & I’écoulement variées. Compte
tenu de la complexité des structures & réaliser et des délais souvent trés courts entre ’étape de la
formulation et le démarrage du chantier, il apparait pertinent de développer des outils numériques de
prédiction de la mise en place du matériau.

La modélisation numérique de 1’écoulement des matériaux cimentaires & I'état frais nécessite la
caractérisation de leur signature, notamment la détermination de leurs parameétres rhéologiques. Des
essais classiques tels que l'essai au cone d’Abrams, certes, donnent des informations sur 'ouvrabilité
des matériaux, mais restent insuffisants au sens ol deux bétons ayant le méme affaissement peuvent
présenter une aptitude a I’écoulement différente [1]. C’est pourquoi des outils rhéométriques ont été
développés. Ils sollicitent le matériau a différentes intensités de déformation et permettent d’obtenir
des réponses représentatives d’un écoulement complexe a condition d’avoir été adaptés aux bétons en
tant que suspensions a large échelle de grains.

La thése s’inscrit dans le cadre de la modélisation numérique de I’écoulement des matériaux cimen-
taires a ’état frais. La modélisation proprement dite, qui consiste par exemple & prédire ’écoulement
dans des conditions variées de mise en place, passe par la connaissance des paramétres qui décrivent cet
écoulement. Il est donc primordial de développer avant tout un outil d’identification de ces parameétres.
C’est I'objet de ce travail de thése que de mettre en place une stratégie d’identification des paramétres
rhéologiques qui peuvent étre atteints a partir d’expériences rhéométriques.

Le mémoire est organisé en trois chapitres. Le premier chapitre est une synthese bibliographique
qui recense d’abord les outils rhéométriques utilisés pour la caractérisation des suspensions cimen-
taires. A cette étape, le passage des données macroscopiques mesurées (couple, vitesse) a celles locales
(contrainte ; gradient de vitesse) exprimant la signature rhéologique des suspensions est mis en avant ;
I’analyse de ce changement de plan est distinguée selon que le champ d’écoulement est analytiquement
connu ou non. Puis, une analyse comparative est faite entre les différents outils recensés qui devraient
conduire a l'identification unique des paramétres d’une loi supposée pour une méme formulation de
béton. Le premier chapitre pose ensuite les étapes de l'identification des paramétres constitutifs par
analyse inverse ainsi que les familles et les principes des algorithmes d’optimisation nécessaires. Enfin,
une synthése est faite des études qui ont développé des stratégies d’identification pour la caractérisation
de matériaux majoritairement non cimentaires. Cette derniére synthése distingue le cas ol les données
locales sont connues et le cas ol elles ne le sont pas; elle met en avant I'efficacité des outils utilisés sur
les plans de la physique des solutions trouvées et du colt impliqué du calcul.



2 INTRODUCTION

Les constats faits & partir du premier chapitre permettent de définir les actions & mener dans les
deux derniers chapitres de ce mémoire. Ces actions consistent & mettre en place une stratégie d’identi-
fication fiable et objective des paramétres rhéologiques des matériaux cimentaires, & partir des données
expérimentales brutes (couple, vitesse), qui s’applique & toutes les géométries de cisaillement, qu’il
y ait ou non des relations analytiques de passage entre les données globales et les données locales.
Le deuxiéme chapitre développe la mise en place de la stratégie. Les étapes qui la composent ainsi
que le choix des algorithmes d’optimisation utilisés sont d’abord définis et motivés. Afin de limiter le
temps de calcul, la méthode est testée dans ce chapitre a partir de la simulation éléments finis en 2D
d’une des géométries de cisaillement employées au laboratoire et avec des données synthétiques dont
la solution est connue. Les hypotheéses de la simulation, le choix de la loi de comportement rhéologique
des matériaux cimentaires a 1’état frais et de 'espace des paramétres sont donc justifiés ensuite. Enfin,
les résultats sont obtenus a partir de deux comportements reconnus pour les matériaux cimentaires, a
savoir les comportements viscoplastiques rhéofluidifiant et rhéoépaississant. Les résultats reposent sur
un critére d’arrét des algorithmes d’optimisation, lui-méme basé sur une fonction objectif comparant
les données numériques et expérimentales de couple obtenus pour des vitesses de rotation imposées au
mobile de cisaillement. Ces résultats sont discutés sur la base de 'efficacité des algorithmes d’optimisa-
tion en fonction du degré de connaissances que l'utilisateur peut disposer sur les parameétres & identifier.

Le troisiéme et dernier chapitre applique la méthode d’identification & des données expérimentales
réelles, obtenues a partir de fluides modeéles. Ce chapitre constitue réellement une étape nécessaire,
avant d’aborder la caractérisation rhéologique des suspensions cimentaires, du fait de 1’adéquation,
a priori, des propriétés des fluides modéles aux hypothéses de la simulation. Le choix des fluides
modéles et de leur préparation est d’abord justifié. Les protocoles de mesures rhéométriques sont ensuite
développés. La simulation en trois dimensions est également définie. Enfin, les résultats expérimentaux
sont confrontés aux résultats numériques. La confrontation est analysée selon le mode d’obtention des
résultats numeériques :

— par un schéma direct dans lequel I’écoulement des fluides testés est simulé & partir des parameétres
rhéologiques déduits des mesures en rhéométrie absolue;

— par I'analyse inverse, en prenant en compte les différentes procédures définies au chapitre 2, décli-
nées en fonction des connaissances de l'utilisateur au sujet du matériau étudié La confrontation
est faite en détail sur un fluide sans seuil et abordée sur un fluide a seuil.

Une conclusion générale vient clore ce travail en orientant 1'utilisateur sur la maniére d’identifier
les paramétres rhéologiques et pose les perspectives centrées sur la caractérisation des suspensions
cimentaires.



Chapitre 1

Synthése bibliographique :
Identification des paramétres appliquée
aux suspensions cimentaires



4  CHAPITRE I. IDENTIFICATION DES PARAMETRES DES SUSPENSIONS CIMENTAIRES

I.1 Introduction

Ce chapitre est une synthése des travaux exposés dans la littérature au sujet de la caractérisation
rhéologique des matériaux, en particulier celle des matériaux cimentaires a ’état frais. Le processus de
la caractérisation (figure 1.1) est constitué de plusieurs étapes.

FIGURE I.1 — Etapes de la caractérisation rhéologiques des matériaux cimentaires a I’état frais.

La caractérisation débute par des mesures qui ont toujours pour base le couple C; sur I'axe du

moteur et la vitesse de rotation correspondante w; du mobile de cisaillement. Ce sont d’ailleurs les seules
données disponibles en rhéométrie non absolue et avec géométrie de cisaillement non conventionnelle,
les grandeurs locales 7;, la contrainte de cisaillement, et ;, le gradient de vitesse, n’étant pas constantes
dans I’entrefer. Ces grandeurs représentent respectivement la contrainte exercée sur les particules fluides
paralléelement a la déformation subit par le fluide et la variation spatiale de la vitesse dans la direction
de la déformation. Cependant, les modéles de comportement des matériaux, et par conséquent les
parametres constitutifs de ces modéles, sont décrits dans le plan (7 ;7). La caractérisation passe donc par
une deuxiéme étape, celle qui consiste a transformer les grandeurs macroscopiques (C ;w) en grandeurs
locales (7;¥); puis par une troisiéme étape qui vise a identifier les parameétres de la loi supposée qui
doit décrire le nuage de points dans le plan (7 ;7).
Ce chapitre vise donc a faire I’état des connaissances de la caractérisation des matériaux cimentaires
a l’état frais. Il débute d’abord en dissociant les cas ou les relations analytiques de passage existent
ou non, selon la géométrie de cisaillement qui équipe le rhéométre. Dans le premier cas, les géométries
conventionnelles sont rappelées, les adaptations de ces géométries aux matériaux cimentaires sont
synthétisées en mettant notamment en évidence les précautions prises pour développer ces adaptations.
Dans le deuxiéme cas, celui des géométries non conventionnelles, les méthodes de calibration sont
brievement rappelées puis leur validité est discutée. Ensuite, une analyse comparative est faite au
sujet des valeurs obtenues sur les parametres rhéologiques d’une loi supposée, & partir de mesures
sur différents rhéomeétres a bétons, équipés de géométrie de cisaillement conventionnelles ou non; les
possibles causes sur les écarts constatés sont notamment discutées. Enfin, les stratégies d’identification
des paramétres rhéologiques par analyse inverse sont relevées, méme si, majoritairement et pour les
plus complexes, elles ne s’appliquent pas directement au contexte des matériaux cimentaires. Un bilan
vient clore ce chapitre et met en évidence les actions a mener dans le cadre de la these.
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I.2 Cas ou des relations analytiques de passage existent

I.2.1 Rhéomeétre a géométrie conventionnelle

Dans cette partie nous nous placons dans le cas ou il existe des relations permettant de passer des
données rhéométriques (couple; vitesse de rotation) (C;w) aux données rhéologiques (contrainte de
cisaillement ; gradient de vitesse) (7;7) (figure 1.2).

FI1GURE 1.2 — Obtention des grandeurs locales depuis les grandeurs globales, au moyen de relations de
passage, avant ’identification des paramétres.

L’existence de telles relations est possible avec des rhéomeétres rotatifs trés utilisés en laboratoire.
Les rhéometres & géomeétries conventionnelles se rapprochent le plus possible d'une géométrie idéale de
deux plans infinis paralléles mis en mouvement relatif. Les effets de bord deviennent donc négligeables.
Le milieu étudié est considéré comme continu et le régime permanent supposé de I’écoulement comme
atteint. De plus, en limitant le glissement aux parois, les contraintes de cisaillement sont uniformes pour
tout plan paralléle & celui en mouvement et les couples sont égaux en tout point du fluide, ce qui permet
d’atteindre les paires (7 ;7). Les rhéométres rotatifs conventionnels sont maintenant référencés, et pour
chacun, les hypothéses d’inversions sont développées, et les expressions analytiques sont présentées.

I1.2.1.i. Rhéomeétre a cylindres coaxiaux

FIGURE 1.3 — Schéma de la géométrie de cisaillement par des cylindres coaxiaux [2].

Pour effectuer les mesures, en cylindres coaxiaux (figure 1.3), on fait tourner un des cylindres,
appelé rotor, & une vitesse de rotation wp, pendant que l'autre cylindre reste immobile (le stator est
le plus souvent le cylindre extérieur). Pendant que le rotor est en mouvement, le couple résistant C'
s’exergant sur le cylindre en mouvement est mesuré. Les données macroscopiques (C ;wp) sont a relier
a la contrainte 7 et au taux de cisaillement +.
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Puisque les effets de bord sont négligés et la géométrie étant cylindrique, les grandeurs intrinséques
dépendent uniquement du rayon r (distance & I’axe de rotation du mobile, dans I'entrefer) et il est
possible d’écrire que :

) dw(r) C
- - 11
=T T om2n (L1)

avec h la hauteur effective en cisaillement des cylindres.

Ces expressions dépendantes de r ne suffisent pas a obtenir les paires (7 ;7). Pour s’affranchir de
cette dépendance, approximation d’entrefer étroit est posée. Pour ce faire, les rayons intérieur (R;p;)
et extérieur (Rey) doivent respecter la condition : Rey/Rine < 1,05 |2, 3]. Avec ces dispositions, on
considérera la contrainte de cisaillement constante dans I'entrefer et égale & la moyenne des contraintes
sur les deux cylindres. Puisque le gradient de vitesse ne dépend que de la contrainte pour n’importe
quel comportement rhéologique, il sera également constant dans I'entrefer. Finalement, cette derniére
hypothése nous permet d’écrire les relations de passage :

wORmt C R2 +R2

== et 7= it ezt 1.2
7 Remt - Rint 4h RiQnthxt ( )

Dans le cas oul on voudrait utiliser un entrefer plus large, une autre maniére de calculer est de
présupposer une loi de comportement (équation de Newton, loi puissance, équation de Bingham, etc.)
et de vérifier a posteriori que celle-ci correspond aux résultats enregistrés (C';w). Des méthodes de
correction basées sur des développements en série peuvent aussi étre utilisées. Un état de 'art de ces
développements en série est donné par Estellé et al. [4].

1.2.1.ii. Rhéométre cone-plan

FIGURE 1.4 — Schéma de la géométrie de cisaillement cone-plan [2].

Dans cette géométrie (figure 1.4) et pour des angles faibles (¢ < 5° |2, 3]) entre le plateau du bas
et le cone, les contraintes et le taux de cisaillement peuvent étre considérés comme constants avec une
trés bonne précision.

Les relations donnant la contrainte et le taux de cisaillement sont :

3C . wo
=35 13 et — (1.3)

avec R le rayon du plateau.
A noter que, contrairement au cas des cylindres coaxiaux supposant I’existence d’une relation entre
4 et 7, les relations (1.3) peuvent étre utilisées sans aucune hypothése sur le comportement du fluide.
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1.2.1.iii. Rhéométre plan-plan

FIGURE L.5 — Schéma de la géométrie de cisaillement plan-plan [2]

Cette géomeétrie (figure 1.5) ne permet pas de poser I'hypothése de constance de la contrainte et
du gradient de vitesse car il existe une dépendance en r (r, distance a I’axe de rotation des plateaux
figure 1.5) . Les relations d’inversion dans ce cas sont :

woT 3C yr dC

Y= ot TR S e m s a, (14)

ou H est la hauteur entre les deux plaques (voir figure 1.5).
Cette expression ressemble & celle du rhéomeétre cone-plan & un terme correctif preés. Il faut avoir
ac

mesuré un ensemble de paires (C';w) afin de permettre une extrapolation de la dérivée : G-

1.2.1.iv. Avantages et limites

Ces rhéometres permettent d’obtenir les données locales (7 ;7) de I’écoulement sans présupposer de
loi de comportement reliant 4 & 7, tant que I’hypothése d’entrefer étroit est respectée. L’entrefer étroit
peut poser probléme si la structure du matériau est fragile au point d’étre détruite, ce qui est particu-
lierement le cas en géométrie cone-plan. Une autre limite de ces appareils est le glissement aux parois;
celui-ci est le plus souvent provoqué par la décroissance de la concentration des particules & I'approche
des parois. Les particules ne peuvent pas s’imbriquer librement, la paroi géne leur organisation. Pour
les cylindres coaxiaux, le frottement de la partie basse du cylindre, si elle n’est pas tronquée en forme
conique ou si elle n’est pas creuse, peut fausser la valeur mesurée du couple. En plus de ces limites
valables pour tous les matériaux, des contraintes propres aux matériaux cimentaires s’ajoutent.

[.2.2 Application aux matériaux cimentaires

Les rhéométres conventionnels présentés ne peuvent pas étre utilisés tels quels pour tous les ma-
tériaux cimentaires. Dans cette partie, nous allons présenter les problémes spécifiques & ce type de
suspensions et voir comment ils ont été contournés afin de concevoir des rhéométres adaptés.

1.2.2.i. Précautions pour la caractérisation des matériaux cimentaires a 1’état frais

Dans le cas des matériaux cimentaires, I’hypothése d’un milieu continu est difficile a assurer. Pour
s’approcher de cette hypothése dans le cas de suspension, la dimension caractéristique de 1’écoulement
doit étre au moins dix fois plus grande que le diamétre de la plus grande particule [2, 3, 5, 6], selon
Ferraris on obtient des résultats satisfaisants avec un ratio de cinq [7], lorsque ce ratio est inférieur a
quatre les parameétres identifiés ne sont plus représentatifs du matériau [8].

Or cette hypothése est cotiteuse en matériau et, dans les faits, les rhéomeétres & matériaux cimentaires
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en géomeétrie conventionnelle (section 1.2.2.ii.) ou non (section 1.3.1) ont des ratios allant le plus souvent
de 2 & 4 (section 1.4).

Selon Bombled (|9] cité par |2, 10]), ils peuvent étre négligés en premiére approximation si la concen-
tration en gros éléments est faible, or, c’est rarement le cas sur des matériaux cimentaires réels tels
que les mortiers et bétons.

Si les entrefers sont trop étroits, des blocages peuvent se produire, méme si des gros éléments sont en
faible quantité ; a des concentrations plus importantes, des structures peuvent méme se former dans les
entrefers. Ce phénoméne de blocage empéche totalement 'adaptation des rhéométres cone-plan pour
les matériaux cimentaires aux échelles du mortier et du béton.

A contrario, un entrefer large peut entrainer ’hétérogénéité de la suspension en cisaillement ; en effet,
des séparations de phases peuvent apparaitre. La continuité doit alors étre validée a posteriori. De
plus, le volume en écoulement peut étre différent du volume réel de la suspension en raison de zones
mortes.

Une autre problématique posée par les matériaux cimentaires est la possibilité de migration de parti-
cules due aux différences de volume et de densité dans la suspension lors du cisaillement. Par consé-
quent, si ces phénomeénes se produisent, les rhéogrammes obtenus ne seront pas représentatifs du
matériau.

Les glissements aux parois des suspensions concentrées sont importants, et sont le plus souvent
provoqués par la décroissance de la concentration des particules a 'approche des parois. Les particules
ne peuvent pas s’imbriquer librement, la paroi géne leur organisation.

Les frottements seront moins forts sur cette zone et a contrainte égale, les particules sont plus entrai-
nées, et donc le taux de cisaillement sera plus grand. Par conséquent, la viscosité mesurée sera plus
faible que la viscosité réelle. Si le glissement est fort, il peut méme masquer ’existence d’un seuil de
cisaillement [6, 8].

La forte concentration particulaire des suspensions cimentaires demande de mieux controler les glisse-
ments ; des rugosités doivent donc étre adaptées aux suspensions cimentaires, selon 1’échelle, de la pate
au béton.

En prenant en considération les difficultés de caractérisation des suspensions cimentaires, des rhéo-
meétres basés sur les rhéomeétres conventionnels ont été développés.
On présente maintenant et briévement les différents rhéomeétres mis au point pour ces matériaux ainsi
que la justification et 'analyse de leur conception.

I.2.2.ii. Rhéométres congus pour les matériaux cimentaires

I.2.2.ii.a) Cylindres coaxiaux et assimilés

Les premiéres géométries a avoir été adaptées aux matériaux cimentaires sont les cylindres co-
axiaux. Pour certains matériaux spécifiques, les cylindres coaxiaux conventionnels peuvent étre utilisés
sans adaptation. C’est le cas des pates cimentaires ou coulis contenant uniquement des particules de
petite taille (< 100 pum) [4, 11] caractérisés tout en satisfaisant la condition d’un entrefer dix fois plus
grand que la plus grosse particule [5, 6].

Pour les autres échelles, (mortiers et bétons), satisfaire cette condition améne a des volumes de maté-
riaux tres importants ainsi qu’a des appareillages trés imposants.

Le CEMAGREF-IMG, présenté en figure 1.6, est un rhéomeétre qui répond a ce ratio. Il demande
un volume de matériau de cinq cent litres et a un diamétre d'un meétre vingt. Malgré ces dimensions
impressionnantes, ’entrefer de ce rhéomeétre ne répond pas aux conditions d’un entrefer étroit (sec-
tion 1.2.2.i.). Le rapport entre le rayon extérieur et le rayon intérieur est en effet de 1,58. Répondre
aux deux conditions d’un entrefer étroit et d’un ratio de 10 ameénerait & des dimensions encore plus
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F1GURE 1.6 — Rhéométre CEMAGREF-IMG (8]

colossales. Pour ces raisons pratiques, tous les autres rhéomeétres & matériaux cimentaires ne répondent
pas au critére de taille d’entrefer en relation avec la dimension maximale de la suspension.

En revenant aux premiéres études rhéologiques sur les bétons, dans les années 1970, ce sont des cy-
lindres coaxiaux a large entrefer qui sont utilisés. Les données sont dépouillées avec une hypothése
de loi de comportement suivie par les bétons étudiés, ce qui permet d’écrire des relations analytiques
donnant les parameétres rhéologiques en s’affranchissant de la condition d’entrefer étroit. La loi de
comportement choisie pour cette analyse est la loi de Bingham qui décrit un fluide & seuil de viscosité
plastique n,; constante (7 = 79+1,7). Les effets de bord (I’écoulement ne dépendant que de la distance
a laxe de rotation) et les glissements sont négligés, I’écoulement est en régime permanent. Finalement
le couple exercé sur le cylindre intérieur est écrit de la maniére suivante : C' = Cy + HN avec N la
vitesse de rotation en tour par seconde.

Cette écriture du couple permet de retrouver une expression d’inversion des équations de Reiner-
Riwlin qui sont :

G (4 AN, (B o H (1 1 L)
= n \rR2, " RrR2. ) "\ R., = sen\ R, T R, ) '

ext nt mnt ext

Ces relations sont les premiéres utilisées pour étudier les parameétres rhéologiques des matériaux
cimentaires. Une des premiéres études de la rhéologie des bétons est réalisée par Uzomaka [12] avec un
viscosimeétre. Les glissements sont controlés avec des lamelles. Elles évitent la baisse des concentrations
particulaires en paroi, le but étant de créer une nouvelle paroi de fluide qui se retrouve emprisonnée
dans les lames ou les grilles. Cependant ce rhéométre ne respecte pas les recommandations sur le ratio
entre le diamétre de la plus grosse particule et la taille de I’entrefer. Ce ratio n’est que de 1, 65.

Plus tot, Murata ([13] cité par [11, 5, 14]) utilise le méme type de rhéomeétre mais observe des zones
mortes et des glissements qu’il prend en considération dans ses calculs & ’aide de billes & la surface du
matériau, celles-ci permettant de calculer approximativement les champs de vitesses. Il montre que les
parameétres trouvés changent significativement si 'on prend en compte ces phénomeénes. Sakuta (|15]
cité par [5, 14]) a également travaillé sur un rhéométre comparable a ceux utilisés par Murata ([13]
cité par [11, 5, 14]) et Uzomaka [12]|, pour des bétons présentant des caractéristiques d’écoulement
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comparables (forte ouvrabilité). De ’ensemble de ces premiéres études, il ressort que les trois auteurs
mesurent des intervalles de paramétres rhéologiques qui ne sont pas dans les mémes ordres de gran-
deur [5].

Les zones mortes qui semblent jouer un réle important sont également prises en compte par le logiciel
de traitement des données du CEMAGREF-IMC. Si ces zones mortes ne sont pas prises en compte,
il est démontré que les paramétres rhéologiques identifiés ne sont pas représentatifs du matériau ci-
saillé |16].

Les relations analytiques permettant d’obtenir les paramétres rhéologiques en géométrie des cylindres
coaxiaux ne tiennent pas compte des effets de bord. Le bas du cylindre intérieur peut rendre 1’écoule-
ment trés différent d’un écoulement & deux dimensions. Pour le CEMAGREF-IMG, les effets de fond
sont évités par la présence de joints en caoutchouc fixés sur le bas du cylindre intérieur. Le BML
(figure 1.7) permet de s’affranchir de ce probléme avec un anneau qui est positionné sur le bas de la
cuve. Il empéche les écoulements et les frottements sur le bas du cylindre. Cependant, le logiciel de
traitement de donnée du BML ne prend pas en compte les zones mortes potentiellement présentes.

FI1GURE 1.7 — ConTec BML Viscometer 3 [§]

La géométrie vane ou a ailettes (figure 1.8), dérivée de celle en cylindres coaxiaux est également
utilisée pour caractériser les bétons. Le rhéomeétre ICAR (rapport de 1,6 entre les rayons du mobile et
du stator) en est 'illustration [17]. Cette géométrie entraine, durant le cisaillement, la formation d’un
cylindre de matériau mobilisé dans I’espace entre les pales. On retrouve alors la géométrie en cylindres
coaxiaux & la différence que 'interface entre le mobile et ’échantillon est le matériau lui-méme, ce qui
limite le glissement. Cette géométrie nécessite la prise en compte des deux extrémités du mobile afin
d’évaluer la relation entre le couple et la contrainte de cisaillement. Pour ce faire, une distribution
des contraintes de cisaillement doit étre supposée a ces deux extrémités. Une distribution uniforme
apparait valide pour les fluides plastiques et viscoélastiques qui présentent un seuil de cisaillement [18].

1.2.2.ii.b) Géométrie plan-plan

Les cylindres coaxiaux ne sont pas la seule adaptation des rhéométres conventionnels pour les
matériaux cimentaires. Le principe des rhéométres plan-plan a été repris par de Larrard et al pour
concevoir le BT RHEOM [19] (figure 1.9).

L’obtention des parameétres rhéologiques se fait 14 aussi & partir de la supposition d’une loi de
comportement des matériaux cimentaires. On suppose que le champ de vitesse est indépendant de la
loi de comportement entre les deux disques, au vu des symétries la vitesse est angulaire, vy, et s’écrit :
vy = %zr, avec () la vitesse de rotation du disque supérieur, h la hauteur entre les deux plans, r la
distance a I'axe vertical Oz.
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FIGURE 1.8 — Géomeétrie Vane — Rhéometre ICAR [17]

F1GURE 1.9 — Représentation du BT RHEOM (& gauche) [19] et schéma de la géomeétrie de cisaillement
(a droite) [14].

De cette expression de la vitesse, on déduit le gradient de vitesse : ¥ = %7’. On intégre ensuite
la contrainte de cisaillement sur une des parois pour obtenir le couple exercé sur un des plateaux. Le
couple est écrit : C' = Cy + HN (le matériau est supposé binghamien), aprés une analyse numérique,
un terme correctif est défini, on obtient finalement les relations inverses :

3C, 0,9Hh

_ M 1. (O L6
(@1 M oRI— R (16)

70

Sur les deux plans paralléles du rhéomeétre, des motifs a ailettes sont mis en place pour éviter les
glissements. Les perturbations dues & la présence de parois confinant le matériau et les frottements
des joints entre les parois sont pris en compte. Différentes simulations d’expériences ont permis de
proposer des corrections sur les paramétres pour prendre en compte le glissement et la présence des
parois. L’avantage de la configuration plan-plan est de limiter les zones mortes de par un champ de
cisaillement égal dans les plans horizontaux, méme si dans une section cisaillée, le gradient de vitesse
n’est pas uniforme. Une fois qu’'un couple suffisamment élevé permet au matériau de s’écouler pour
toute la section supérieure, alors c’est le volume total de I’échantillon qui est mis en écoulement.
L’hydrodynamique alors développée permet aux plus gros agrégats d’avoir un mouvement ascendant,
ce qui permet de limiter leur sédimentation et ainsi de minimiser I’hétérogénéité du matériau.
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I.3 Cas ou des relations analytiques de passage n’existent pas

1.3.1 Contexte

D’autres rhéomeétres que ceux présentés en section 1.2.2.ii. ont été concus dans le but d’éviter la
ségrégation |5, 6], ce qui sous-entend que le cisaillement du volume introduit du matériau conserve
son homogénéité initiale (obtenue par exemple au malaxage), avec peu ou pas de zones mortes dans le
volume cisaillé. Ces rhéomeétres sont équipés d’agitateurs complexes, de géométrie non-conventionnelle
par opposition & celles présentées en section 1.2.2.ii.. Les géométries complexes permettent un bon
mélange du matériau, le plus souvent en créant des cellules de recirculation.

Il existe un trés grand nombre d’agitateurs complexes : ancres, rubans hélicoidaux, fouets, etc. [17,
5, 16]. Ils induisent des vitesses axiales et des vitesses radiales qui peuvent faire migrer les gros agrégats
dans les zones mortes [8|. Si les vitesses radiales sont préférées, les mesures peuvent étre plus représen-
tatives du liquide interstitiel que du matériau lui-méme. Pour assurer un bon mélange du matériau il
faut que les vitesses axiales soient assez fortes pour créer une recirculation dans la cuve [17, 5, 20]. Les
champs de vitesse complexes créés dans la cuve ne permettent pas 'obtention de parameétres rhéolo-
giques intrinséques. Les parameétres obtenus avec ces rhéomeétres sont des parameétres macroscopiques
(couple, vitesse) qui n’autorisent que des études comparatives. En plus de la complexité du champ
d’écoulement pour lequel il n’existe pas de relations analytiques entre les paramétres macroscopiques
et locaux de ’écoulement, les glissements et les zones mortes dans ces rhéométres peuvent étre mal
controlés [8, 21]. Pour obtenir des parameétres rhéologiques avec les géométries non-conventionnelles, il
faut passer par des méthodes de calibration qui vont étre rappelées et analysées dans les sous-sections
suivantes de cette section I.3.

Les rhéomeétres & géométrie non conventionnelle les plus utilisés dans la caractérisation des bétons
frais sont le rhéomeétre IBB (figure 1.10) avec un agitateur en forme de H, et le rhéomeétre & deux points
ou "two-point test", le MK II (figure 1.11), dont l'agitateur est hélicoidal tronqué.

F1GURE 1.10 — Photographie de I'IBB (& gauche) et schéma de la géométrie de cisaillement (& droite) [8].

Ils fonctionnent en imposant une vitesse au mobile de cisaillement et en mesurant le couple résistant
du matériau.

Le rhéomeétre RhéoCAD [22], développé par la société CAD Instrumentation, peut intégrer des
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FIGURE L.11 — Photographie du MK II [8] (& gauche) et schéma de la géométrie de cisaillement [5] (&
droite).

géométries non conventionnelles pour la caractérisation des matériaux cimentaires, de la pate au béton.
C’est cet appareil, équipé d’un dispositif & ancre, qui sera utilisé dans ce mémoire pour 'identification
des parameétres rhéologiques. Il sera donc présenté ensuite (cf. Chapitres IT et III).

1.3.2 Meéthodes de calibration

Dans cette section, sont présentées les méthodes de calibration développées dans un autre contexte
que celui des matériaux cimentaires mais, pour certaines, appliquées aux matériaux cimentaires.

Elles consistent & passer des grandeurs macroscopiques mesurées (couple-vitesse) aux grandeurs
locales (contrainte—gradient de vitesse) de I’écoulement (figure 1.12).

FIGURE 1.12 — Etape de calibration avant ’identification des parameétres.

1.3.2.i. Rushton (1950)

La puissance consommeée par un agitateur est un indicateur important en ingénierie des procédés.
En effet, un compromis est recherché de maniére & permettre une agitation correcte tout en minimisant
la consommation énergétique de I'agitation. Cette grandeur a donc été étudiée trés tot avec attention.
Comme on s’y attend, cette grandeur dépend du systéme d’agitation (géométrie, vitesse de rotation...),
de grandeurs physiques telles que la pesanteur, et de caractéristiques intrinséques aux fluides (viscosité,
densité...). Le nombre adimensionnel associé a la puissance consommeée est le nombre de puissance N, :
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P
Ny = ——,
N3D5p
avec P la puissance d’agitation, IV la vitesse de rotation de 'agitateur, D le diamétre de 1’agitateur,
et p la masse volumique du fluide.

(L7)

Pour un fluide newtonien et lorsque les effets de surface libre sont négligeables, le nombre adimen-
sionnel ayant le plus d’importance pour décrire I’écoulement est le nombre de Reynolds.
_pN D?

Re , 1.8
. (L8)

Avec p la viscosité dynamique.

Ces nombres étant importants dans la description des écoulements en cuve agitée, des corrélations
les reliant ont été recherchées dés la moitié du vingtiéme siécle. Rushton et al. ([23] cité par [24, 25])
ont observé des relations entre IV, et Re pour des fluides newtoniens, présentées en figure 1.13.

FIGURE 1.13 — Nombre de puissance N, versus nombre de Reynolds Re pour des fluides newtoniens et
d’Ostwald-de Waele [25]

En régime laminaire, pour Re < 10, ils mettent en évidence une relation simple qui s’écrit :
Np.Re = K, (1.9)
avec K, la constante de puissance.

Dans cette configuration, K, est une constante qui ne dépend que de la géométrie de l'agitation.
Cette corrélation permet d’identifier la viscosité d’un fluide newtonien inconnu avec une simple cali-
bration du systéme d’agitation. Pour cela, il suffit de disposer d’un fluide newtonien de référence avec
une viscosité connue. La méthode de calibration se compose des différentes étapes citées ci-dessous :

R 1) On trace une courbe représentative de la relation entre N, et Re pour un fluide de référence,
classiquement on trace log(/Np) en fonction de log(Re).

R 2) On calcule le nombre de puissance du fluide a caractériser pour une vitesse de rotation
donnée.
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R 3) A partir du nombre de puissance, on trouve le nombre de Reynolds correspondant sur la
courbe, et donc finalement la viscosité du fluide inconnu.

I.3.2.ii. Metzner et Otto (1957)

En 1957, Metzner-Otto |24] observent cette méme corrélation pour des fluides plus complexes de
type d’Ostwald—de Waele. La viscosité de ces fluides s’exprime de la maniére suivante :

p=Ky" (1.10)

ou K est l'indice de consistance, et n l'indice de comportement.

On se heurte dans ce cas & un obstacle dans le fait qu’il n’y a pas un seul nombre de Reynolds bien
défini pour décrire I’écoulement car le fluide n’a pas de viscosité unique. Pour outrepasser ce probléme,
Metzner et Otto font I'hypothése qu’il existe une viscosité apparente effective décrivant 1’état du fluide
pour une vitesse de rotation donnée. La loi de comportement du fluide relie cette viscosité effective & un
gradient de vitesse effectif de telle maniére que pour un systéme d’agitation donné, les courbes nombre
de puissance-nombre de Reynolds sont identiques en régime laminaire, que le fluide soit newtonien ou
non-newtonien. C’est le concept de Metzner et Otto & partir duquel la constante de Metzner-Otto K
est définie de telle maniére que le gradient de vitesse effectif vérifie la propriété suivante :

Yoir = KN (111)

Selon ’hypothése de Metzner-Otto, K, existe et ne dépend que de la géométrie de ’agitation.
Le nombre de Reynolds effectif peut alors étre défini en fluide d’Ostwald-de Waele (équation (I1.12)) :

pNQ—nDZ
KKM!

La calibration du systéme d’agitation pour un fluide d’Ostwald—de Waele demande donc des étapes

supplémentaires afin de déterminer la constante K, par comparaison aux fluides newtoniens pour

lesquels la viscosité est une constante. La marche a suivre pour réaliser une calibration de Metzner-
Otto est la suivante :

Reo = (1.12)

MO 1) On trace une courbe représentative de la relation entre N, et Re pour un fluide newtonien
connu.

MO 2) On mesure le rhéogramme du fluide non-newtonien de référence.

MO 3) On calcule le Nombre de puissance du fluide non-newtonien de référence dans le systéme
d’agitation a calibrer.

MO 4) On lit sur la courbe tracée en MO 1) les nombres de Reynolds effectifs correspondant aux
différentes vitesses de rotation, et on en déduit les viscosités effectives en généralisant le
nombre de Reynolds.

MO 5) On lit ensuite sur le rhéogramme mesuré en MO 2) les gradients de vitesses effectifs cor-
respondant au nombre de Reynolds effectif.

MO 6) On détermine K, en tracant la droite représentant les gradients de vitesse effectifs en
fonction des vitesses de rotation. La constante de Metzner Otto K, est la pente de cette
droite.

MO 7) On mesure N, pour le fluide inconnu et on lit Re.g sur le graphique tracé en MO 1). On a
donc g, puis avec I'obtention de Ks on détermine g, et on peut tracer le rhéogramme
effectif du fluide.
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I.3.2.iii. Bloomer (1979)

Dans le cadre des suspensions cimentaires qui ont un comportement viscoplastique, les relations
précédentes doivent étre adaptées. Bloomer et Tatterstall [5, 26] pour ce qui concerne le rhéomeétre MK
IT, mettent au point une méthode de calibration se basant sur la corrélation de Rushton et le concept
de Metzner et Otto. En s’inspirant des équations de Reiner-Riwlin en comportement binghamien, ces
auteurs postulent une relation linéaire entre le couple C' mesuré et la vitesse de rotation N imposée au
mobile : C' = Cy+ HN (Cy = couple seuil, H=coefficient relié aux propriétés visqueuses du matériau),
et ils supposent que des relations de proportionnalité existent entre Cj et le seuil de cisaillement 79 d’une
part, et entre H et la viscosité plastique de Bingham 7, d’autre part. Ils font ensuite ’hypothése qu’il
existe un gradient de vitesse effectif de la cuve agitée qui s’écrit selon 'expression définie par Metzner
et Otto (équation (I.11)). Bloomer et Tatterstall ont mis au point une méthode de calibration a I’aide
du principe de Metzner et Otto. Ils expriment également un nombre de Reynolds généralisé pour les
fluides de Bingham :

D?Np

70

B (1.13)
"N Tl

RegBi -

En reprenant la définition de N, (équation (I1.7)) et en utilisant la corrélation de Rushton (équa-
tion (L.9)), on peut exprimer le seuil de contrainte et la viscosité plastique en fonction de Cy et H
(équation (I1.14)).

K

S
= —2.C
K,D3 "

70 H (1.14)

et My = m

A Taide d’un fluide newtonien de viscosité connue, le produit KpD3 est obtenu; il correspond
a la pente de la droite du couple versus la vitesse de rotation fois la viscosité du fluide newtonien.
Ici, ce sont des huiles qui ont été utilisées. Une fois cette constante déterminée, Bloomer utilise des
solutions de CMC pour déterminer K. La méthode de détermination de K est celle décrite dans la
partie précédente, des étapes MO 2) & MO 6). Ainsi les deux constantes de proportionnalité entre
les paramétres locaux et macroscopiques peuvent étre déterminées. Cependant, 'utilisation de fluides
pseudoplastiques qui n’ont pas le méme comportement rhéologique que les matériaux cimentaires peut
poser des problémes pour la détermination de K, car comme on va le voir, K, dépend du comportement
des fluides. De plus, selon Ferraris |7], tout le fluide servant a la calibration n’est pas cisaillé.

I.3.2.iv. Rieger et Novak (1973)

Rieger et Novak ([27] cité par [28]) observent que, pour des fluides d’Ostwald-de Waele, la constante
K, décrite par Rushton et Metzner et Otto dépend en réalité de I'indice de comportement. Ils proposent
donc une autre méthode de calibration en posant un nombre de Reynolds généralisé pour les fluides
d’Ostwald-de Waele (équation (I.15)) :

pNQ—nDQ
K

Avec cette définition, la nouvelle constante reliant le nombre de Reynolds généralisé au nombre
de puissance n’est plus indépendante du fluide. On a : Np.Rey = K,(n). En conservant I’écriture du
nombre de Reynolds effectif selon Metzner-Otto (équation (I.12)), on obtient une relation entre K,
(constante de puissance dans le cas d’un fluide de Newton, donc lorsque n = 1), K,(n) (constante de
puissance dans le cas d’'un fluide d’Ostwald-de Waele) et K (constante de Metzner et Otto pour le
fluide pseudoplastique considéré). Cette relation s’écrit :

Re, = (L15)

K,y(n) = K, K" (1.16)
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On peut donc trouver K en calibrant le systéme d’agitation avec un fluide d’Ostwald—de Waele
connu, (avec I'étape MO 2), K et n peuvent étre identifiés). La méthode de détermination de K la plus
courante & partir de I’équation (I1.16) est appelée méthode des pentes. On trace In(K,(n)) en fonction
de (1 —n), la pente de la droite obtenue est In(Kj) (figure 1.14). Cette méthode de détermination de
K remplace les étapes MO 3), MO 4), MO 5), MO 6) de la méthode de Metzner et Otto.
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FIGURE 1.14 — In(K,(n)) en fonction de (1 —n) pour des cas numériques de fluide pseudoplastique [28]

Les méthodes de calibration que nous venons d’exposer considérent toutes que K est une constante ;
or il a été démontré par la suite que K dépendait de la nature du fluide [25, 29]. Les analyses des
écoulements de Couette montrent en effet que pour cette géométrie moins complexe K est dépendant
des propriétés du fluide et non pas seulement de celles de la géométrie [30]. Pour palier cette dépendance
de K au type de fluide et & la géométrie, la méthode de calibration du systéme Couette équivalent a
été établie.

1.3.2.v. Couette équivalent

La méthode décrite ici en six étapes est une analyse mathématique qui s’appuie sur I’hypothése
selon laquelle & chaque systéme non conventionnel d’agitation il correspond un rayon équivalent Req
pour lequel un mobile cylindrique subirait le méme couple que 'agitateur non conventionnel & la méme
vitesse de rotation. Cette calibration a d’abord été élaborée pour les fluides pseudoplastiques [31, 32].

CE 1) Les expressions du gradient de vitesse et de la contrainte de cisaillement en cylindres
coaxiaux équivalents sont exprimées simplement de par la géométrie cylindrique (équa-
tions (I.1))

CE 2) La vitesse angulaire est exprimée en fonction du couple et des parameétres géométriques du
fluide.

CE 3) La vitesse angulaire est intégrée du rayon intérieur équivalent, au rayon extérieur de la
cuve.

CE 4) Le gradient de vitesse est réintroduit & travers le couple et la loi de comportement ; le gra-
dient de vitesse équivalent est ainsi obtenu. L’équation du gradient de vitesse en r = Req
donne D’expression du rayon intérieur équivalent en fonction des caractéristiques géomé-
triques, de l’indice de comportement, du fluide et du couple :

Rext

n/2’
14 st )

Req = (L.17)

n
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avec h la hauteur de fluide dans les cylindres coaxiaux.

CE 5) Le gradient de vitesse effectif est enfin exprimé en remplagant le couple par son expression
en fonction du gradient de vitesse :

ANT  §%/m Req
avec S =

'Yeﬁ(Req) = KN = n (1 . 82/n) Rext

(L18)

La constante de Metzner et Otto est donc également utilisée ici, mais son expression dépend
des caractéristiques du fluide ainsi que du systéme d’agitation.

Une fois cette base théorique posée, la méthodologie de la calibration est la suivante.
On détermine Ry avec des paires (C; N) (équation (I.17)) et les caractéristiques d’un fluide de réfé-
rence. Une fois Req obtenu, on calcule K, équation (1.18). Avec cette constante K on peut calculer
Yeft, équation (I.18). En utilisant la relation de la contrainte (I.1) on peut finalement calculer Teg-.
Ainsi, un rhéogramme effectif du fluide testé est déterminé dans le systéme d’agitation non conven-
tionnel.

1.3.3 Discussion de la validité de ces méthodes

Metzner et Otto ont eux-mémes recherché et discuté des limitations a leur concept [25]. Des dévia-
tions sur le nuage de points des K sont mises en évidence et peuvent aller jusqu’a 20%. Ces déviations
sont particuliérement observées lorsque ’agitateur est proche des rebords de la cuve, que le nombre de
puissance est grand et que l'agitateur est trés petit devant le diameétre de la cuve. De plus, lorsque les
indices de comportement des fluides a identifier varient beaucoup, on ne peut plus négliger les variations
de K. De plus, ces techniques de calibration ont été développées pour des fluides pseudoplastiques.
Transposer leur principe aux fluides viscoplastiques est difficile car ces derniers induisent, en raison de
I’existence d’un seuil de cisaillement, une inconnue supplémentaire, a savoir l'interface entre la zone
morte et la zone cisaillée.

Les parametres K déterminés analytiquement pour des fluides de Bingham, de Casson et d’Herschel-
Bulkley dans des cylindres coaxiaux ne sont pas des constantes (figure 1.15). Il n'y a que la loi de
Bingham avec ’absence de zone morte dans ’entrefer des cylindres coaxiaux qui conduit & un K
constant [33].

Le nombre adimensionnel de Bingham, noté Bi, permet de quantifier la rigidité des fluides. Plus ce
nombre est grand et plus il y aura des zones mortes dans U'entrefer (voir la définition de ce nombre a
Péquation (I1.9) section I1.2.2.iv. du Chapitre II). Les paramétres K dépendent non plus seulement
de l’indice de comportement mais aussi du seuil.

Dans des cas plus complexes de cuves agitées, les simulations donnent des allures de K com-
parables [33]. On peut cependant faire ’hypothése d’'un Ky constant pour un nombre de Bingham
Bi < 1 [33, 34]. Pour les matériaux cimentaires, cette condition sur Bi n’est pas toujours remplie. La
méthode de calibration du rayon Couette équivalent montre aussi des limites, les rhéogrammes obte-
nus pour les mémes fluides dans des systémes d’agitation différents peuvent étre treés différents [35],
notamment dans le cas ou le fluide est viscoplastique. C’est ce que montre la figure 1.16.

Toutes les méthodes présentées évaluent un gradient de vitesse effectif a chaque vitesse de rotation,
ce qui permet d’évaluer un cisaillement global ou moyen du systéme. Cependant, la réalité physique
est une présence d’un champ de taux de cisaillement non uniforme dans la cuve pour une méme vitesse
de rotation. Il y a donc également une distribution de viscosité dans le systéme d’agitation.

Par conséquent, associer un seul gradient et une seule viscosité & chaque vitesse de rotation ne dépend
pas seulement de la loi de comportement du fluide mais aussi du systéme d’agitation.

Ces méthodes ne reposent donc pas sur une réalité physique. Pour aller plus loin dans la caractérisation
des matériaux cimentaires a ’état frais, il apparait pertinent de passer par une analyse inverse qui
permet d’identifier leurs parameétres rhéologiques intrinséques. Sur ce point, une revue de la littérature
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FI1GURE 1.15 — Parameétre de Metzner et Otto K pour des fluides viscoplastiques dans des écoulements
Couette. Les lignes verticales représentent la transition entre un écoulement total du fluide et un
écoulement présentant une zone morte. (s est pris a 0,5, et pour Herschel-Bulkley n = 0,5) [33].

F1GURE 1.16 — Différents rhéogrammes effectifs correspondant & une méme solution de sauce tomate
diluée a 50% et cisaillée dans différents systémes (Z3 : cylindres coaxiaux a entrefer large, heliz : Mobile
a ruban hélicoidal simple, large paddle small paddle : Mobile & ailettes larges et étroites ) [35].

sera faite en section 1.5. La section 1.4 qui suit étaye un peu plus la nécessité d’une identification des
paramétres rhéologiques par analyse inverse dans le cas des rhéomeétres a béton.

I.4 Discussion sur la validité des résultats des rhéométres & béton

Malgré les adaptations faites sur les rhéométres conventionnels pour qu’ils puissent caractériser
les suspensions cimentaires et le développement de géométries non conventionnelles, les paramétres
identifiés différent selon les appareillages. Une étude comparative recense les paramétres obtenus sur
plusieurs formulations de béton au moyen des différents rhéomeétres les plus utilisés, parmi ceux ex-
plicités en sections 1.2.2.ii. et 1.3.1 [8, 16]. Les résultats essentiels de cette étude et leur analyse sont
maintenant présentés.
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I.4.1 Comparaison entre les paramétres obtenus

Les deux paramétres choisis ici pour décrire les matériaux cimentaires a I’état frais sont le seuil de
contrainte et la viscosité plastique de la loi de Bingham. Les différents paramétres obtenus pour douze

mélanges différents sont présentés sur la figure 1.17.
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FIGURE 1.17 — Seuil de contrainte (a gauche) et viscosité plastique (a droite) donnés par les différents
rhéometres pour 12 matériaux cimentaires [8].

On peut voir que les seuils de contrainte suivent les mémes tendances pour tous les rhéomeétres &
quelques exceptions prés. Cependant, d’un rhéométre & autre, les valeurs de seuil sont trés différentes.
Pour le premier mélange, on a par exemple une variation de plus de 1000 Pa entre le seuil donné par le
BML et celui donné par le CEMAGREF-IMG. Concernant la viscosité plastique, on remarque que les
tendances ne sont pas respectées lorsque ’on passe d’un rhéomeétre & un autre. Pour ce paramétre aussi
les valeurs données pour les mémes mélanges par les différents rhéomeétres peuvent énormément varier.
Par exemple, pour le premier mélange, cette différence peut aller jusqu’a 100 Pa.s. Les auteurs ont
également recherché les corrélations existantes (tau de Kendall) entre les différents rhéomeétres pour ces
deux paramétres. D’aprés le tableau 1.1, des corrélations existent bien entre les différents rhéométres
concernant le seuil. Pour la viscosité plastique (tableau 1.2), on constate également des corrélations,
méme si elles sont moins marquées que pour le seuil de contrainte. Cependant, la dispersion des données
est forte et il n’y a pas assez de tests pour trouver des relations entre les différents parameétres fournis
par les différents rhéométres.

BML | BT RHEOM | CEMAGREF-IMG | IBB | Deux points—-MK II
BML — 0,97 0,95 0,81 0,94
BT RHEOM — — 0,94 0,82 0,97
CEMAGREF-IMG | — — — 0,90 0,99
IBB — — — — 0,90

TABLEAU I.1 — Corrélation (tau de Kendall) entre les différents rhéométres testés pour le seuil de
cisaillement [8§].

Le but de ces rhéomeétres étant de donner des grandeurs intrinséques de I’écoulement des matériaux
et donc indépendantes de 'appareillage utilisé, et méme si les corrélations entre elles sont significatives,
les variations des paramétres vont trés souvent au-dela de la dispersion qui serait obtenue par un
opérateur sur un méme appareil. Il est donc intéressant de se pencher sur les caractéristiques de
chacun de ces rhéomeétres afin de mieux cerner les disparités observées.
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BML | BT RHEOM | CEMAGREF-IMG | IBB | Deux points-MK II
BML — 0,84 0,98 0,96 0,45
BT RHEOM — — 0,91 0, 86 0,82
CEMAGREF-IMG | — — — 0,98 0,75
IBB — — — — 0,65

TABLEAU 1.2 — Corrélation (tau de Kendall) entre les différents rhéomeétres testés pour la viscosité

plastique [8].

I.4.2 Comparaison entre les caractéristiques de ces rhéométres

Le tableau 1.3 recense les principales caractéristiques géométrique et physique des rhéométres ex-
plicités aux sections 1.2.2.ii. et 1.3.1.

Rhéombtres Volume | Ratio volume | Risque de | Entrefer Ratio Ratio
total [L] | cisaille/total | glissement | [mm] | entrefer/omax | Rext/Ragit
BML 17 0,3 Faible 45 1,8 1,45
BT RHEOM 7 0,6 Faible 100 4 —
CEMAGREF-IMG 500 1* Moyen 220 10 1,58
IBB 50 0,4 Elevé 50 2 1,16
Deux points—MK II 50 0,2 Elevé 50 2 1,59

TABLEAU 1.3 — Caractéristiques géométriques et physiques des rhéometres & matériaux cimentaires |8,
17]

(* les zones mortes existent mais sont prises en compte dans les calculs des parameétres rhéologiques)

On analyse maintenant les données récapitulées dans le tableau 1.3 sous différents angles, notam-
ment les phénomeénes physiques qui peuvent apparaitre en cisaillement et entrainer la disparité sur les
valeurs des parameétres.
1.4.2.i. Taille de I’entrefer : implication sur I’existence de zones mortes, sur la représen-
tativité et la continuité du matériau cisaillé

Aucun des rhéomeétres ne répond aux conditions d’entrefer étroit. En cylindres coaxiaux, on peut
s’affranchir analytiquement de cette condition en supposant une loi de comportement. Pour les autres
géométries, des calibrations dont on a relevé les limites, ou des hypotheéses plus fortes comme la totalité
du volume cisaillé doivent étre faites pour atteindre les paramétres.

Notamment, pour ne pas étre confronté a des zones mortes, il faut que le ratio Rext/Ragit S0it au plus
de 1,2 selon Tattersall et Banfill [5] et Bhatty [20] ou au plus de 1,1 selon Ferraris [7]. Ce critére n’est
pas rempli pour I’ensemble des rhéométres étudiés. Par conséquent, des zones mortes sont observées
et évaluées par Beaupré et al. [16]. Les valeurs du rapport entre le volume cisaillé et le volume total
permettent également de supposer ’existence de telles zones mortes.

Ces zones sont prises en compte dans les calculs de paramétres uniquement dans le cas du CEMAGREF-
IMG. L’effet de ces zones mortes lorsqu’elles ne sont pas prises en considération est de sous-estimer les
valeurs de seuils et de surestimer les valeurs de viscosités plastiques [17].

En plus des complications analytiques engendrées par les géométries non conventionnelles, 'existence de
telles zones entraine le piégeage des grosses particules qui y migrent durant le cisaillement. L’agitateur
est alors en rotation dans un milieu différent du mélange, et qui posséde des caractéristiques plus proches
du milieu interstitiel. Cette migration ameéne a un couple plus bas que celui de la suspension homogéne.
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Le matériau peut aussi se comporter comme un fluide rhéofluidifiant méme s’il est binghamien [14].
Pour limiter les risques de non représentativité et de discontinuité dans le milieu, une précaution d’un
ratio entre Uentrefer et le diameétre du plus gros agrégat de 10 est conseillée [5, 6]. Cette condition n’est
remplie que par le CEMAGREF-IMG. Ferraris montre qu’un ratio d’au moins 4 est suffisant [8]. Cette
condition moins stricte n’est respectée uniquement que par le BT RHEOM. La taille de I'entrefer est
donc un facteur essentiel et il est clair qu’il est délicat de trouver un compromis entre un entrefer ni
trop large pour éviter les zones mortes, ni trop étroit pour assurer I’hypothése de représentativité et
de continuité du milieu cisaillé.

I1.4.2.ii. Glissements

Les glissements sont évités ou limités dans le cas du BML par l'insertion de pales sur les deux
cylindres, dans le cas du BT RHEOM par des plans constitués de pales. Pour le CEMAGREF-IMG,
des pales sont présentes uniquement sur le cylindre extérieur, le cylindre intérieur tournant étant tapissé
par une grille. Le risque de glissement dépend dans ce dernier cas de la suspension étudiée, notamment
de la taille des grains. L’insertion de pales ou grilles peut perturber ’écoulement et entrainer localement
des zones mortes, d’autant plus marquées que Uentrefer est grand.

L’IBB et le théométre & deux points n’ont pas de rugosités pour prévenir les glissements. Le risque de
glissement est donc fort.

Le glissement induit aussi une mesure de seuil de contrainte sous-estimée et une surévaluation de la
viscosité [8, 14, 6].

1.4.2.iii. Effets de structuration

Les matériaux cimentaires sont des matériaux qui peuvent se structurer et se déstructurer de
plusieurs maniéres. Ils peuvent former des flocs, des amas de particules, une structure de granulats
induisant du frottement, des agrégats peuvent étre entrainés sur les bords avec la rotation du fluide, ou
vers le fond & cause des différences de densité ou de volume. Ces phénomeénes peuvent étre accentués
lorsque la suspension est tres fluide.

Le rhéoépaississement observé pour certains bétons pourrait étre di a ces changements de structure |36,
37].

L’écoulement pourrait ne pas étre en régime permanent pendant les mesures. Le temps de relaxation
des bétons peut étre long et doit étre pris en compte dans les procédures de mesures [36]. Si la
thixotropie est marquée, deux configurations sont possibles, soit le matériau est trop structuré et on
verra le couple baisser pour une méme vitesse de rotation, soit il est trop déstructuré et a l'inverse
il résiste & I’écoulement en se réarrangeant. Le premier phénoméne surestime le rhéoépaississement et
doit étre éliminé par un cisaillement fort avant les expériences [37]. Le second phénomeéne peut avoir
lieu pour les vitesses de rotation faibles. Dans tous les cas si le fluide n’est pas & 1’équilibre, le point
correspondant doit étre rejeté sans prolonger les paliers pour atteindre I’équilibre, car si on prolonge
la durée de 'expérience on risque de produire de la ségrégation.

I.4.2.iv. Migration et sédimentation en géométries conventionnelles

Si les rhéomeétres conventionnels ont ’avantage de donner des valeurs de paramétres exprimés par
des relations connues, les géométries utilisées ont le désavantage de ne pas favoriser le mélange du
matériau.

Le matériau par essence n’étant pas homogéne, des migrations de particules denses se produisent dans
la direction du gradient de vitesse. A cette migration, s’ajoute la sédimentation due au poids des par-
ticules [8, 16, 14, 36]. Dans le cas des cylindres coaxiaux, la migration se fait donc de maniére radiale
vers l'extérieur |36, 37|, alors que pour le systéme plan-plan tel qu’il existe dans le BT RHEOM, la
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migration se fait a la fois vers le haut et vers l'extérieur [8, 14]. Les effets contradictoires entre la
migration verticale et la sédimentation dans le rhéométre plan-plan peuvent dans une certaine mesure
se compenser [14]. La migration radiale existant dans la géométrie des cylindres coaxiaux ne peut étre
compensée. Les mouvements des grosses particules modifient les couples s’exergant sur les surfaces ou
ils sont mesurés.

Dans les cylindres coaxiaux reéels, les effets de bord entrainent des vitesses axiales non négligeables [38,
39].

Si ces perturbations entrainent des difficultés d’analyse et faussent 'identification directe des para-
meétres, elles permettent une recirculation qui tend & homogénéiser le fluide, surtout en entrefer large.
Cependant cette recirculation n’est pas suffisante pour empécher la sédimentation. Il faut des agitateurs
plus complexes et qui impliquent de plus grandes vitesses axiales pour limiter les hétérogénéités |20].
Les stries ou les rainures présentes sur les parois pour éviter les glissements intensifient cet effet de
recirculation [21].

I.4.2.v. Nécessité d’agitateurs complexes

Pour éviter les problémes de migration, des agitateurs complexes créant des boucles de recirculation
doivent étre utilisés (tableau 1.4). Cette recirculation a pour but, d’une part de ramener les agrégats
des zones mortes extérieures vers le centre du rhéomeétre, et d’autre part de faire remonter les agrégats
plus lourds vers le haut de la cuve. Ainsi les boucles de recirculation équilibrent les migrations dues au
gradient de vitesse et aux différences de densités au sein de la suspension.

Asitateurs Ancre Vanes Hélices Hélices Turbines
& [40, 41] | [17, 42] | tronquées [5] | [28, 43, 44| [45]
Recirculation + - ++ + 4+ 4+ ++
Dissipation des
+ —— - ++ —
zones mortes

TABLEAU 1.4 — Caractéristiques des différents agitateurs utilisés pour les matériaux cimentaires

C’est pourquoi des agitateurs complexes sont utilisés avec certains rhéomeétres a bétons : ancre (IBB
et RhéoCAD), géométries hélicoidales (two-point test et RhéoCAD). Ces agitateurs ont été étudiés soit
visuellement soit & ’aide de simulation numérique. Mais, une attention particuliére doit étre portée a
leurs dimensions en relation avec celles de la cuve car ces géométries peuvent amener a des coincements
dus a leurs formes. C’est cette raison qui a amené Tattersall & mettre au point une hélice tronquée [5].
Les champs de vitesse complexes créés dans la cuve avec de telles géométries ne permettent pas 1’ob-
tention analytique des paramétres rhéologiques recherchés. Les paramétres obtenus par les différents
rhéomeétres ne permettent uniquement que des études comparatives. Le passage des données (couple;
vitesse) aux grandeurs locales (contrainte ; gradient de vitesse) au moyen de méthodes de calibration
dont la limite physique est avérée (section 1.3.3) peut constituer une des causes des écarts observés
sur les paramétres rhéologiques identifiés. Si I’on souhaite s’affranchir de la calibration, il est incon-
tournable de définir une stratégie d’identification des parameétres rhéologiques au moyen d’une analyse
inverse qui peut trés bien étre étendue aux rhéomeétres & béton équipés d’une géométrie convention-
nelle.

La section 1.5 suivante fait une synthése d’une telle stratégie a partir des études relevées dans la
littérature.



24 CHAPITRE 1. IDENTIFICATION DES PARAMETRES DES SUSPENSIONS CIMENTAIRES

I.5 Analyse Inverse

Du moment qu’il est possible de procéder & une simulation analytique ou numérique de la réponse
du matériau, ’analyse inverse permet 'identification des parameétres de toute expérience et pour tout
modele constitutif introduisant des parameétres avec ou sans signification physique.

Son objectif est de déterminer les valeurs inconnues des paramétres constitutifs en minimisant la
différence entre les données expérimentales et les prédictions analytiques ou numériques en utilisant
un algorithme d’optimisation.

I.5.1 Principe

L’analyse inverse est basée sur la formulation et la résolution d’un probléme d’optimisation, ce qui
rend cette méthode relativement objective. Cependant, bien que la résolution soit indépendante de
I'utilisateur, la formulation du probléme et l'interprétation des résultats exigent 1’expertise mathéma-
tique et rhéologique de I'utilisateur. Méme avec de nombreuses précautions que ’on détaillera plus loin,
la formulation de ’analyse inverse conduit généralement & un probléme mathématique mal posé. Ni
Pexistence, ni 'unicité de la solution ne peuvent étre garanties [46, 47, 48]. Cela est di aux incertitudes
expérimentales et numériques inhérentes, ainsi qu’a la reproduction imparfaite du comportement des
matériaux par des modéles constitutifs.

Le processus d’analyse inverse est décrit comme une méthode itérative pilotée par un algorithme.

Les différentes étapes itératives de ce processus d’identification sont présentées en figure 1.18.

l } Algorithme d'optimisation ‘4—
7.
Jeu de parametres
sélectionné dan\s Données numériques D =f(dX)
I'espace des parameétres (04] num 3
3 .
*) - ’
L ‘ Non ‘
5.
Fonction objectif: Critére d'arrét de 1'algorithme N
B i o on
Fab]_(X) . d'optimisation vérifié? ; 6. ‘
: : Oui Critéres physiques
5 vérifiés?
: Oui
X est solution

Données expérimentales D =f(d)
exp
2. 2.

FI1GURE 1.18 — Principe général d'une identification pilotée par un algorithme d’optimisation.

1. Dans un premier temps, 'utilisateur doit définir un espace de parameétres constitutifs dans lequel
le jeu de paramétres solution X sera recherché. Certains algorithmes d’optimisation recherchent
une solution sur une grille discontinue de valeurs de parameétres. Les pas de cette grille doivent
étre choisis de maniére & avoir un bon compromis entre précision et temps de calcul.

2. Les données d’entrées sont les données expérimentales Dey, qui dépendent des conditions dans
lesquelles 'expérience est menée, appelées d.
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3. A partir d’un jeu de paramétres initial (X), I'essai est simulé et la courbe correspondante a I’essai
est obtenue numériquement ou calculée analytiquement. Pour certains algorithmes d’optimisa-
tion, le résultat final de l'identification peut dépendre de cette initialisation.

4. Une fonction objectif (Fp;) est ensuite définie afin de quantifier I'écart entre les données de
référence Deyp, et les données numériques simulées ou calculées analytiquement (Dnum) en 3.

5. La procédure itérative est controlée par 1’algorithme d’optimisation qui posséde un critére d’ar-
rét qui lui est propre. Une fois ce critére d’arrét atteint, la procédure s’arréte. Le résultat de
Iidentification est retourné.

6. Le résultat donné par la procédure d’identification n’est pas forcément une solution au probléme
inverse. Si 'on se place d’un point de vue mathématique, il n’y a qu’une solution unique au
probléme inverse qui est le jeu de paramétres permettant d’obtenir la valeur de la fonction
objectif la plus faible possible dans l’espace donné des parameétres. Du point de vue physique,
tous les jeux de parameétres donnant une courbe entrant dans les erreurs expérimentales sont
des solutions. Certains algorithmes d’optimisation ne peuvent prendre en considération certaines
contraintes sur les parameétres, il faudra vérifier a posteriori que ces contraintes sont respectées.

7. Jusqu’a ce que la convergence soit atteinte, ’algorithme d’optimisation génére de nouveaux jeux
de paramétres résultant des valeurs de fonction objectif antérieurement calculées. Les algorithmes
d’optimisation sont nombreux et leur efficacité dépend des critéres choisis et du probléme en lui-
méme.

Les étapes générales de l'identification de paramétres par méthode itérative ont été présentées.
Avant de faire état des procédés d’analyse inverse appliqués a la rhéologie et relatés dans la littérature
(section 1.5.3), il est nécessaire de faire un point général sur les algorithmes d’optimisation dans la
section qui suit.

I.5.2 Algorithmes d’optimisation
1.5.2.i. Algorithmes déterministes

I.5.2.i.a) Meéthodes de descente

Les méthodes d’identification les plus communément mises en place utilisent ces algorithmes. Le
but est de trouver les parameétres X minimisant la fonction objectif Fiy;. Voici les étapes itératives
générales de 'identification de parameétres par des méthodes de descente :

1. Choisir un vecteur de paramétre initial, X

2. Trouver la direction de descente aussi appelée le vecteur de descente, §; & 'itération k
3. Choisir la longueur du pas, B a l'itération k
4

. Mettre a jour avec les nouveaux parameétres, calculer la valeur de la fonction objectif :
Fopj(Xp1) avec  Xppy = X + Brok (1.19)

5. Si la valeur en 4. est trop grande par rapport & celle de 'itération précédente, reprendre en 2.,
arrét s’il n’y a plus d’amélioration Fopj(Xpy1) = Fopj(Xk)

Ce qui changera d’'une méthode a I’autre sera soit la maniére de trouver le vecteur de descente, soit

la longueur du pas qui lui est associée. La recherche du vecteur descente se fait & travers des dérivées,
elle suppose donc que la fonction objectif est continue et dérivable.
Il faudra étre prudent sur le minimum trouvé, selon le point de départ choisi il peut s’agir d’un minimum
local. Il faudra prendre un point de départ relativement prés du minimum & trouver, pour cela on utilise
le plus souvent les connaissances physiques du probléme [49]. Nous allons détailler dans un premier
temps les directions de descente dj choisies pour les méthodes de descente les plus connues. La question
du choix du pas (i sera abordée dans un second temps.
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Méthode de la plus grande pente

Pour cette méthode la direction de descente est simplement choisie & I'opposé du gradient de la
fonction objectif. On a donc :

0r = —gradFop; (Xy)

Pour optimiser 'algorithme, le choix de f, est fait tel que Fip;(Xj41) soit minimal.
Autrement dit :

OF o (Xit1) _0
o5
OFobj (Xk + Prdk) _ 0
0B
(X + Bid
= gradFObj(Xk+1).w =0

= 5k+1'6]{ == 0

On a donc J; qui est orthogonal & 041, la convergence se fait donc en louvoyant et est assez
lente. On peut aussi choisir un coefficient 5 fixe, mais cela peut entrainer une convergence encore plus
ralentie, il est tres difficile de choisir ce scalaire [50, 49].

Méthode des gradients conjugués

Cette méthode peut étre considérée comme une amélioration de la méthode de la plus grande pente.
La direction de descente est améliorée. Pour la premiére itération, la direction est la méme, puis les pas
suivants sont déterminés avec une combinaison du gradient de la fonction objectif et de la direction de
descente du pas précédent comme suit :

do = —gradF,p;(Xo)
Op+1 = —gradFop; (Xi+1) + Brt10k

Cette méthode a d’abord été créée pour des fonctions quadratiques du type :
Fpi(X) =1/2XTAX +b7X 4,

avec A une matrice symétrique de dimension n, X n,, b un vecteur constant a n, composantes et ¢ un
scalaire.

Dans ces conditions, la minimisation de Fy;(X;41) ameéne a :

gradFop; (Xp41)Ady
(5T
k

Bry1 =

Le nom de la méthode provient du fait que dans ces conditions, les vecteurs de directions de
déplacements &), sont conjugués a la matrice A, c’est a dire que §7 A§; = 0, pour tout i différent de j. La
convergence théorique dans ce cas est obtenue en n,, itérations [51, 49]. Pour les fonctions quelconques
des modifications ont été apportées, Fletcher-Reeves [52] par exemple proposent un coefficient de Sx41
qui s’exprime :
llgrad Fop; (Xp+1)]”

|lgrad Fop; (X )|

Br+1 =
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Meéthode de Newton

Historiquement, cette méthode se fonde sur des travaux de Newton, Raphson et Simpson, qui ont
mis au point un algorithme capable de résoudre des problémes polynomiaux [53]. Elle a ensuite été
généralisée.

La méthode se base sur un développement de Taylor & ’ordre 2 de la fonction objectif faisant apparaitre
sa matrice Hessienne H Fopj -

X1 = Xy — gradFobj(Xk:)H;“jbj (Xk).

Pour une fonction quadratique, la convergence se fait en une seule itération. Il faut remarquer
que si la matrice hessienne n’est pas définie positive, la direction de & n’est pas une direction de
descente |54, 55, 49].

Méthode de Levenberg-Marquardt

Pour échapper a ce probléme, Marquardt [56] propose d’utiliser comme vecteur de descente une
combinaison linéaire de ceux obtenus par les méthodes de la plus grande pente et de Newton.

X1 = Xp — (1 — ag)grad Fop (Xg) — akgradFobj(Xk)H;“jbj (X&),

avec ay compris entre [0; 1] et qui croit avec k.

Les pondérations sont choisies de sorte qu’en début d’optimisation le poids du vecteur de la plus
grande pente soit plus fort que celui de Newton, puis inversement vers la fin de ’optimisation lorsqu’on
atteint une région de confiance [56, 57|.

Les méthode quasi-newtoniennes

Ces méthodes utilisent le méme algorithme que la méthode de Newton mais approximent la matrice
hessienne et son inverse plutdt que de la calculer. Cela permet de réduire énormément les coiits de
calcul car la détermination de la matrice hessienne est un processus trés lourd, et donc méme si le
nombre d’itérations n’est pas trop élevé, le temps de calcul de la méthode de Newton est long [49)].

I.5.2.i.b) Méthodes géométriques

Méthode du simplexe

Cet algorithme a été proposé par Nelder et Mead [58], il est basé sur la topologie de la fonction
objectif définie dans un espace a n, dimensions (avec n, le nombre de parameétres a identifier). Un
simplexe initial (c’est-a-dire un polyédre de (n, + 1) sommets) est défini sur la surface de la fonction
objectif, avec une initialisation soit choisie par I'utilisateur, soit déterminée aléatoirement. En fonction
des valeurs de la fonction objectif aux sommets du simplexe, des opérations modifient ces derniers afin
de les diriger vers le minimum de la fonction objectif. L’optimisation est arrétée lorsque les valeurs
de la fonction objectif aux sommets sont suffisamment proches les unes des autres selon une tolérance
définie par l'utilisateur. Si la fonction objectif est plane, cette valeur de tolérance peut-étre atteinte
avant que l’algorithme n’ait atteint le minimum [58].

Les auteurs montrent que la position, l'orientation, la longueur des cotés et la forme du simplexe
initial influent beaucoup sur la vitesse de convergence. On peut remarquer aussi que cette méthode a
I’avantage de ne nécessiter aucun calcul de dérivée.
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Méthode de Fibonacci

Cette méthode d’optimisation est valable pour identifier un seul parameétre, elle n’assure la conver-
gence vers un minimum global uniquement dans le cas ol la fonction est unimodale, c’est-a-dire qu’elle
admet un minimum unique dans I'intervalle de recherche. A chaque itération I'intervalle de parameétres
est découpé en trois intervalles. Considérons que l'intervalle de parameétre de départ soit 'intervalle
[x1; x2], une premiére évaluation de la fonction objectif est faite en z3 (avec x; < x3 < x3). Dans le
cas illustré en figure I1.19 on a : Fypj(x3) < Fopj(x2) < Fopj(21). On évalue la fonction objectif en un
point x4 compris entre x3 et x9 dans le but de réduire 'intervalle selon la valeur de la fonction.

— Cas A : Fo’?)j(u) < Fopj(23), le minimum se trouve dans l'intervalle |z3; xo]

— Cas B : Folzj(m) > Fopj(x3), le minimum se trouve dans l'intervalle |z1; z4]

I:obj (Xl)
I:obj (XZ)
I:ogj (X4)
I:obj (X3)
oﬁj (X4)
Xl )|(3 X4 X2

F1GURE 1.19 — Exemple d’une itération de la méthode de Fibonacci.

On réitére ensuite 'opération sur 'intervalle précédemment sélectionné. La position de la sonde x4
est choisie telle que la distance entre x1 et x4 soit la méme que celle entre x3 et xo. Cela améne & un
rapport :

T1T3 1 5
Tr1T3 _ ¢ avec ¢ _ + \[

Tr3x9 2

¢ étant le nombre d’or, cette méthode est également appelée la méthode de la section d’or. Cette
méthode est une méthode de grille au méme titre que la dichotomie utilisant un rapport de 2 plutét
que le nombre d’or. L'utilisation du nombre d’or permet une convergence plus rapide [59].

I.5.2.i.c) Réseau de neurones artificiels

Comme le nom de la méthode 'indique [60], celle-ci est basée sur une simplification du fonctionne-
ment d’un réseau de neurones. Le fonctionnement d’un neurone va donc étre briévement exposé pour
comprendre la transposition a la méthode étudiée par la suite.

Un neurone est composé d’un noyau, de dendrites, et d'un axone (voir figure 1.20), le flux nerveux
est détecté par les dendrites. S’il atteint un certain seuil, il est transmis & 'axone qui & son tour le
transmet soit & un élément moteur, soit & d’autres dendrites & travers les synapses.
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F1GURE 1.20 — Schéma d’un neurone et des synapses.

Les réseaux de neurones les plus utilisés de nos jours sont les réseaux multi-couches. Il en existe plu-
sieurs, on prendra ici I'exemple d’un réseau de neurones a deux couches non bouclés (un seul sens de
transmission est autorisé) a apprentissage non adaptatif (on connait les exemples d’apprentissage).
Pour modéliser un neurone, on choisit une fonction seuil ou en "s" appelée fonction d’activation.
La somme des impulsions recues par le neurone est limitée par un nombre de synapses excitées fixé
pendant le temps latent, c’est le seul temps qui compte dans le réseau. La structure du réseau de
neurones ne doit pas changer.
Pour chaque neurone, la variable de sortie s’écrit :

0 = f(¥i_w; X; + wo),

avec X; les paramétres d’entrées & identifier, le nombre de synapses mobilisées est remplacé dans le
modéle par les poids w;, appelés poids synaptiques. L’identification des paramétres avec un réseau
de neurones se fait en deux temps : il y a d’abord une période d’apprentissage, durant laquelle on
donne des parameétres d’entrée, les données d’une expérience, pour lesquels on connait les paramétres
de sortie, les paramétres & identifier.

Les poids synaptiques sont ensuite optimisés en utilisant la somme des fonctions objectif au sens des
moindres carrés. On peut vérifier 'efficacité de 'apprentissage en proposant un nouvel exemple au
réseau et en comparant les paramétres de sorties trouvés et les sorties exemples. Si les écarts entre les
résultats sont trop grands, on pourra proposer d’autres exemples au réseau.

Une fois I'apprentissage effectué, les poids synaptiques sont fixés, il suffit de donner les paramétres
d’entrée au réseau et celui-ci nous donne les paramétres de sortie correspondants.

On voit que le réseau de neurones nous donne un seul jeu de paramétres de sortie pour un jeu de
paramétres d’entrée, il faudra prendre des précautions avec cette méthode lorsque la solution n’est pas
unique. Cette démarche n’est pas vraiment une méthode d’optimisation, mais une méthode d’identifi-
cation des parametres compléte. Elle est ici considérée comme une méthode déterministe car le réseau
est entierement défini a la fin de ’apprentissage.

1.5.2.ii. Algorithmes stochastiques

I.5.2.ii.a) Recuit simulé

Cet algorithme [61] a été construit grace a une analogie avec le phénomeéne physique de recuit,
i.e. le chauffage progressif, le maintien & une certaine température puis le refroidissement d’un métal.
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Cette technique permet une meilleure cristallisation.

Pour cet algorithme, on choisit une variable T' qui jouera le méme role que la température. Cette
variable doit étre décroissante, elle contréle 'avancement du processus. On initialise ’algorithme en
choisissant un jeu de parameétres Xp, a l'itération k£ on construit le vecteur de parameétre Xy, ; de la
maniére suivante. On détermine tout d’abord X};”"” tel que :

Xlirial _ Xk + A)(]?‘ial7

avec AX!rial genéré aléatoirement.

On compare l'erreur commise pour Xﬁ,”“l et Xy :

= Si Fp(Xirial) < Fpi(Xy) alors Xl est retenue, c'est-a-dire Xy = X/rial,

— Sinon on évalue la probabilité d’accepter la modification avec la loi suivante :

Fop (X[rioh) — Fobj(Xk))

P(AF,;,T) = exp (— T

— Si cette probabilité est forte, on garde X}i”'al
— Sinon on géneére un nouveau AX,T“Z et on recommence le processus.

Le principal intérét de I'introduction de ce pas aléatoire est de permettre & ’algorithme de s’échap-
per d’'un minimum local.

I.5.2.ii.b) Algorithmes génétiques

Les algorithmes génétiques sont basés sur une méthode stochastique utilisant une analogie avec
la théorie de I’évolution de Darwin [62, 63]. Ces algorithmes reproduisent les procédés biologiques de
sélection naturelle. Dans ce contexte, le vocabulaire utilisé est calqué sur celui de la biologie de la
reproduction. Un paramétre représente un géne, un jeu de paramétres correspond & un individu, une
collection d’individus décrit une population, et les individus performants sont les jeux de paramétres
avec des valeurs de fonction objectif faibles. La stratégie des algorithmes génétiques consiste a 1. ga-
rantir I’émergence d’individus compétitifs et 2. préserver la diversité génétique de la population tout
en limitant le nombre d’itérations. Pour cela, une population initiale est tout d’abord prélevée aléa-
toirement dans l’espace des paramétres. A chaque itération, appelée génération dans cette analogie,
une nouvelle population est créée a ’aide d’opérations probabilistes basées sur la valeur de la fonction
objectif.

Pour une meilleure compréhension, voici les cing étapes itératives suivies par les algorithmes géné-
tiques :

1. Evaluation de la population (Evaluation des valeurs de la fonction objectif des individus)

2. Reproduction des individus (Sélection des vecteurs performants d’un point de vue probabiliste)
3. Croisement des individus (Ex : combinaisons linéaires des vecteurs performants)

4. Mutation des individus (Ex : perturbation gaussienne)

5. Sélection d'une nouvelle population (Ex : enfants les plus performants, mélange parents/enfants)

L’enjeu de cette méthode est de trouver un équilibre entre les processus d’exploitation, basés sur
les résultats des calculs précédents et ceux d’exploration basés sur une part de hasard. Les processus
d’exploitation permettent une convergence plus rapide, ce sont par exemple la sélection et certains
types de croisement. Les mécanismes d’exploration balayent 1’espace des paramétres, ils sont garants
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de la diversité dans la génération finale. Les opérations & ’origine de cette pluralité sont les mutations
et les croisements. Lorsque la procédure est terminée, les algorithmes génétiques donnent une collection
de jeux de parameétres. Cela permet de détecter d’éventuel minima secondaires.

Les algorithmes évolutionnaires sont réputés peu sensibles a la forme de la fonction objectif [47] et a
I'initialisation [48]. En termes de calcul, le cott des algorithmes génétiques est plus élevé que celui des
méthodes déterministes, mais d’un autre coté la dépendance des résultats d’optimisation par rapport a
I'initialisation fait que ’on doit le plus souvent multiplier les essais et donc augmenter le cotit de calcul.

I.5.3 Les analyses inverses rencontrées dans la littérature
I.5.3.i. Identification des paramétres a partir des données (7;7)

Dans la littérature, les cas d’identification des paramétres d’une loi de comportement les plus
rencontrés se font & partir des données rhéologiques (7;%) (figure 1.22)

FiGURE [.21 — Identification a partir des grandeurs locales.

Les grandeurs locales sont déterminées soit avec 1'utilisation de rhéomeétres lorsque la géométrie est
conventionnelle, soit a ’aide de calibrations lorsque la géométrie est non-conventionnelle. La technique
d’optimisation classiquement appliquée & ces données est "la méthode des moindres carrés’.

Cette méthode d’optimisation allie une fonction objectif basée sur une norme L?, et un algorithme de
descente qui s’appuie sur les gradients [64]. Pour étre plus précis, la fonction objectif utilisée dans le
cas de cette méthode est de la forme :

N
Fopj(X) =) 1Diy = Dim (X) % (1.20)
i=1
les grandeurs intervenant dans cette équation ont été définies a la figure 1.18 en section 1.5.1.

Cette fonction objectif est conseillée dans le cas o les données & ajuster sont obtenues dans des
conditions contrdlées [65]. Les méthodes d’optimisation les plus connues basées sur les gradients sont
les algorithmes de Gauss-Newton, de Newton-Raphson, de Levenberg-Marquardt ou encore celui des
gradients conjugués. Il existe cependant beaucoup d’autres méthodes construites a partir de celles-ci.
Dans les faits, les méthodes de Newton et de Gauss sont peu utilisées car elles sont cotiteuses en temps
de calcul. Dans le cadre des matériaux cimentaires, les paires (7;7) sont produites par des rhéométres
conventionnels. Ce sont donc des pates cimentaires |21, 66, 67| ou des coulis qui sont étudiés |68, 69].
On trouve également les mémes démarches dans le cadre d’autres fluides complexes tels que les po-
lymeéres [70], ou les boues de forage [71] ayant des propriétés rhéologiques proches des matériaux
cimentaires.

L’utilisation d’algorithmes d’optimisation dans le cas de la méthode des moindres carrés est souvent
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proposée afin d’obtenir une solution physique unique |21, 72, 70, 73, 66, 67, 68, 69, 71, 74, 46]. Ce-
pendant, plus le nombre de paramétres & optimiser croit et plus la non-unicité de la solution est
accentuée |75, 70|. Un nombre élevé de paramétres n, a optimiser (n, > 3) et l'utilisation d’une
méthode de gradient ou de simplexe peut conduire & une solution unique sans aucune signification
physique, par exemple a un seuil de contrainte négatif dans le cas de suspensions de bentonite |72, 71].
Dans le cas de coulis industriels variés, Turian et al. [75] ont fait le choix d’un calage manuel qui ne
léve pas le probléme d’unicité, mais qui leur permet de contréler que les paramétres choisis ont un sens
physique. Les auteurs reconnaissent que cette méthode, en plus d’étre fastidieuse, est ambigué, au sens
ol les parameétres obtenus dépendent fortement de l'utilisateur. Or, 'intérét d’une analyse inverse est
qu’elle soit indépendante de I'utilisateur.

Une autre approche proposée est de restreindre la dimension de I’espace des paramétres en procédant a
une identification de paramétres en 2 étapes. C’est ce que proposent Khataniar et al. [73], en effectuant
une identification des paramétres de Bingham dans un premier temps. Cette étape permet notamment
Iidentification du seuil de cisaillement. Connaissant ce dernier, la deuxiéme étape est ’identification
des deux autres paramétres du modéle initial & 3 parameétres, a ’aide d’une méthode des moindres
carrés. Dans le cas des boues de forage, Kelessidis et al. [71] proposent une combinaison de deux pro-
cédures d’identification. Le seuil de contrainte est déterminé par la méthode de Fibonacci dans un
intervalle sélectionné auparavant. Puis la méthode des moindres carrés est mise en ceuvre pour identi-
fier les deux autres parameétres. Cette méthode en deux étapes est comparée aux résultats donnés par
une identification a une seule étape avec la méthode des moindres carrés classique (une seule étape)
et avec une méthode permettant de pénaliser les seuils de contrainte négatifs. Cette derniére méthode
donne un seuil nul 14 ou la méthode classique donnait un seuil négatif. L’identification est stoppée
prématurément sans prendre un chemin de descente différent. La méthode mise en place par Kelessidis
et al. [71] permet d’avoir une meilleure corrélation entre les points expérimentaux et numeériques que
la méthode des moindres carrés avec contrainte. Les corrélations sont meilleures dans le cas d’une
méthode des moindres carré sans contrainte imposée, mais celle-ci autorise des seuils de contrainte
négatifs.

Toutes les méthodes employées dans les études citées utilisent des algorithmes déterministes, que ce
soit des algorithmes basés sur les gradients ou sur des considérations géométriques. Ces méthodes ne
donnent qu’une seule solution pouvant correspondre & un minimum secondaire de la fonction objectif
dont la détection peut dépendre de l'initialisation. Ceci est vrai autant pour la méthode classique des
moindres carrés [70, 74, 46] que pour les méthodes géométriques [58, 46]. Pour pallier ce probléme,
l'optimisation peut étre effectuée a partir de différents jeux de parameétres initiaux. En étudiant des
suspensions viscoplastiques, Tang et Kalyon [70] ont procédé de fagon systématique en divisant I’espace
de recherche de paramétres en un grand nombre de sous-domaines, et en exécutant une optimisation
sur chaque sous-domaine.

Les alternatives proposées pour contourner les problémes de non-unicité et de minima secondaires
peuvent étre fastidieuses. Afin d’améliorer les identifications et d’en simplifier la mise en place, des
algorithmes stochastiques peuvent étre utilisés. Les algorithmes stochastiques sont des algorithmes
incluant une part probabiliste. Ici, on se concentrera sur les algorithmes génétiques qui sont souvent
utilisés dans la recherche des paramétres rhéologiques a partir des données (7;+) pour leur capacité
a explorer un large espace de parameétres |74, 46]. Un des avantages des algorithmes génétiques est
qu’ils donnent une collection de jeux de paramétres solutions [62, 63]. Chaudhuri et al. [74] utilisent
cet algorithme d’optimisation sur des rhéogrammes de fluide ferromagnétique. L’obtention d’une col-
lection de jeux solutions leur permet de sélectionner les solutions adéquates sur le plan physique, ce qui
n’est pas possible avec les méthodes déterministes. Les auteurs ont comparé les paramétres obtenus
par les algorithmes génétiques et leur sélection, avec ceux obtenus avec une méthode des moindres
carrés. En plus d’une meilleure adéquation physique, les données numériques collent mieux a la courbe
expérimentale dans 80 % des cas.
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Rooki et al. [46] appliquent les algorithmes génétiques sur les mémes données rhéologiques de boues
de forage que Kelessidis et al. [76], ce qui permet une comparaison avec la technique des moindres
carrés et de la méthode de Fibonacci. Dans le cas ou des seuils de contrainte négatifs étaient obtenus
par la méthode des moindres carrés, les algorithmes génétiques permettent d’obtenir des paramétres
avec des seuils positifs mais n’offrent pas une meilleure corrélation entre les résultats expérimentaux
et numériques que celle obtenue avec la méthode des moindres carrés. Cette corrélation est meilleure
avec les algorithmes génétiques qu’avec la méthode de Fibonacci.

1.5.3.ii. Identification des paramétres a4 partir des données brutes

Les méthodes d’identification présentées dans la section 1.5.3.i. sont réalisées sur les paires (7;7)
obtenues par des formules analytiques en rhéométrie conventionnelle.
Dans le cadre de géomeétries non conventionnelles, ces grandeurs locales ne peuvent étre obtenues
que de manieére effective avec des calibrations dont la base physique n’est pas claire (section 1.3). On
aura donc une erreur due a la calibration (cf. figure 1.16) qui s’ajoutera aux erreurs expérimentales
et a celles dues a I’hypothése d'une loi de comportement. L’intérét est alors de traiter directement
les données macroscopiques de couples versus vitesses de rotation comme seules accessibles. Dans de
telles circonstances, les données a comparer (Dexp €t Dpym) du schéma de principe de I’analyse inverse
(figure 1.18) ne sont plus les contraintes en fonction des gradients de vitesse mais les couples en fonction
des vitesses de rotation.

F1GURE [.22 — Identification a partir des grandeurs macroscopiques.

Dans ce contexte, il devient nécessaire de passer par une simulation numérique permettant d’obtenir
des couples numériques (Dpym) en fonction des parameétres rhéologiques d’entrée (X). La littérature
relative & 'analyse inverse dans le domaine de la rhéométrie des suspensions est restreinte. Dans
les cas présentés ci-dessous, les données expérimentales ne sont donc pas seulement issues d’essais
sur suspensions. Des essais de rhéologie sur métaux & hautes températures sont également étudiés.
Dans tous les cas, bien que plus complexes, les identifications concernent, entre autres, des para-
meétres constitutifs semblables & ceux représentant le comportement des matériaux cimentaires. Les
tests rhéologiques étudiés sont des essais de torsion, de traction, de compression, et de cisaillement
simple. Les identifications basées sur les données expérimentales brutes peuvent étre comparées a des
données de simulation [47, 70, 77, 78, 79, 48] et peuvent également s’appliquer lorsque des relations
entre les parameétres a identifier et ces données existent et sont connues mais ne sont pas inversibles [80].

Pour ce qui est des identifications de paramétres constitutifs rhéologiques d’une suspension & partir
de données macroscopiques, nous pouvons nous référer a Tang et Kalyon [70]. Les données exploitées
sont issues d’essais de compression, comme dans le cas de Perrot et al. [80]. Ces derniers exploitent des
données de back-extrusion pour obtenir un rhéogramme équivalent sur des suspensions viscoplastiques.
Dans les deux études, les procédures d’identification sont basées sur une méthode des moindres carrés.
Dans le cas de deux paramétres & identifier, les algorithmes d’optimisation basés sur une méthode
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des gradients sont capables d’identifier les paramétres. Dans le cas de trois paramétres a identifier,
les résultats obtenus sont satisfaisants [70, 80], cependant la solution donnée peut étre un minimum
secondaire [70]. Dans le cas ou il y a plus de 3 parameétres a identifier, les algorithmes de gradients
classiques ne sont plus assez globaux au sens ot les solutions obtenues sont dépendantes de I'initialisa-
tion et correspondent a des minima locaux de la fonction objectif [70]. La méme stratégie que pour le
cas des données locales (7;7) (présentée en section 1.5.3.i.) est mise en place. Des sous-domaines sont
créés et des identifications sont exécutées pour chaque sous domaine, la meilleure solution en termes de
fonction objectif est considérée comme la solution au probléme d’identification. Le jeu de paramétres
amenant a la plus petite valeur de la fonction objectif est considéré comme le jeu solution.

En ce qui concerne la rhéologie des métaux a hautes températures, le nombre de paramétres constitutifs
varient de 2 & 16 selon le modéle choisi et les hypothéses posées. Dans le cas d’un essai de torsion, dans
certains cas, les auteurs ne notent pas de difficulté & ’identification de 4 parameétres constitutifs du ma-
tériau avec une méthode des moindres carrés [77]. La solution est unique et connue, et est obtenue avec
des initialisations différentes. Dans une autre étude qui concerne des essais de traction et de cisaille-
ment simple, la méthode des moindres carrés est fortement dépendante de 'initialisation alors qu’il
n’y a que 3 paramétres au maximum a identifier. Les jeux obtenus ne sont pas tous acceptables [48].
Lorsqu’il y a plus de 4 paramétres a identifier, la méthode des moindres carrés est dépendante de 'ini-
tialisation [47, 77, 78, 79]. Les résultats peuvent étre satisfaisants [47, 77, 78, 79|, mais rien ne garantit
que les solutions trouvées soient les meilleures solutions de 1’espace des paramétres. Dans un cas ou les
méthodes de gradient sont trés sensibles a l'initialisation, Szeliga et al. [47] ont testé deux algorithmes
géométriques dont l'algorithme du simplexe. Ils notent que ces algorithmes ont permis une exploration
plus grande de l'espace des parameétres, mais qu’ils restent sensibles & la forme de la fonction objectif
et donc & linitialisation. Par ailleurs, la forme complexe de la fonction a conduit & des problémes de
calcul de gradient lors de 'optimisation avec la méthode des moindres carrés classique.

Finalement une comparaison est également effectuée avec des algorithmes évolutionnaires de type al-
gorithmes génétiques. Ces derniers sont moins dépendants de la forme de la fonction objectif, constat
partagé par Chaparro et al. [48]. Les solutions obtenues avec les algorithmes évolutionnaires ont des
valeurs de la fonction objectif plus faibles que celles obtenues avec des méthodes de gradient. Etant
donné la capacité de ces algorithmes & explorer de larges espaces de parameétres, on peut supposer
que les solutions données correspondent aux minimums globaux des fonctions objectif [47, 78, 79, 48].
Cependant les algorithmes évolutionnaires coiitent plus cher en termes de calcul |47, 78, 79, 48]. Le
nombre de simulations nécessaires peut étre multiplié par dix [78].

Des combinaisons entre les algorithmes évolutionnaires et les algorithmes de gradient peuvent étre
proposées afin d’améliorer la convergence. Ces combinaisons peuvent étre plus ou moins complexes et
leur efficacité dépend du probléme en lui-méme, c’est-a-dire de la forme de la fonction objectif [79, 48].
Pour illustrer cette difficulté, on se penchera sur le cas ou les deux méthodes sont appliquées 'une
aprés l'autre. Dans le cadre de 'étude de Carvalho et al. [79], la séquence "algorithmes génétiques
puis méthode de gradient”" n’améliore pas la solution de facon significative alors qu’elle procure une
nette amélioration dans le cas de Chaparro et al. [48]. Ceci est di au fait que dans le cas de Carvalho
et al. [79], la fonction objectif est trés accidentée avec des minima locaux trés proches les uns des
autres. Lorsque la méthode de gradient est appliquée avant les algorithmes génétiques, elle permet de
se rapprocher de la vallée dont la pente est la plus prononcée. Par la suite, les algorithmes génétiques
permettent de sélectionner le minimum global dans la zone précédemment déterminé par la méthode
des gradients. A I'inverse, dans le cas de Chaparro et al. [48], la fonction objectif est globalement plus
lisse et réguliére mais avec des minima locaux qui empéchent une bonne convergence de la méthode
des gradients. Ainsi, les algorithmes génétiques sont utilisés pour initialiser la méthode des gradients
dans une zone proche du minimum global. De cette maniére, aucun minimum local ne vient perturber
le processus de minimisation. Une solution équivalente a celle donnée par les algorithmes génétiques
seuls est obtenue avec un coit de calcul inférieur.
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1.6 Bilan et actions & mener

L’objectif de ce chapitre était de synthétiser la littérature au sujet de la caractérisation rhéologique
des suspensions cimentaires. Cette caractérisation contient plusieurs étapes, depuis la mesure qui donne
toujours les grandeurs globales (couple; vitesse de rotation) jusqu’a l'identification des parameétres
d’une loi de comportement supposée définissant une relation entre les grandeurs locales (contrainte
de cisaillement ; gradient de vitesse). Un certain nombre de points soulevés lors de cette synthese
bibliographique sont & retenir.

> Des rhéométres & béton existent, basés sur des géométries conventionnelles autorisant une for-
mulation analytique du champ d’écoulement et ainsi des relations de passage entre les grandeurs
globales et celles locales. Les adaptations se heurtent néanmoins a la nécessité de volumes élevés
des échantillons pour assurer la représentativité de la suspension de béton et & l’existence im-
plicite de zones mortes et d’hétérogénéités en cisaillement. Légitimement, des limites physiques
apparaissent dans la mesure ol une vitesse de rotation donnée peut entrainer une variété de
gradients de vitesse au sein de 'entrefer.

> Les paramétres identifiés d’une loi supposée pour le béton varient significativement d’un rhéo-
meétre & I'autre, qu’il soit & géométrie conventionnelle ou non, alors que ces paramétres devraient
rendre compte de la signature rhéologique du matériau. Parmi les causes associées a cette varia-
bilité, le passage du plan global au plan local peut étre mis en avant (calibrations notamment),
sans oublier la conception méme des rhéomeétres qui présente une diversité dans le volume testé,
dans la taille de I’entrefer, dans la prise en compte des effets de paroi (rugosité ou non).

> L’identification des paramétres rhéologiques par analyse inverse est le plus souvent établie lorsque
le plan local est atteint, aussi bien pour la caractérisation des suspensions fines (pates de ciment,
coulis) en rhéométrie absolue et géométrie conventionnelle que pour la caractérisation des sus-
pensions plus larges (mortiers et bétons) en rhéométrie absolue ou non et en géométrie conven-
tionnelle ou non. L’identification se base sur des algorithmes d’optimisation déterministes qui
reposent sur la méthode des moindres carrés et qui peuvent amener a des solutions qui n’ont pas
de sens physique.

> I’identification des paramétres rhéologiques & partir des données brutes mesurées n’est que trés
peu traitée dans le contexte des suspensions. La revue bibliographique fait état de plus d’informa-
tion a ce sujet dans le cadre des métaux & hautes températures. Réputées plus complexes et plus
cotiteuses en temps de calcul car une simulation numérique est incontournable et des algorithmes
stochastiques peuvent étre mis en place, les méthodes d’identification relevées apparaissent effi-
caces.

Compte tenu de ces constats, il nous apparait pertinent de mener une identification des paramétres
rhéologiques des suspensions cimentaires & partir des données brutes que sont les couples mesurés sur
I’axe du moteur en fonction des vitesses de rotation imposées au mobile de cisaillement. Cette stratégie
est impartiale dans le sens ou elle s’applique & toutes les géométries de cisaillement, qu’il y ait ou
non des relations de passage entre le plan global et le plan local. C’est donc l'objet de cette thése
que de mettre en place une telle stratégie & partir d’'un rhéomeétre & mortiers et bétons équipé d’une
géométrie non conventionnelle. La méthode d’identification sera d’abord développée et testée en 2D
(Chapitre IT) avec justification des algorithmes d’optimisation utilisés. Le test sera effectué a partir de
données générées numériquement et en fonction du degré de connaissance que l'utilisateur peut avoir
sur le matériau caractérisé.

Dans le troisiéme et dernier chapitre, la méthode sera appliquée & des cas réels de fluides modéles.
L’étape de validation sur des cas tests modéles est incontournable avant d’aborder et de poursuivre
avec la caractérisation des suspensions cimentaires en perspective a ce travail.



36 CHAPITRE 1. IDENTIFICATION DES PARAMETRES DES SUSPENSIONS CIMENTAIRES



Chapitre 11

Mise

en place de la méthode

d’identification

Sommaire
I.1 Introduction . . . . . . . . . & i i i i i i i ittt it e e ettt et e 4
1.2 Cas ou des relations analytiques de passage existent . . ... ... ... .. 5
[.2.1 Rhéomeétre a géométrie conventionnelle . . . . . .. ... ..o oL 5
1.2.2  Application aux matériaux cimentaires . . . . . . . . . . . . ... ... ... 7
1.3 Cas ou des relations analytiques de passage n’existent pas . .. ... ... 12
[3.1 Contexte . . . . . . . . . e 12
[.3.2 Méthodes de calibration . . . . . . . . . . ... oL 13
[.3.3 Discussion de la validité de ces méthodes . . . . . .. ... . ... ... ..., 18
I.4 Discussion sur la validité des résultats des rhéométres a béton . . .. .. 19
[.4.1 Comparaison entre les paramétres obtenus . . . . . . .. . .. ... ... ... 20
[.4.2 Comparaison entre les caractéristiques de ces rhéomeétres. . . . . . . . . . . .. 21
I.5 Anmalyse Imverse . . . . . . . . @ @ i i i i i i i ittt e e e e e e 24
L5.1 Principe . . . . . o e e 24
[.5.2 Algorithmes d’optimisation . . . . . . .. ... ... ... 25
I.5.3 Les analyses inverses rencontrées dans la littérature . . . . .. .. ... .. .. 31
I.6 Bilan et actions Amener . . . . . ... ...ttt ittt 35

37



38 CHAPITRE II. MISE EN PLACE DE LA METHODE D’IDENTIFICATION

I1.1 Introduction

Afin de valider la faisabilité de ’analyse inverse et d’évaluer 'efficacité des différents algorithmes
d’optimisation sur identification, la construction de la méthode est d’abord simplifiée. Pour ce faire,
la modélisation est effectuée dans une coupe horizontale du rhéométre RhéoCAD utilisé. Les données
de couples versus vitesses servant & l’identification proviennent d’une simulation de référence dont
on connait les paramétres rhéologiques d’entrée. De cette maniére, la solution au probléme inverse
existe, et est unique. La structure du chapitre est établie comme suit. Le processus qui nous a permis
d’établir et de valider la modélisation & deux dimensions utilisée dans les procédures d’analyse inverse
de I’étude de faisabilité est d’abord présenté dans le contexte d’une géométrie de cisaillement simple
et & ’hydrodynamique connue analytiquement. Le choix de la loi de comportement est notamment
justifié. Ensuite, la méthode d’identification en elle-méme est mise en place avec I'une des géométries
utilisées au RhéoCAD. La définition de ’espace des paramétres constitutifs ainsi que la sensibilité de
la simulation & ces parameétres sont développés avec les algorithmes d’optimisation sélectionnés. Les
résultats sont présentés dans le cadre de deux fluides viscoplastiques de référence dont le comportement
(rhéofluidifiant et rhéoépaississant) appartient a 'espace des paramétres étudié. Les résultats sont alors
discutés en fonction du degré de connaissance qu’a l'utilisateur sur les matériaux a caractériser. La
discussion porte notamment sur 'efficacité des algorithmes d’optimisation testés. Le modéle & deux
dimensions défini servira également de base au développement de la simulation finale a trois dimensions
(Chapitre III).



I1.2. MISE EN PLACE DE LA SIMULATION NUMERIQUE 2D 39

I1.2 Mise en place de la simulation numérique 2D

I1.2.1 Présentation de la simulation
I1.2.1.i. Présentation du RhéoCAD

II.2.1.i.a) Avantages

Le RhéoCAD est un rhéomeétre spécialement congu pour les matériaux cimentaires (pates de ci-
ments, mortiers, et bétons) [22|. La ségrégation et la migration des agrégats sont des artefacts im-
portants trés fréquemment rencontrés au cours des essais rhéométriques de ces matériaux [6, 36, 20].
Afin d’optimiser les mesures, les agitateurs du RhéoCAD ont été construit pour induire des champs de
vitesse complexes qui entrainent une bonne homogénéisation [81]. Par exemple, le LMDC est équipé
d’agitateurs a ancres et a rubans hélicoidaux (voir figure II.1). Les rubans hélicoidaux impliquent des
vitesses axiales et radiales importantes [43, 28], les agitateurs a ancres générent également des écou-
lements axiaux et radiaux mais en moindre intensité en comparaison aux rubans hélicoidaux [40, 41].
Pour obtenir des grandeurs caractéristiques de la suspension étudiée, les mesures doivent étre réalisées
sur un volume représentatif. Ce volume représentatif permet de considérer (a priori) le milieu comme
continu. Il dépend & la fois de la taille des agrégats et de la dimension des agitateurs. En cela, le
RhéoCAD est plus "rentable" que les rhéomeétres utilisés classiquement. Il ne demande qu’entre 5 et 7
litres de matériau, méme pour des bétons, contre environ 20 litres dans des rhéomeétres & béton plus
conventionnels (par exemple le BML Viscometer, 'IBB ou le rhéométre a deux points [16]).

I1.2.1.i.b) Inconvénients

Les champs de vitesses induits par les géométries utilisées ne permettent pas d’obtenir les grandeurs
physiques définissant 1’écoulement du fluide de fagon directe. Ainsi, les résultats disponibles sont le
couple exercé sur 'agitateur en fonction de la vitesse de rotation qui lui est imposée.

I1.2.1.i.c) Procédure d’acquisition et historique de cisaillement employé

Afin de rendre les mesures reproductibles, ces paires (couples ; vitesses de rotation) sont recherchées
en régime permanent. Pour cela, on commence par s’affranchir des propriétés dépendantes du temps
(fausse thixotropie [10]) en augmentant rapidement la vitesse du mobile. Une fois le matériau suffi-
samment déstructuré, on réalise les mesures de couple par palier de vitesse décroissant. Pour chaque
palier de vitesse, le régime permanent d’écoulement est atteint lorsque le couple est stable [36, 37]. 11
est alors possible de sélectionner la vitesse inférieure. La figure I1.2 illustre I’historique de cisaillement
typique testé :

— Montée rapide jusqu’a 100 tr.min~';

— Paliers de vitesse décroissants de 100 tr.min~t a 10 tr.min 1.

Les vitesses de rotation sont testées dans un large intervalle qui est représentatif de I’ensemble
des valeurs appliquées en fonction de I’échelle des suspensions cimentaires déja caractérisées (pates,
mortiers et bétons), et en fonction de leur consistance (ferme, plastique ou fluide). Cet historique
sera également appliqué sur des fluides modéles réels en tant que tests de la méthode d’identification
(Chapitre III).

Les données macroscopiques obtenues permettent uniquement de mener des études comparatives
des suspensions. L’intérét de proposer une analyse inverse est de passer de ces études qualitatives &
des études quantitatives en déterminant les parameétres constitutifs du matériau. Grace a ce passage,
I’affinement de la formulation devient possible afin de mieux appréhender un contexte de mise en
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F1GURE II.1 — Rhéometre RhéoCAD et agitateur & ancre utilisés au LMDC

FIGURE II.2 — Historique de cisaillement typique appliqué

ceuvre du matériau cimentaire projeté. Ou tout autre procédé, mettant en jeu d’autres fluides que les
suspensions cimentaires, peut alors étre optimisé.



I1.2. MISE EN PLACE DE LA SIMULATION NUMERIQUE 2D 41

180

FIGURE I1.3 — A gauche une représentation de la coupe horizontale simulée du RhéoCAD et & droite
les dimensions de cette coupe en millimeétres.

I1.2.1.ii. Présentation de la simulation 2D avec la géométrie double ancre

Nous présentons a la figure I1.3 la coupe du RhéoCAD qui est modélisée pour I’étude de faisabilité de
I’analyse inverse par l'intermédiaire du logiciel aux éléments finis COMSOL Multiphysics. La géométrie
est constituée d’une ancre double qui tourne dans un bol cylindrique.

I1.2.1.ii.a) Hypothéses de bases

Le modéle 2D retenu doit offrir un bon compromis entre la capacité & modéliser I’écoulement des
matériaux cimentaires dans le rhéométre et le temps de calcul. A ces fins, des hypothéses simplifica-
trices sont posées.

— Tout d’abord, le fluide est estimé comme incompressible. Cette assertion est réaliste lorsque 1'on
modélise des liquides ou des liquides pateux que sont les suspensions cimentaires a 1’état frais.

— Une seconde hypothése est que 1’écoulement est isotherme. Les matériaux cimentaires déve-
loppent une exothermie durant la prise du ciment mais leur caractérisation rhéologique a 1’état
frais s’effectue toujours durant les trente premiéres minutes qui suivent le malaxage et qui sont
incluses dans la période dormante du processus d’hydratation du ciment. De plus, un suivi de la
température durant un essai a montré de faibles variations, toujours inférieures & 0, 5°C, induites
par la dissipation visqueuse en cisaillement.

— On supposera également les matériaux comme monophasiques et homogénes car bien agités et
dans un volume représentatif. En plus d’une simplification de modélisation, ce postulat nous
permettra d’établir une méme loi de comportement pour tous les matériaux, et ce, indépendam-
ment de leur composition. Ainsi, les parameétres constitutifs émanant des identifications seront
comparables.

— IL’écoulement dans le RhéoCAD est supposé en régime permanent. Cette assertion est justifiée par
la procédure de mesure décrite précédemment (section I1.2.1.i.). Le régime d’écoulement est pris
comme laminaire, dans le cadre des cuves agitées, cette hypotheése est réaliste lorsque Re < 10 (82,
45]. On suppose que la surface libre est plane, cette hypothése étant en cohérence avec un régime
intégralement laminaire qui ne permet pas de vorticité. De maniére plus générale, on peut négliger
les déformations & la surface libre en régime laminaire ou partiellement turbulent, autrement dit
lorsque Re < 1000 pour les systémes d’agitation [82]. Dans nos conditions expérimentales, Repax
est d’environ 40 & l’exception prés de quelques pates de ciment trés fluides o cette valeur peut
monter a 630 [83] (comme on le verra plus en détail a la section 11.2.2.iv.), ce qui est proche d’un
régime exclusivement laminaire.

Quand bien méme, lors des essais, des déformations & la surface dont I'importance dépend du
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matériau seraient observées, on aurait pu restreindre ces déformations en utilisant une cuve
comportant des chicanes qui limitent les contraintes normales. En contrepartie, cette technique
entraine des zones mortes pouvant altérer I’homogénéité du matériau et rendre les mesures plus
difficilement exploitables. Ainsi, le choix d’une géométrie simple du stator est un compromis entre
la facilité de la modélisation et I'obtention de données cohérentes dans le cadre des matériaux
significativement visqueux tels que les suspensions cimentaires. Dans ce cas, les déformations en
surface libre restent faibles |82, 84].

— Finalement, les glissements aux parois ne seront pas pris en compte. Une maniére de réduire
ces glissements est d’apporter des rugosités sur les surfaces. Or, 'influence de ces rugosités est
mal comprise. La taille des rugosités nécessaires dépend notamment de la taille maximale des
particules en suspension [2], ce qui complique la mise en place expérimentale et la modélisation.
En conditions réelles, les glissements sont difficiles & évaluer, et les modeles permettant de les
prendre en considération sont trés nombreux et dépendent des propriétés du fluide étudié. C’est
pourquoi le choix a été fait de ne pas ajouter de rugosité aux parois de la cuve. Par conséquent,
le but de cette étude est de se placer dans des cas neutres oul la simulation ne dépend pas
du fluide, doit étre accessible et facilement transposable & d’autres études. Il n’est alors pas
étonnant de constater que les hypothéses définies sont classiquement pratiquées dans le cas des
fluides en cuve agitée [43, 28, 40, 45, 85| et ont été validées pour des suspensions proches de
nos matériaux. On peut prendre pour exemple une étude sur la gomme de xanthane, qui est un
fluide pseudoplastique, avec des Nombres de Reynolds compris entre 3 et 300. Les couples simulés
concordent a plus de 4,1 % a l'expérience [86] alors que la gomme de xanthane est par ailleurs
connue pour son fort glissement [87].

I1.2.1.ii.b) Equations utilisées

Toujours dans le but de simplifier la simulation, on modélise I’écoulement dans le repére de ’agita-
teur. La cuve tourne virtuellement tandis que ’ancre reste immobile. Ce choix nous permet de rendre
I'implémentation des conditions aux limites indépendante des agitateurs simulés. Un changement de
repére nous donne le champ des vitesses dans la cuve. Pour ce qui est du couple, il reste inchangé de
par le principe de conservation de I’énergie.

Si on prend en compte les hypothéses simplificatrices et le changement de repére, les équations de
conservation de la masse et de quantité de mouvement deviennent :

divV =0, (IL1)

pV gradV = —gradp + dive + 1, (IL.2)

Avec p la masse volumique, 7 le vecteur de vitesse, p la pression, T le tenseur déviatorique des
contraintes, et f les forces volumiques.

Ici les forces volumiques (7) sont les forces de Coriolis et d’entrainement dues au changement
de repére (voir la section A.1 en annexe). Les forces volumiques (p?) de pesanteur n’entrent pas en
compte dans la coupe horizontale.

Pour finaliser la modélisation des matériaux cimentaires et permettre 'identification des parameétres
constitutifs, il est nécessaire de définir la loi de comportement a implémenter pour décrire les fluides
cimentaires, c’est 'objet de la prochaine partie.
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I1.2.2 Choix de la loi de comportement
11.2.2.i. Généralité de mécanique des fluides

Les lois de comportement des fluides complexes sont basées sur une généralisation des fluides de
Newton. Le tenseur déviatorique des contraintes (7) est exprimé en fonction du tenseur des taux de

déformation (D) a travers une viscosité scalaire pu.

On a: -
7 = 2uD, (I1.3)
La viscosité apparente u est définie & partir du rapport de la contrainte et du taux de cisaillement.
T
w= - (11.4)
g

La contrainte et le taux de cisaillement sont définis & partir des seconds invariants des tenseurs
déviatoriques des contraintes et de gradients de vitesse comme suit :

all
all

et 4=1\2D:D (1L5)

N —

11.2.2.ii. Lois de comportement

Classiquement, la loi la plus utilisée pour modéliser les matériaux cimentaires est la loi de Bingham
(voir tableau II.1); c’est une loi linéaire & seuil. Cette loi & deux parameétres est facile & manier mais
elle ne correspond pas toujours aux observations.

Legrand a noté des comportements non linéaires dés les années 70 [10]; dans certains cas, 1'utilisa-
tion de cette loi ameéne & des seuils négatifs [6, 37, 88|. Cependant, 'utilisation de la loi de Bingham est
toujours d’actualité, soit comme une simplification de loi plus complexe, soit pour pouvoir permettre
des interprétations et des comparaisons des données de rhéometres & matériaux cimentaires [16].

Pour étre plus réaliste, la description des matériaux cimentaires doit se faire par des lois de com-
portement plus complexes. Une étude bibliographique montre qu’il faut au moins trois parameétres
constitutifs pour bien représenter le comportement de ce type de matériaux [67, 66, 69]. Parmi les
lois de comportement & trois parameétres étudiées par les auteurs cités précédemment, trois sortent
particuliérement du lot en termes d’erreur type lorsque ’on cherche & reproduire numériquement des
essais (voir tableau IL.1).

Ici nous discutons des avantages et des inconvénients de ces lois de comportement ainsi que de la
physique qu’elles contiennent.

Bien que la loi de Bingham ne permette pas de prendre en compte la non linéarité du comportement
des matériaux cimentaires, elle est intéressante du point de vue du sens physique de ses paramétres.
Elle permet d’obtenir directement un seuil de contrainte 7y, et une viscosité apparente limite lorsque
le gradient de vitesse tend vers I'infini; la viscosité plastique 7,;.

La loi de Robertson-Stiff est en meilleure corrélation avec les données expérimentales mais ses para-
métres ont moins de contenu physique. Par exemple, le seuil de cisaillement défini par cette loi dépend
de la courbure du rhéogramme (car dépendant a la fois des parameétres A et C), cela rend difficilement
comparable deux seuils identifiés par cette méme loi.

Le modéle de De Kee est celui qui dispense les meilleures erreurs types. Elle donne un seuil 7y indé-
pendamment de la courbure du rhéogramme qui, elle, est controlée par 7, et o. Le parameétre a ne
peut qu’étre uniquement positif, ce comportement ne permet pas les comportements rhéoépaississants
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Modéles Lois de comportement | Définitions/Remarques
Bingham T =To+ N1y npr © Viscosité plastique, elle
correspond & la viscosité ap-
parente a l'infini

Herschel-Bulkley T =1+ K" n : L’indice de comportement
donne l’aspect rhéofluidifiant
(n < 1) ou rhéoépaississant
(n > 1) du fluide
Robertson-Stiff T=A(y + B)Y Avec A, B et C constantes.
De Kee T =70 + nye Y «a : parameétre pouvant dé-
pendre de la température et
I’historique de cisaillement.

TABLEAU II.1 — Lois de comportements adaptées aux matériaux cimentaires [67, 66, 69].

qui sont pourtant trés fréquents dens le cas des matériaux cimentaires.

En ce qui concerne le modéle d’Herschel-Bulkley, le parameétre n donne 'aspect rhéofluidifiant (n < 1)
ou rhéoépaississant (n > 1) du fluide; c¢’est pourquoi on I'appelle indice de comportement. Le para-
meétre K accentue plus ou moins la courbure donnée par n, on 'appelle indice de consistance. Enfin le
seuil de cisaillement est directement introduit dans la loi avec le paramétre 7g.

Pour ce qui est de ’aspect numeérique, en plus de sa bonne corrélation avec les données expérimen-
tales [66, 69, 67], la loi d’Herschel-Bulkley sort du lot par sa robustesse. Pour une méme méthode
d’optimisation, 14 ol ’ajustement de données rhéologiques échoue avec d’autre lois de comportement,
la loi d’"Herschel-Bulkley parvient a une convergence dans 100 % des cas [89].

Pour toutes ces raisons de robustesse, de facilité d’utilisation et de significations physiques, c¢’est la loi
d’Herschel-Bulkley qui nous parait la plus & méme de décrire nos matériaux cimentaires.

Les lois de comportement viscoplastique induisent forcément un seuil de contrainte, et donc une
viscosité apparente infinie lorsque le gradient de vitesse s’approche de zéro. Afin d’éviter les problémes
de convergence numeérique dus a cette singularité, des modeéles de régularisation doivent étre mis en
place [90, 91, 92].

I1.2.2.iii. Régularisation

La régularisation adoptée pour cette étude est présentée en équation (I1.6), la viscosité correspon-
dante au modeéle d’Herschel-Bulkley original et celle donnée par la régularisation sont représentées a la
figure I1.4. C’est donc un modeéle & deux viscosités avec une valeur constante jusqu’au gradient critique
Y. et une évolution selon Herschel-Bulkley au-dela de ..
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Regularized viscosity --——--
Original viscosity

. T (n— . .
,Unum('Y) = ;0 + K’)’(n b pour 7y = . 23

. T (n— . .
P () = ,.70 + Kvﬁ” 1 pour 4 <4, (IL6)

c

o
T

FiGURE II.4 — Viscosité donnée par la loi originale d’Herschel-Bulkley et celle donnée par la régulari-
sation.

Une étude d’optimisation du parameétre 7. devra étre menée afin de déterminer la valeur minimale
de ce paramétre nous donnant une précision suffisante tout en offrant une convergence assez rapide (cf.
section I1.2.3).

11.2.2.iv. Paramétres et nombres caractéristiques

I1.2.2.iv.a) Espace des paramétres

Afin de modéliser et d’identifier les paramétres constitutifs des matériaux cimentaires, nous avons
besoin de définir un espace de paramétres, c¢’est-a-dire des intervalles de paramétres d’Herschel-Bulkley
décrivant les matériaux. Bien que la bibliographie pour les parametres d’Herschel-Bulkley soit moins
dense que celle de Bingham, elle permet tout de méme de définir (au moins grossiérement) les espaces
de paramétres correspondant aux différents types de matériaux. Ces intervalles de paramétres sont
répertoriés dans le tableau II.2.

I1.2.2.iv.b) Nombres adimensionnels

A partir de ces parameétres, des nombres adimensionnels nous permettent d’obtenir des informa-
tions primordiales concernant ’écoulement étudié.

Le nombre de Reynolds reflete le rapport entre les forces d’inertie et les forces visqueuses. La
conséquence la plus importante des forces d’inertie est les phénoménes de turbulence.
Dans le cas de fluides de Newton dans un systéme d’agitation, le nombre de Reynolds est défini par :

_ pND?
v

, N la vitesse de rotation du mobile [tr.s™!] , D la dimension du

Re

(I1.7)
Avec p la masse volumique [kg.m =3
mobile [m], et p la viscosité [Pa.s].

Dans le cas des fluides d’Herschel-Bulkley, il n’y a pas de viscosité unique, elle dépend du gradient
de vitesse, il faut définir un nombre de Reynolds adapté. Ce nombre de Reynolds est appelé Repp et
est défini comme suit (équation (I1.8)).

pN2—nD2
K

Avec n l'indice de comportement et K l'indice de consistance [Pa.s"].

RCHB = (H.S)
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Pour les fluides viscoplastiques, un autre nombre adimensionnel est important, c¢’est le nombre de
Bingham. Il représente le rapport entre les contraintes plastiques et les contraintes visqueuses. Plus le
nombre de Bingham est grand et plus le fluide a tendance & se comporter de maniére rigide, il y aura
des zones mortes dans ’entrefer. Dans le cas de fluide d’Herschel-Bulkley, le nombre de Bingham est
exprimé par :

70
KN™

Biyg = (1L.9)

Avec 79 le seuil de contrainte [Pal].

Pour les intervalles de parameétres relevés dans la littérature, les nombres adimensionnels d’Herschel-
Bulkley sont calculés et consignés dans le tableau I1.2.

Matériaux cimentaires | 79 [Pa] | K [Pa.s"] n (0] Reus Bius
Pates de ciment [83, 93] | [0;630] | [0,4;150] | [0,4;1,7] | [0,10;630] | [0;5500]
Ciments [66] [25; 45| 3] | [0,7:0,9] | [0,3;50] [2; 25]
Mortiers [33] [60;150] | [5:190] | [0,3;1,3] | [0,009:9,5] | [0, 5;100]
Bétons [37, 88, 94] [15;1000] | [3;800] | [0,8;1,8] | [0,002;1,7] | [0,065; 250]

TABLEAU II.2 — Intervalles des parameétres d’Herschel-Bulkley et des nombres adimensionnels pour
différents matériaux cimentaires

Avant de définir et de justifier 'espace des paramétres a étudier, il nous faut déterminer le maillage
optimum. Pour ce faire une étude sur I'influence du maillage est réalisée sur des fluides newtoniens et
non-newtoniens.

I1.2.3 Validation par comparaison a des solutions analytiques

I1.2.3.i. Cylindres coaxiaux avec fluides newtoniens

I1.2.3.i.a) Présentation de I’étude

Afin de déterminer le maillage optimum, le modéle est testé sur deux fluides de Newton dont les
caractéristiques sont données dans le tableau II.3. De cette maniére, 'impact du nombre de Reynolds
sur 'exactitude de la simulation pourra étre étudié.

Le cylindre extérieur correspond & la cuve du RhéoCAD tandis que le cylindre intérieur est positionné
14 ou seraient placées les pales de ’ancre, comme le montre la figure I1.5.

Comme indiqué en section I1.3.3, 'implémentation des conditions aux limites est facilitée par un
changement de repére. Celui-ci induit des forces volumiques (voir en Annexe section A.1) qui peuvent
avoir un impact sur la finesse du maillage nécessaire & la stabilisation des vitesses et des couples
numeériques.

L’influence du changement de repére et du maillage est étudiée a partir de deux grandeurs que
Pon peut calculer analytiquement : le champ de vitesse (Viy,), et le couple exercé aux parois (Cyy)
(voir en annexe section A.2). Pour évaluer l'influence du changement de repére et du maillage sur les
couples, on compare les erreurs relatives (Err,q) et absolue (Erra,s) entre valeurs analytiques et valeurs
expérimentales telles que définies a ’équation (I1.10).

(Cth — Cnum) x 100
Cin

Errrel = et Errabs = |Cth - Cnum| (IIIO)



I1.2. MISE EN PLACE DE LA SIMULATION NUMERIQUE 2D 47

Fi1GURE II.5 — Géométrie des cylindres coaxiaux simulés pour la validations du modéle.

Grandeurs | Fluide 1 | Fluide 2

p [kg.m=3 1000 1000
u [Pa.s] 0,1 35
Re [0] 6,67 0,23

Cin [N.m] | 2,66.1073 1,11

TABLEAU I1.3 — Caractéristiques des fluides de Newton étudiés et de leurs écoulements dans les cylindres
coaxiaux.

L’impact des paramétres de modélisation sur la résolution de la vitesse est également évalué a
travers un résidu en norme L? (Res) et des erreurs relatives (A) qui sont donnés par les équations
suivantes :

N

Max [Vin — Vium) ot Res — i Z (Vin () = Virum (i))2, (I1.11)

Amax=
B Vmax N i=1

avec Viax définie comme a la figure I1.5, et IV le nombre de points d’évaluation.

La valeur des résidus nous donnera la capacité globale de la résolution numérique a s’approcher de
la solution analytique, tandis que ’on s’intéressera a Ay ax, pour évaluer la plus grande erreur que le
modéle autorise.

I1.2.3.i.b) Influence du changement de repére

Le changement de repére n’a pas de répercussion importante sur deux fluides considérés et de fagon
plus générale il ne modifie pas les tendances observées sur 1’évolution des couples et des vitesses avec le
maillage (voir les tableaux A.3, A.4 en Annexe A.1 et les tableaux I1.4, 11.5). Pour la suite, nous nous
placons dans la configuration ot la simulation est effectuée dans le repére de la cuve, ce qui correspond
au choix final de la modélisation.

I1.2.3.i.c) Influence du maillage

Dés le premier maillage, qui est trés grossier (866 éléments), on obtient des erreurs relatives sur
les couples tres faibles (inférieure & 0,03 %). On observe bien une diminution de cette erreur avec la
finesse du maillage.

Le nombre de Reynolds ne semble pas avoir un impact significatif sur la précision des couples simulés
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qui représentent la grandeur qui nous intéresse. Les erreurs relatives sur les couples sont du méme
ordre de grandeur (tableau I1.4). On remarque que les améliorations des erreurs relatives des couples
se retrouvent également sur les vitesses relatives maximales (Apax) et sur les résidus (Res)(voir ta-
bleau I1.5).

C’est donc la résolution, dans sa globalité, qui est améliorée et non pas seulement ’évaluation des
couples (par intégration des contraintes sur le cylindre extérieur).

Les faibles erreurs relatives obtenues par la simulation sur les couples ont un impact non négli-
geable sur les erreurs absolues des couples, surtout dans le cas ou le couple calculé est grand (et donc
Re petit), ce qui est le cas dans nos conditions d’utilisation du RhéoCAD. Par exemple, pour le fluide 2
ayant un nombre de Reynolds de 0, 23, une erreur relative de 5,06.10~2 % sur les couples, ce qui parait
tres suffisant a priori, se répercute par une erreur absolue de 5,64.10~% [N.m] (voir tableau II1.4). Or,
'erreur machine du RhéoCAD est de 1.107% [N.m] [22], les nombres de Reynolds pouvant étre plus
faibles dans les configurations réelles (voir en section I1.2.2.iv.), les erreurs absolues pourraient étre
plus importantes. L’objectif est d’avoir des erreurs numériques inférieures a la sensibilité du couple-
metre |22]. Ces erreurs sont calculées par rapport a une solution analytique répondant aux hypotheéses
de départ, en condition réelle d’autres erreurs s’y ajoutent. Pour toutes ces raisons, le maillage retenu
dans le cas des cylindres coaxiaux devra comporter au minimum 6284 éléments, ce maillage donne une
erreur relative d’un ordre de grandeur inférieur a la limite machine pour le fluide 2.

TaBLEAU I1.4 — Erreurs relatives et absolues entre les couples analytiques et numériques en fonction
du maillage pour les deux fluides newtoniens simulés dans le modéle avec changement de repére.

Influence du maillage sur les couples numériques
pour le modéle avec changement de repére
Nombre d’éléments | 866 1270 6284 17644
Fluide 1 Erreq [%] |3,21.1072 [ 1,61.1072 | 2,06.1073 | 5,47.10~*
(Re = 6,67) | Erraps [N.m] | 8,55.107% | 4,27.107% | 5,49.107Y | 1,46.107°
Fluide 2 Erryq [%] | 5,06.1072 | 3,41.1072 | 5,92.1073 | 5,58.10~%
(Re = 0,23) | Errg,s [Nom] | 5,64.10~% | 3,80.10~% | 6,59.107° | 6,22.107F

Influence du maillage sur le champ de vitesse numérique
pour le modéle avec changement de repére
Nombre d’éléments | 866 1270 6284 17644
Fluide 1 Amax [0] | 5,56.107% [ 2,71.107% | 1,74.107° | 5,73.1076
(Re = 6,67) | Res [m.s~1] | 4,29.107°% | 1,86.107° | 1,32.10~7 | 1,46.10°°
Fluide 2 Amax 0] | 5,58.107% [ 2,71.10~* | 1,53.107° | 5,51.10~©
(Re =0,23) | Res [m.s™1] | 5,22.107° | 2,26.10~° | 1,60.107° | 1,82.10~"

TABLEAU I1.5 — Erreurs relatives maximales entre les vitesses analytiques et numériques et les résidus
en norme L? en fonction du maillage pour les deux fluides newtoniens simulés avec changement de
repeére.
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I1.2.3.ii. Cylindres coaxiaux avec fluides binghamiens

I1.2.3.ii.a) Présentation de I’étude

Grace a cette premiére analyse sur fluides newtoniens, nous avons pu fixer le maillage d’étude.
Dans cette partie, la répercussion de l'utilisation de la régularisation proposée a l’équation (I1.6) va
étre examinée. Pour cela, différentes valeurs de gradient de vitesse critique 7. vont étre testées sur deux
fluides de Bingham différents.

Grandeurs | Fluide 3 | Fluide 4
p [kg.m™3] 1000 1000
npt [Pa.s] 0,1 35

70 [Pal 1 30
Reyg [0] 6,67 0,23
Bipp [0] 150 1,08

Cret [N.m] | 3,22.1073 1,22

TABLEAU II.6 — Caractéristiques des fluides de Bingham étudiés et de leurs écoulements dans les
cylindres coaxiaux.

Dans le cas des fluides de Bingham, on ne peut pas calculer les couples de maniére théorique, or
le couple est une donnée essentielle & la résolution analytique de la vitesse (voir en section A.3 de
I’Annexe). Une vitesse semi théorique est donc évaluée en utilisant un couple numeérique de référence,
Cref, correspondant au maillage le plus fin de la premiére étude (proposée en section I1.2.3.i.) et avec
un gradient de vitesse critique de 0,01 s~!. On calculera également les erreurs numeériques et absolues
sur les couples par rapport & ce couple de référence.

I1.2.3.ii.b) Influence du nombre de Bingham

Bix~1

Plus le nombre de Bingham est grand et plus le fluide s’opposera a 1’écoulement provoquant des
zones mortes dans I’entrefer. Lorsque le nombre de Bingham est proche de 1, cas du fluide 4, tout le
fluide est en écoulement, les gradients de vitesse sont élevés et n’atteignent jamais le gradient de vitesse
critique. La régularisation n’a donc aucune influence sur Uefficacité de la modélisation (tableaux A.5
et A.6). Comme le montre le tableau A.5, I'erreur relative sur les couples est de 3,11.10~* %, ce qui
est tres faible. Les erreurs relatives maximales et les résidus sont du méme ordre de grandeur que ceux
du fluide 2 (voir tableaux II.5 et A.6).

Bi >>1

Avec un nombre de Bingham de 150, le fluide 3 nous permet d’étudier 'influence du paramétre de
régularisation sur la précision de la simulation. Par ailleurs, les conditions d’utilisation de ce fluide sont
les mémes que dans la thése de Marouche [95] ce qui permettra une comparaison et une validation du
modeéle.

On remarque au tableau A.6 qu’'un ordre de précision sur . nous fait également gagner un ordre de
grandeur sur les indicateurs Ay ax et sur les résidus. Le champ de vitesse numérique est donc beaucoup
plus précis.
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Dans le cas des fluides newtoniens, les sauts d’ordre de grandeur de précision étaient impactés de
la méme maniére sur l'erreur relative des couples ce qui n’est pas le cas ici. Les couplages sont plus
complexes car la donnée du gradient de vitesse critique va également influer sur la définition du contour
de la zone morte qui a un role déterminant sur le couple exercé aux parois. On note tout de méme des
erreurs relatives sur les couples trés petites qui atteignent largement les objectifs donnés.

Dans sa theése, Marouche valide son modeéle avec un A .y de Uordre de 2.1072 et des résidus de
I'ordre de 3.1072 m.s~!. Afin d’obtenir une précision équivalente ou supérieure, on choisira un gradient
de vitesse critique de 0,1 s~! car celui-ci nous donne une meilleure estimation globale des vitesses que

le modeéele de Marouche et des précisions sur les couples suffisantes par rapport a la sensibilité du
RhéoCAD |22].

Influence du parameétre . sur les couples numériques
Parameétre de régularisation v, s~ ‘ 1 0,1 0,01
Fluide 3 Err,e [%] 16,1 1,13 5,55.1072
(Reyp = 6,67, Bigg = 150) | Erraps [Nom] | 5,18.107% | 3,65.107° | 1,79.10°°
Fluide 4 Err,q [%] | 3,11.107% [ 3,11.107% | 3,11.10~*
(Reyp = 0,23, Bigg = 1,08) | Errays [Nom] | 3,82.107% | 3,82.107% | 3,82.10~%

TABLEAU I1.7 — Erreurs relatives et absolues entre les couples de référence et numériques en fonction
des valeurs du paramétre de régularisation v, pour les deux fluides binghamiens simulés.

Influence du paramétre ~. sur le champ de vitesse numérique

Parameétre de régularisation v, s~ \ 1 0,1 0,01
Fluide 3 Amax 0] ]6,26.1071 | 7,63.1072 | 1,06.10~2
(Renp = 6,67, Bigg = 150) | Res [m.s~1] | 7,10.1072 | 8,27.107% | 1,14.10~%
Fluide 4 Amax [0] ] 2,26.107% | 2,26.107* | 2,26.10~%
(Repp = 0,23, Bigg = 1,08) | Res [m.s~1] | 1,96.10~° | 1,96.107° | 1,96.10~°

TABLEAU II1.8 — Erreurs relatives maximales entre les vitesses de référence et numériques et les résidus
en norme L? en fonction des valeurs du paramétre de régularisation pour les deux fluides binghamiens
testés.

La densité de maillage nécessaire ainsi que la valeur du paramétre de régularisation ont été fixées
dans cette partie. Cette base va nous permettre de développer la simulation de la coupe présentée a la
figure I1.3 relative a I’ancre double. C’est ce modeéle qui est utilisé dans la procédure d’identification
dont les étapes et leurs implications sont maintenant détaillées.

I1.3 Mise en place de I’identification des paramétres

Du fait de 'impossibilité de formuler analytiquement les caractéristiques de 1’écoulement dans le
cas de la géomeétrie étudiée (figure 11.3), le procédé d’identification final devra comparer des données
macroscopiques expérimentales & des données de simulation. Pour I’étude de faisabilité & suivre, les
paramétres constitutifs seront modifiés et ajustés en fonction de I’écart entre données simulées et de
référence. Ces ajustements sont pilotés par un algorithme d’optimisation.

Avant de réaliser une identification, 'utilisateur doit faire des choix qui sont listés ci-dessous.
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1. L’utilisateur doit définir un espace de paramétres constitutifs dans lequel le jeu de paramétres
solution X sera recherché, dans notre cas X = (79; K;n).

2. En général, les données d’entrée du processus d’identification sont des données expérimentales.
Dans notre cas, il s’agit d’une courbe de couples versus vitesses de rotation produite par le
RhéoCAD. Dans le cadre de cette étude de faisabilité, les données d’entrée sont synthétiques. La
courbe de référence servant de base & l'identification provient de la simulation & deux dimensions.

3. Une fonction objectif (F,p;) est ensuite définie afin de quantifier 1’écart entre les données de
référence C,qr et les données numériques simulées Cpyp,.

4. L’algorithme d’optimisation doit étre sélectionné et le critére d’arrét défini.

5. Compte tenu des spécificités de 'analyse inverse décrites au paragraphe 1.5.1, tous les jeux de pa-
rameétres donnant une valeur de la fonction objectif inférieure & une certaine erreur € peuvent étre
considérés comme solution du probléme. Dans la suite, ils seront désignés comme "satisfaisants".
L’utilisateur doit fixer la valeur de cette erreur e.

Les étapes générales de l'identification de parameétres par méthode itérative ont été rappelées,
rentrons maintenant dans les détails de chaque étape.

I1.3.1 Espace des paramétres

L’étendue, relevée dans la littérature, des valeurs des parameétres d’Herschel-Bulkley correspondant
aux matériaux cimentaires a été présentée dans le tableau II.2.
Dans I’étude présente, les intervalles des paramétres sont pris en accord avec les paramétres obtenus
par Cyr [93] et apparaissent dans le tableau I1.9. Ce sont des valeurs caractéristiques rencontrées au
LMDC. Le seuil de contrainte est limité & 50 Pa car au-deld le matériau est vibré ce qui améne a
une diminution du seuil et par la méme permet 1’écoulement. Les valeurs de seuil qui sont rencontrées
dans les conditions d’utilisation sont donc proches de celles rencontrées dans les bétons autoplacants
(grossiérement comprises respectivement entre 0 et 50 Pa selon Wallevik [96]). On remarque que
I'intervalle de l'indice de consistance choisi ici est également retrouvé par Wallevik [96]. La plage
d’indice de comportement balayée va de 0,5 a 1,2. Dans la littérature n peut dépasser cette borne
maximum de 1, 2. Cependant, il a été observé que lorsque n dépasse cette valeur on ne mesure plus les
caractéristiques d’un fluide homogéne. Dans ce cas, une instabilité de la suspension cisaillée se produit
ce qui entraine une ségrégation par sédimentation et migration des plus grosses particules |37].

Bornes minimales | Bornes maximales | Pas
70 [Pa] 0 50 5
K [Pa.s"] 5 50 5
n [(] 0,5 1,2 0,05

TABLEAU I1.9 — Espace de recherche des parametres.

I1.3.2 Choix des triplets de référence

L’identification sera testée sur deux fluides, un rhéofluidifiant (n < 1) et I’autre rhéoépaississant
(n > 1). Les seuils de cisaillement choisis sont représentatifs des bétons autoplacants (20 et 45 [Pal).
Les indices de consistance sont ensuite calculés & partir d’'une analogie avec les viscosités plastiques de
Bingham. Les viscosités plastiques sont choisies en se basant sur le diagramme des zones de seuil de
cisaillement en fonction des viscosités plastiques proposées par Wallevick [96]. Une fois les viscosités
plastiques déterminées, les indices de consistance correspondants sont calculés avec une analogie. On
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FI1GURE I1.6 — Maillage de la coupe horizontale du RhéoCAD

fait I’égalité entre la viscosité plastique et la viscosité apparente d’un fluide d’Herschel-Bulkley pour
un gradient de vitesse (Yana) de 3 571, ce gradient de vitesse est & la fois représentatif de la phase de
mise en place et de I'agitation dans le RhéoCAD [97]. Les triplets finaux obtenus avec cette analogie

n—1

(np1 = nKALS) sont donnés au tableau I1.10.

Triplet 1 | Triplet 2
70 [Pal 20 45
K [Pa.s"] 30 45
n (0] 1,1 0,6

TABLEAU I1.10 — Triplets de référence choisis.

I1.3.3 Présentation simulation 2D

La simulation finale est élaborée en accord avec le modeéle validé sur les cylindres coaxiaux. Le
maillage (présenté a la figure I1.6) est construit de maniére a avoir les mémes caractéristiques que celui
précédemment étudié, il est composé de 11742 éléments.

La masse volumique des fluides étudiés est fixée a 2300 kg.m ™3 ce qui correspond aux bétons. La
sensibilité est étudiée en faisant varier les parameétres d’Herschel-Bulkley d’un pas (tableau I1.9) autour
de la valeur de référence.

Les parameétres K et n influent sur la pente de la courbe du couple en fonction de la vitesse de
rotation (figures I1.7 et I1.8), tandis que le parameétre 7y a pour effet une translation de cette courbe
selon ’axe des ordonnées (figure I1.9). Les courbes ne sont pas trés sensibles au parameétre 7y en com-
paraison aux autres parameétres.

En regardant les réponses des simulations de plus prés, on remarque un couplage entre K et n sur
I'impact de la pente. En effet, quand K est faible I'influence d’un pas de parameétre An sur les couples
est moins important que pour un K plus grand.

Tout comme De Larrard et al. [88] avec le BT RHEOM, on a pu constater un trés bon ajustement
des données de simulation & deux dimensions du rhéomeétre avec une loi du type C = Cgy + kI'™
avec C le couple en [N.m], et I' la vitesse de rotation [tour par minute]. Par ailleurs, le temps de
calcul d’une simulation & deux dimensions et ’espace des paramétres nous permettent d’effectuer des
études exhaustives. L’ajustement des courbes simulées a donc été mené de maniére systématique sur
tout l'espace des paramétres. Les paramétres constitutifs correspondant & toutes les courbes étant
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connus, des corrélations entre ces parameétres et les paramétres macroscopiques peuvent étre déduites.
Les corrélations mises en évidence ici, et présentées en équations (I1.12) (I1.13) et (I1.14), sont assez
grossiéres mais permettent tout de méme d’ameéliorer les procédures d’identification (comme on le verra
dans la section 11.4.1). Dans un cas réel, cette étude peut étre faite pour chaque systéme en amont
au moyen de bases de données de courbes macroscopiques obtenues avec des fluides tests de rhéologie
connue. Les corrélations dépendent de chaque systéme d’agitation, de la géométrie et des types de
fluides.

n (0] ~m (11.12)

70 [Pa] =~ 1200 x Cq [N.m] (11.13)

K lPas7] []]Dvajn] ~ 1200exp(1.8m) (IL.14)
k [4]

On note que la corrélation (II1.12) (représentée figure 11.10) a déja été présupposée dans la litté-
rature [88, 94] pour des matériaux cimentaires dans des rhéométres de type cylindres coaxiaux. Les
autres corrélations sont présentées en annexe aux figures A.3 et A.2.

13
1.2 ¢ X X X X 4 m

XX X X XX

11 + XXX X XK
XX XX 00K
1+ X X XX XXX X B
X X X X OKXX x

09 XX XXX X OXORK x B
n XX XXX R0 x

08 XX XX XX0K XO0K x B
XXX XX X WK x

0.7 | KX K XK x i
MX XK X x

06 r x x :

XXX 00 XK

0.5 - XX XXX -

0.4 I I I I I I I I
04 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 11 12

FiGURE I1.10 — Corrélation obtenue entre n et m pour tous les points de 1’espace des parameétres.

I1.3.4 Définition de la fonction objectif

Une fonction objectif permettant d’estimer I’erreur entre la courbe de référence et la courbe simulée
doit étre définie. Cette fonction est le plus souvent de la forme :

N

Foj(X) =Y _|Diy, = Diym (x)|", (11.15)

i=1
ol X est le vecteur de paramétres, Déxp la valeur expérimentale au point de mesure i et D! la valeur
numérique correspondante, h est un réel positif non nul et N est le nombre de mesures.
Plus h est grand, plus la sensibilité aux écarts est grande, méme si ces erreurs sont peu nombreuses.
Selon Al-Chalabi [65] en conditions trés controlées (conditions expérimentales de laboratoire ou numé-
riques), le critére des moindres carrés (h = 2) offre le meilleur compromis.
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Ce qui nous conduit & une fonction objectif définie de la maniére suivante :

N
Foyj(X) = [Cref (T3) = Crum (X, T4)]?, (I1.16)
i=1
avec Ty la i°™€ vitesse de rotation imposée a I'agitateur, Ce(T;) la valeur du couple de référence pour

une vitesse de rotation I'; et Cpym (X, T';) la valeur du couple numérique pour une vitesse de rotation
I'; et pour le jeu de paramétres X.

La taille de la grille de paramétres et le temps de calcul d’'une simulation & deux dimensions
nous a également permis de calculer la fonction objectif du probléme sur toute la grille de ’espace
de recherche des parameétres. Une connaissance aussi approfondie de la fonction objectif du probléme
n’est évidemment pas possible dans un cas réel.

I1.3.5 Détermination de I’erreur admissible pour chaque triplet

Comme on ’a vu dans ’étape 6. de la procédure itérative (figure .18, dans un cas réel, une certaine

erreur par rapport a la courbe d’entrée doit étre tolérée. Dans cette étude de faisabilité, les données
expérimentales sont remplacées par des données synthétiques. La solution étant unique, cette erreur
n’a pas besoin d’étre prise en compte. Cependant, en anticipation aux futures études et aux stratégies
a mettre en place, une erreur sera prise en considération dans 'interprétation des résultats.
Pour évaluer cette erreur, on trace le fuseau correspondant & la sensibilité machine et a une dispersion
expérimentale de 5 %. La valeur de la fonction objectif correspondant & I’écart entre courbe de référence
et courbe donnée par ’erreur maximum est ensuite calculée. Cette méthode nous conduit & des erreurs
e de 5,44.1074 [(N.m)?] dans le cas du triplet rhéoépaississant et de 2,50.10~% [(N.m)?] pour le triplet
rhéofluidifiant.

I1.3.6 Algorithmes d’optimisation utilisés

Comme on ’a vu dans la partie bibliographique, les parameétres rhéologiques sont le plus souvent
déterminés via des calibrations permettant d’obtenir des paires (7; ;¥;). C’est ensuite sur ces données
que les identifications de paramétres sont faites. La technique d’optimisation classiquement appliquée
est "la méthode des moindres carrés” qui allie une fonction objectif basée sur une norme L? (c’est-
a-dire du méme type que celle que nous avons choisie ici) et un algorithme de descente (basé sur
les gradients) [67, 66, 69, 21]. Comme expliqué au paragraphe 1.5.3, cette méthode est moins efficace
que d’autres utilisant des algorithmes d’optimisation géométriques [76] ou des principes stochastiques
(c’est-a-dire des algorithmes incluant une part probabiliste) comme les algorithmes génétiques [74, 46].

Dans cette étude, nous utiliserons une méthode déterministe géométrique (algorithme du simplexe)

et une méthode stochastique (algorithmes génétiques) parce qu’elles difféerent de par leur stratégie
(exploration /exploitation), leur cotut de calcul et leurs opérateurs (déterministes/stochastiques).
La premiere méthode est basée sur la topologie de la fonction objectif définie dans un espace & n),
dimensions (avec n, le nombre de parameétres a identifier). Un simplexe initial (c’est-a-dire un polyedre
de (np + 1) sommets) est défini sur la surface de la fonction objectif, des opérations modifiant les
sommets du simplexe afin de les diriger vers le minimum de la fonction objectif. En fonction des
valeurs de la fonction objectif aux sommets du simplexe, les opérations peuvent étre une réflexion, une
contraction, ou une expansion. Les différentes étapes sont détaillées sur le schéma de la figure I1.11.

La premiére étape de la procédure est appelée réflexion et est appliquée au sommet correspondant
a la plus mauvaise valeur en termes de fonction cotit. Un nouveau jeu de paramétres et une nouvelle
valeur de la fonction objectif sont déterminés. On peut s’attendre & ce que la direction opposée & une
augmentation de la fonction objectif soit une direction de diminution de celle-ci. Plusieurs cas sont
ensuite envisagés :
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Si la valeur de fonction objectif obtenue par cette réflexion est plus petite que toutes les valeurs de
fonction objectif des autres sommets, une expansion est réalisée. Pour une procédure d’expansion,
le sommet qui vient de subir une réflexion va étre déplacé de maniére plus prononcée sur I'axe
de la réflexion, dans le but d’accentuer la diminution entrainée par la réflexion.

Si la réflexion donne une valeur de fonction objectif plus petite que la valeur de la fonction objectif
maximum du simplexe mais, que cette valeur n’est pas la plus petite obtenue aux sommets, la
réflexion est conservée sans qu’une expansion ne soit réalisée sur ce sommet. La direction de ce
sommet améliore la valeur de la fonction objectif, mais n’est pas la meilleure direction.

Si la réflexion n’améliore pas la valeur de la fonction objectif du sommet, on considére que
la diminution de la fonction objectif se produit & l'intérieur du simplexe. Une opération de
contraction dans la direction de la réflexion est réalisée sur le sommet ayant la plus grande valeur
de fonction objectif.

Si cette opération ne permet toujours pas de diminuer la valeur de la fonction objectif, le simplexe
est réduit de taille et le sommet dont la valeur de la fonction objectif est la plus grande est
conserve.

L’optimisation est arrétée lorsque ’erreur type de la moyenne entre les valeurs de la fonction objectif

aux sommets atteignent une tolérance définie préalablement.
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Initialisation :
Choix d'un jeu de paramétres

A

Exemple

avec np=2

X = (A;B;C

=WBO N

initial X .

- Trouver X tel que:
F = Fobj(Xmax)' ici Xmax= A

obj max

- Calculer le centre Xc des X'_

o7

P en retirant X o
.
- Réflexionde X : Sl
X-(1 +a)X-aX ~— aveca=1 A"
FL00<F, | Non— FulFu(D L 0w F 0)er,
) ? min i # max ’J l’max
‘ Oui Non
Oui
i Non ’ X inchangé ‘ ’ Xmax=)( ‘
Expansion de X : ’
X =(1+1)X - AX avec =2 Contractionde X :
A X *=BXmax+(1 -B)X_ avec p=1/2
:E — C
\\y\ i "",’
¥
A
obj(X’ *)<Fobjmm Non >
Oui
v v
XmaX_>Xk* Xmax_) Xk
B C
v v
Non Ecart faible des Fobjaux sommets ? ——— Oui — P Terminé

FI1GURE II.11 — Différentes étapes et opérations d’une itération réalisée par la méthode du simplexe.
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L’algorithme génétique sélectionné pour mener cette étude est MOGA-II, qui est une version amé-
liorée de MOGA (Multi-Objective Genetic Algorithm), développé par Poloni et Pediroda [98]. Dans
cet algorithme, les parameétres & identifier sont implémentés comme des séquences binaires [99, 100].
Les opérateurs spécifiques & MOGA-II sont détaillés ci-dessous avec les cing étapes successives suivies
par les algorithmes génétiques.

1. Evaluation de la population :
Les valeurs de la fonction objectif de chaque individu sont calculées.

2. Reproduction des individus :
Les vecteurs les plus performants d’un point de vue probabiliste sont sélectionnés. MOGA-II met
en ceuvre la sélection avec une méthode locale de tournois. Un tournoi repose sur une compétition
entre plusieurs individus pris aléatoirement dans la population. Les meilleurs individus de chaque
sous-domaine sont sélectionnés.

3. Croisement des individus :
MOGA-II est équipé de deux techniques de croisement. Tout d’abord, le croisement classique a
un point consiste & échanger le code binaire de deux parents & partir d’un point pour donner
deux enfants (figure I1.12) .

Fi1GURE I1.12 — Croisement simple & un point sur deux parents en séquence binaire.

Ensuite, un nouvel opérateur de croisement appelé croisement directionnel ("directional cross-
over") vise & déterminer une direction d’amélioration en comparant la valeur de la fonction cotut
de deux individus. Ce nouvel opérateur accélére la convergence.

4. Mutation des individus :
La mutation des génes a pour but une légére modification aléatoire des génes créant ainsi un
nouvel individu original. Rien n’assure que cet individu sera performant, il s’agit ici de créer
une certaine diversité. En codage binaire, la mutation consiste a remplacer certains bits par leur
valeur complémentaire (voir figure I11.13).

FiGuRreE I1.13 — Mutation en séquence binaire.

5. Nouvelle population par sélection :
MOGA-II est un algorithme génétique élitiste, c’est-a-dire que certains individus parmi les plus
performants sont conservés d’une génération & l'autre.

Plusieurs critéres d’arrét peuvent étre définis pour les algorithmes génétiques (nombre de génération
maximum, distribution des jeux de paramétres performants semblables dans les derniéres générations
etc. |101]). Dans notre cas un nombre de génération est fixé. Une fois le processus d’identification
arrété, tous les jeux de paramétres ayant une valeur de la fonction objectif inférieure & ’erreur € définie
en paragraphe 11.3.5 sont considérés comme solutions.
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Il n’y a pas de régles d’or dans la littérature pour fixer la taille de la population, les probabilités des
différents opérateurs (mutation, croisement....) et le critére de convergence. Pour rendre la procédure
d’identification efficace, une phase d’optimisation de ces différents parameétres d’entrée doit étre réalisée.

11.4 Procédures et résultats d’identifications

Dans cette partie, différentes procédures d’identification, basées sur différents degrés de connais-
sance du matériau, sont présentées. On analysera ensuite les résultats obtenus avec ces procédures.
L’efficacité des algorithmes en fonction du degré de connaissance et les nouvelles connaissances appor-
tées par les identifications seront examinées et confrontées a la forme de la fonction objectif.

I1.4.1 Présentation des différentes procédures

Les différentes procédures mises en place pour I’évaluation de la méthode d’identification sont
illustrées sur la figure 11.14.

Procédure 1 : Aucune connaissance a priori n'est supposée (ss_conn)

Courbe . P S
Algorithme génétique
macroscopique sorl 5 1qu > (TG,K.H) 1_ss_conn_AG

()

Simplexe

» (t,Kn) 1_ss_conn_S

Procédure 2: La conservation du comportement entre les plans local et macroscopique est supposée (av_comp)

macfg:cr:ei e Courbure macroscopique _ | Rhéofluidifiant / | Algorithme génétique ‘m Y
©n ™ Rhéoépaississant > (1K) 2.av comp._

Simplexe

» (T ,Kn) 2 av_comp_S

Procédure 3: Utilisation des relations empiriques entre les parametres macroscopiques et constitutifs (av_n=m)

Courbe . . . R . PR FE—
macroscopique Transposition logarithmique n=m Algorithme génétique > (1K) | 3.av_n=m_AG
(G

Choix aléatoire Initialisation

[—— =
(t;K) Simplexe M 3.av.n=m_$

Relations empiriques | Initialisation| Simplexe e
A’ (t;K) #F (TO}KJ 3_av_n=m_init_S

FiGURE II.14 — Présentation schématique des procédures d’identification en fonction des connaissances
de l'utilisateur.

Dans une premiére approche, seule la loi de comportement du fluide est présupposée. L’utilisa-
teur ne posséde aucune connaissance a priori du fluide. La procédure d’identification est réalisée une
premiére fois avec les algorithmes génétiques (procédure 1 _ss conn_AG) puis avec l'algorithme du
simplexe (procédure 1 _ss conn_S).

Pour la seconde approche, on suppose connu le comportement rhéofluidifiant ou rhéoépaississant du
matériau et la conservation de cette propriété au passage du plan macroscopique au plan local. Pour
les matériaux cimentaires, cette proposition est faite par Gieker et al [36]. L’espace de recherche des
paramétres peut étre réduit en fonction de ce comportement n > 1 ou n < 1. Dans cette configuration,
les deux algorithmes d’optimisation choisis sont également testés, procédure 2 _av_comp_ AG pour les
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algorithmes génétiques et 2_av_comp_ S avec la méthode du simplexe. La troisiéme approche met a
profit les corrélations entre les courbes macroscopiques (C;I') et les courbes locales (7 ;¥) préalablement
obtenues (équations (I1.14)(I1.13) et (II.12)). Dans un premier temps, on utilise uniquement la relation
n =m (I1.12) qui nous permet de réduire le probléme & deux paramétres. Les deux algorithmes d’op-
timisation sont employés sur cette configuration (procédures : 3_av_n=m_ AG et 3_av_n=m_S).
On utilise ensuite les autres corrélations donnant I’indice de consistance K et le seuil de contrainte 7
pour linitialisation de la méthode du simplexe (procédure 3 _av_n=m_init_S).

Le nombre de jeux de paramétres correspondant & 1’espace de recherche de chaque procédure est
présenté dans le tableau II.11. Dans notre étude, les procédures d’identification sont lancées avec mo-
deFRONTIER [102]. Le nombre d’individus constituant I'initialisation des algorithmes génétiques est
choisi uniquement en fonction de la dimension de I’espace de recherche (tableau I1.9). Les effectifs sont
en accord avec les intervalles donnés par Man [103].

Pour la procédure 3, la population initiale est de 16 individus, valeur minimale conseillée pour 1’uti-
lisation de l'algorithme dans ModeFRONTIER. Les individus des populations initiales sont générés
aléatoirement avec une distribution uniforme, ce qui accroit la robustesse et prévient les convergences
prématurées [104]. La taille de la population est gardée constante pendant le processus d’optimisation.
La probabilité de croisement directionnel est fixé a 0,5, la probabilité de sélection a 0,05 et celle de
mutation a 0, 1. Ces valeurs sont celles préconisées par la documentation ModeFRONTIER [102] et
sont similaires & celles trouvées dans la littérature [105]. Le critére d’arrét (nombre de générations
maximal) est fixé a 5, ce qui signifie qu’aprés 5 générations on considérera que MOGA-II a converge.

Nb de jeux de parametres Nb d’individus
dans I’espace de paramétres | dans la population

Procédure 1 1650 100
Procédure 2 rhéoépaississant 550 35
Procédure 2 rhéofluidifiant 1210 75
Procédure 3 110 16

TABLEAU II.11 — Nombre de jeux de paramétres dans les espaces de recherche associés a chaque
procédure et nombre d’individus dans la population initiale des algorithmes génétiques.

Comme mentionné précédemment, les résultats d’optimisation donnés par la méthode du simplexe
dépendent de l'initialisation. En anticipation, la méthode du simplexe est lancée trois fois pour chaque
procédure avec des initialisations aléatoires générées avec une distribution uniforme. La valeur de
tolérance du critére d’arrét est prise 4 1073, Dans le cas ol ’espace des paramétres est a trois dimensions
(procédure 1 et procédure 2), le simplexe est composé de quatre sommets ; lorsque ’on réduit 1’espace
des parameétres & deux dimensions (procédure 3,) le simplexe est composé de 3 sommets. Dans le
cas de la procédure 3_av_n=m _init_S, la méthode du simplexe est initialisée avec les corrélations
(équations I1.12, T1.13 et I1.14). Dans ce cas précis, il n’y aura qu’une seule initialisation. Ces sept
procédures sont effectuées sur les deux triplets, le triplet rhéoépaississant (triplet 1) et rhéofluidifiant
(triplet 2) donnés au tableau I1.10.

I1.4.2 Reésultats des identifications

Dans cette section, les résultats d’identification obtenus avec les trois approches décrites dans la
section précédente sont présentés, discutés et comparés.
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11.4.2.i. Procédure 1 : Aucune connaissance a priori sur le matériau

Les jeux de parameétres initiaux et les résultats d’identification de la procédure 1 _ss conn_ S sont
résumés dans les tableaux I1.12 et 11.13. Concernant le triplet rhéoépaississant (20;30;1,1), aucun des
lancements ne nous ameéne a la solution mathématique du probléme. Du point de vue physique, deux
des trois initialisations donnent des jeux de paramétres satisfaisants, c’est-a-dire avec des valeurs de
fonction objectif inférieures au critére € défini précédemment (section I1.3.5). Afin de pouvoir compa-
rer les résultats obtenus pour les deux matériaux étudiés, nous exprimerons ici les fonctions objectif
normalisées par le critére d’erreur, c’est-a-dire :

Fop;
= 2ob (11.17)

bjnorm £

F,

Les trois jeux de paramétres résultats présentent le méme d’indice de comportement (n = 1,1)
et de consistance (K = 30 [Pa.s'!]), seul le seuil de cisaillement varie. Ces informations confirment
les sensibilités mises en évidence auparavant. On a une sensibilité forte des parameétres K et n sur
la courbe rhéométrique, alors que le paramétre 79 n’a que trés peu d’influence. Du point de vue
mathématique, cela revient & dire que la fonction objectif a une pente au voisinage de la solution qui
s’accentue fortement avec les paramétres n et K alors qu’elle est assez plane selon le parameétre 7.
On remarque également que malgré des initialisations trés distribuées dans ’espace des paramétres,
les jeux de paramétres résultats sont localisés dans le voisinage de la solution. Cela peut indiquer un
minimum global de la fonction objectif trés prononcé.

Triplets initiaux F, Triplets résultats F, Nbreyval | Nbreyar /

bjnorm bjnorm
(1o (Pa;K (Pasiinfe]) | (o] || (1o (Pal;K [Pas"linfe]) | o] Nbrespace

(30;4050,5) 965, 1

(051551, 05) 743, 8 .
(35:25:0,75) 770,0 (5;30;1,1) 0,4 29
(4551050, 85) 1157, 1
(15;4051,15) 417,0
(10;35;0,75) 588, 7 .

(5:40:0, 45) 1225.5 (15;30:1,1) 0,5 21 85,/1650
(25,4550, 45) 1010, 1
(30;35;1,15) 322,6

(033050,8) 7907, 1 .

(30;50;1) 343.0 (2533051, 1) 0,5 35

(10;1550,9) 343,0

TABLEAU I1.12 — Résultats obtenus pour la Procédure 1 _ss_conn_S et le triplet (20;30;1,1).

La méme procédure est maintenant appliquée au matériau rhéofluidifiant correspondant au triplet
(45:45:0,6) (tableau I1.13). La solution exacte est obtenue pour un seul des lancements sur les trois
effectués. Les autres jeux de parameétres résultats ne peuvent pas étre considérés comme satisfaisants.
Cela est encore plus vrai pour le premier lancement qui nous donne un résultat avec une fonction objec-
tif dix fois plus élevée que les autres avec un nombre d’itérations moins important. Cette convergence
prématurée peut provenir de la présence d’un plateau de la fonction objectif comme le précisent Nelder
et Mead [58].

La procédure 1 _ss conn_GA est appliquée successivement sur les deux triplets de référence. La
population est fixée & 100 individus et la population initiale est générée aléatoirement parmi les 1650
triplets de ’espace de recherche. Pour les deux matériaux, le triplet solution émerge et quelques triplets
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Triplets initiaux F, Triplets résultats F,

bjnorm bjnorm Nbreval Nbreval /
(10 [Pa] ;K [Pa.s];n [2]) [@] (10 [Pa] ;K [Pa.s];n [2]) @] Nbrespace
(30:35;1,15) 3331,6
(03300, 9) 46,5 o
(3050 1) 3108.9 (03400, 65) 62,8 11
(10:15:0,9) 2219, 3
(30;40;0, 6) 322,3
(0;15;1,1) 843,3 e
(35:25:0,8) 91.3 (454550, 6) 0 33 | 65/1650
(45:10:0,8) 217,1
(45:4030,9) 666, 9
(453150, 45) 452,6 o
(2531550,75) 321,9 (4053050, 75) 57 1 A
(50350, 5) 713,2

TABLEAU I1.13 — Résultats obtenus pour la Procédure 1 _ss_conn_S et le triplet (45;45:0,6).

satisfaisants sont détectés (tableaux II.14 et II.15). Le tableau I1.16 résume le nombre d’individus de
la derniére génération qui ont la valeur d’un parameétre en commun avec le triplet solution. Pour le
matériau rhéoépaississant, les paramétres K et n semblent étre essentiels pour atteindre une valeur
basse de la fonction objectif. Pour le matériau rhéofluidifiant, c’est le parameétre n seul qui semble
jouer le plus grand role. Cette interprétation concorde avec les résultats obtenus avec la méthode du
simplexe.

Triplets satisfaisants objoi Nbreyar /
(10 [Pa); K [Pas"]im [2]) | [2] Nbrespace
(20:30:1,1) 0
(10:35:1,05) 0,1
(25:30;1,1) 0,5 || (5% 100)/1650
(15:30;1,1) 0,5
(40;25:1,15) 0,6

TABLEAU I1.14 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 1 _ss conn_AG et le triplet (20;30;1,1).

Triplets satisfaisants | Fop; Nbreyal /
(10 [Pa] ;K [Pa.s™]in [2]) [2] Nbrespace
(453;45;0,6) 0
45:40:0, 65 0,4
&40,45.0 6; o7 || (5 100)/1650
(40400, 65) 1,0

TABLEAU II.15 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 1 _ss conn_AG et le triplet (45;45;0,6).

De maniére & rendre le cott de calcul indépendant de la performance de 'ordinateur utilisé, I'unité
de mesure choisie est le temps de calcul d’une simulation élémentaire. La procédure avec la méthode
du simplexe améne & 85 simulations pour le matériau rhéoépaississant et 65 pour le matériau rhéo-
fluidifiant. Les algorithmes génétiques sont stoppés aprés 500 simulations. Il apparait trés clairement
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triplet n°1 Nbr d’individus triplet n° 2 Nbr d’individus
70 =20 Pa 15/100 0 =45 Pa 16,/100
K =30 Pa.s™! 37/100 K =45 Pa.s%® 11/100
n=11 34/100 n=0,6 25/100

TABLEAU I1.16 — Nombre d’individus ayant une valeur de paramétre en commun avec les triplets
solution dans la derniére génération pour la Procédure 1 _ss conn_AG.

que les algorithmes génétiques sont plus cotiteux. Cependant, en plus de donner la solution exacte au
probléme, cette derniére méthode nous donne des jeux de paramétres satisfaisants et des informations
sur la sensibilité des paramétres. La méthode du simplexe conduit rapidement a un triplet résultat
mais celui-ci peut étre insatisfaisant.

Pour aller plus loin dans ’analyse ’analyse des résultats d’identification, les valeurs de fonction objectif
des deux matériaux sélectionnés ont été évaluées sur tout ’espace des paramétres. Les figures 11.16
et I1.15 représentent les valeurs de la fonction objectif normalisée, comme une fonction des trois pa-
rameétres constitutifs. Pour plus de visibilité, on ne représentera que les triplets ayant une valeur de
fonction objectif normalisée inférieure & 14.

Triplets satisfaisants . obj norm
. 14
. . 12
1.2 ¢ . 10
| . . 8
1 . L 6
N2l o8t ) - 5
2
0

FIGURE I1.15 — Valeurs de la fonction objectif normalisée inférieures a 14 pour le triplet (20;30;1,1),
les triplets représentés en vert sont les triplets qui satisfont le critére d’erreur.

La grande sensibilité de la fonction objectif avec les parameétres n et K est visible sur les deux
figures 11.16 et II.15.
De plus, les sensibilités en termes de fonction objectif données dans le tableau I1.17, montre qu’au
voisinage du triplet solution, le minimum est plus prononcé pour le triplet rhéoépaississant que pour
le triplet rhéofluidifiant. Les hypothéses émises auparavant sur le forme de la fonction objectif sont
donc confirmées ici. Les figures I1.17 et I1.18 montrent les triplets satisfaisants dans les plans (K ;n) et
(10 ;n). On voit clairement que pour les deux matériaux les effets des parameétres K et n sur les courbes
rhéomeétriques s’équilibrent 'un 'autre, et que le parameétre 79 a un impact moindre.
Les figures I1.18 et I1.17, montrent que des jeux de paramétres trés différents peuvent donner des
courbes macroscopique proches. La figure 11.19 montre se phénomeéne en détail, les courbes couples
vs vitesse et les rhéogrammes sont tracés pour le triplet référence et un triplet satisfaisant ayant des
parameétres éloigné. Le triplet satisfaisant représenté est le triplet (0,40,1), avec Fip; = 0,9. Ony
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Triplets satisfaisants I:obj norm
14
12
12 ¢ " . 10
L . " . 8
1 . " o= . 6
Nl o8t . 4
2
0

F1GURE I1.16 — Valeurs de la fonction objectif normalisée inférieures a 14 pour le triplet (45;45;0,6) ,
les triplets représentés en vert sont les triplets qui satisfont le critére d’erreur.

voit nettement la proximité des courbes macroscopiques alors que les théogrammes sont éloignés.

50 T T T T T T 50
40 - o 45
.
40 | .
30 R
Ty tPal . K pastly 35 | .

20 . 1

o 30 .
10 . 25 | .

.
o ‘ ‘ ‘ ‘ . ‘ 20 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2
nigl nig

F1GURE I1.17 — Triplets satisfaisants pour le triplet (20;30;1, 1) dans le plan (K ;n) a droite et dans le
plan (79 ;n) a gauche.

50 . : : : : : 50
e o
40 . e °
40 | .
30 1
Tp [Pal K (pas® 35 f
20
30 -
10 ¢ 25 b
0 . . . . . . 20 . . . . . .
0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2
nig) n(g]

FIGURE I1.18 — Triplets satisfaisants pour le triplet (45;45;0,6) dans le plan (K ;n) a droite et dans le
plan (79;n) a gauche.
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Ficure I1.19 — Courbes macroscopiques et rhéogrammes correspondant au triplet de référence
(20:;30;1,1) et au triplet satisfaisant (0;40;1).

Matériau Fopj Fopj,. .. Matériau Fopj Fopj, ...
rhéoépaississant [(N.m)?] (@] rhéofluidifiant [(N.m)?] [2]
(20 + A79:30;1,1) | 2,5.1074 0,5 (45 + AT19:45:0,6) | 1,8.1074 0,7
(20;30 £ AK;1,1) | 3.1072 55 (45345 + AK ;0,6) | 2,5.1073 10
(20;30;1,1+ An) | 1,75.1072 32 (45;45:0,6 = An) | 3,5.1073 14

TABLEAU I1.17 — Sensibilité en termes de fonction objectif pour les matériaux rhéofluidifiant et rhéoé-
paississant.

11.4.2.ii. Procédure 2 : Connaissance du comportement du matériau

Dans cette partie, le comportement rhéofluidifiant ou rhéoépaississant du matériau est considéré
connu et on postule qu’il est observable sur la courbe macroscopique (C;I'). Ces hypothéses permettent
de réduire I’espace de recherche des parameétres. Pour le matériau rhéoépaississant, n est recherché dans
lintervalle de valeurs [1; 1, 2]. Pour tester cette procédure, quatre triplets d’initialisation sont pris aléa-
toirement dans ’espace restreint des parameétres. Comme le montre le tableau I1.18, la solution exacte
est détectée une fois et les deux autres lancements nous donnent des triplets résultats satisfaisants.
L’efficacité de la méthode du simplexe est augmentée avec cette procédure.

Pour le matériau rhéofluidifiant, l'intervalle des valeurs possibles pour n est restreint a [0,5;1].
La solution exacte n’est jamais atteinte et seulement un triplet résultat peut étre considéré comme
satisfaisant (tableau I1.19). Pour ce matériau, la restriction de l'espace de recherche n’améliore pas
Iefficacité de la méthode d’identification. En effet, la restriction ne concernant que le parameétre n, elle
n’empéche pas le simplexe de "rester coincé" dans la partie plane de la fonction objectif selon les axes
70 et K (voir figure I1.16).

Les tableaux I1.20 et II.21 résument les triplets satisfaisants obtenus avec les algorithmes géné-
tiques. Pour le matériau rhéofluidifiant, on détecte plus de triplets satisfaisants avec la Procédure
2 av_comp_ AG qu’avec la Procédure 1 ss comp AG sans restriction de ’espace des parameétres.
La méthode d’identification avec les algorithmes génétiques est donc améliorée. Pour le matériau rhéoé-
paississant seulement trois triplets satisfaisants sont détectés par MOGA-II. Cela peut s’expliquer par
le petit nombre d’individus dans la population qui peut conduire l'algorithme & une convergence pré-
maturée.
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Triplets initiaux Fobjorm Triplets résultats Fopj ... | Nbreval | Nbreyay /
(10 [Pa] ;K [Pa.s”] ;0 [2]) ] (10 (Pa] ;K [Pa.s™];n [2]) 2] NbLespace
(30;4051) 12,3
0;15;1,2 339,6
((35.25.1 1)) 32,6 (20;30;1,1) 0 25
(4551051, 1) 715, 0
(15:35;1,2) 473,6
(2(?1532 i 1)5) 121062 38 (40;2551,15) 0,6 29 71/550
(4554051, 1) 320, 7
(30;35;1) 419,7
35:30:1, 15 981, 7
((40~25'1 2)) 855. 9 (25;3051,1) 0,5 17
(25;10;1,1) 53,7

TABLEAU I1.18 — Résultats obtenus pour la Procédure 2 _ss _conn_S et le triplet (20;30; 1,1).

Triplets initiaux b5 oees Triplets résultats objpors | NDleval | NbTevar /
(70 [Pa]; K [Pa.s"]5n [2]) [2] (70 [Pa]; K [Pa.s"]5n [2]) (2] Nbrespace
(303400, 45) 194,5
(0;15:0,9) 308, 3 o
(35125 0. 65) 148.6 (203400, 7) 71,7 26
(453100, 75) 368, 4
(454050, 7) 17,9
(103350, 45) 367, 8
45:35; 1 121
(505150, 55) 394,8 (45;3530,7) 3| 35| 90/1210
(203500, 9) 1219, 8
(1533550, 95) 436,6
(20:35:0, 8) 32,6
4540 ; 4 9
(453550, 65) 652, 2 (45;40,0,65) 0, 9
(45:40:0,7) 19,4

TABLEAU I1.19 — Résultats obtenus avec la Procédure 2 _av__comp S pour le triplet (45;45;0,6).

Triplets satisfaisants obj o Nbreyal /
(10 [Pa] ;K [Pa.s"];n [2]) [2] Nbrespace
(15;30;1,1) 0,5
(40:25:1,15) 0,6 || (5x 35)/550
(35:25:1,15) 0,7

TABLEAU I1.20 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 2 _av_comp AG et le triplet (20;30;1,1).

I1.4.2.iii. Procédure 3 : Connaissance de l’'indice de comportement du matériau

Dans cette partie, la relation n = m est supposée valide et ’espace de recherche des paramétres est
réduit & un espace & deux dimensions : 79 et K. Pour le triplet rhéoépaississant, les résultats obtenus
avec la Procédure 3 _av_n=m_ S sont résumés dans le tableau I1.22. La méthode du simplexe aboutie
deux fois sur trois a la solution exacte. Le troisiéme triplet résultat est insatisfaisant. Au vu du nombre
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Triplets satisfaisants | Fyp; Nbreyar /
(70 [Pa] ;K [Pa.s"] ;0 [2]) [] Nbrespace
(45:4550,6) 0
(455400, 65) 0,4
50;50:0, 55 0,7
&40.45_0 6; OT (5% 75)1210
(40:;4550,6) 0,7
(40400, 65) 1,0

TABLEAU I1.21 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 2_av_comp AG et le triplet (45;45;0,6).

d’itérations suivies par le simplexe, ce résultat provient d’une convergence prématurée certainement due
a une forme complexe de la fonction objectif et d’une initialisation qui n’est pas adaptée. Pour le triplet
rhéofluidifiant, la solution est satisfaisante deux fois sur trois (voir tableau I1.23). La connaissance
du comportement et les restrictions des espaces de recherche conséquents permettent d’améliorer les
procédures d’identification avec la méthode du simplexe.

Nbreval Nbreval /

Triplets initiaux Fovj, oo Triplets résultats Fovj, oo
(70 [Pa] ;K [Pa.s"];n [2]) [2] (10 [Pa]; K [Pa.s"]5n [2]) [2] Nbrespace

(20;35:1,1) 55, 1

(15;10;1,1) 945, 0 (20;25:1,1) 55,0 8

(10;10;1,1) 951,7

(5:40;1,1) 171,0

(5:20;1,1) 277.5 (20;30:1,1) 0 17 54/110
(20;20;1,1) 238, 2

(40;40;1,1) 298, 7

(15351, 1) 1428, 5 (20;30;1,1) 0 29

(4531031, 1) 715,0

TABLEAU I1.22 — Résultats obtenus avec la Procédure 3_av_n=m_ S pour le triplet (20;30;1,1).

Nbreval Nbreval /

Triplets initiaux Fovj, oo Triplets résultats Fovj, oo
(10 [Pa] ;K [Pa.s"] ;0 [2]) (2] (70 [Pa] ;K [Pa.s"] ;0 [2]) [2] Nbrespace

(30;40;0,6) 32,2

(103100, 6) 798, 4 (5034550, 6) 0,7 11

(45550, 6) 468, 6

(2533550, 6) 93,6

(353500, 6) 2.7 (3534550, 6) 2.9 9 34/110
(153250, 6) 312,4

(0:400, 6) 118,5

(25350, 6) 837,6 (5034550, 6) 0,7 14

(45350, 6) 44,1

TABLEAU I1.23 — Résultats obtenus avec la Procédure 3_av_n=m_ S pour le triplet (45;45;0,6).

Les algorithmes génétiques sont utilisés avec une population de 16 individus comme décrit dans la
Procédure 3 _av_n=m_AG. Pour les deux comportements, la limitation du probléme & deux para-
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meétres entraine une diminution du nombre de triplets satisfaisants présents dans I’espace de recherche
et donc & une limitation de la non-unicité des solutions. Pour le matériau rhéoépaississant, tous les
triplets satisfaisants ont été détectés (tableau I1.24). Pour le matériau rhéofluidifiant, deux triplets
satisfaisants sur trois ont été déterminés (tableau I1.25).

Triplets satisfaisants | Fyp; Nbreyar /
(10 [Pa] ;K [Pa.sin [2]) | [2] Nbrespace
(20;30;1,1) 0
(25:30;1,1) 0,5 | 5x16/110
(15:30;1,1) 0,5

TABLEAU I1.24 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 3 _av_n=m_AG et le triplet (20;30;1,1).

Triplets satisfaisants | Fop; Nbreyal /
(0 [Pa] ;K [Pa.s™]5n [2]) [2] Nbrespace
(45;45;0,6) 0
(40:45 10, 6) 0.7 || °x16/110

TABLEAU I1.25 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 3 _av_n=m_AG et le triplet (45;45;0,6).

La différence observée entre les résultats obtenus avec la méthode du simplexe et avec I’algorithme
génétique s’explique avec les figures 11.20 et I1.21 représentant les isovaleurs de la fonction objectif
normalisée pour n fixé & 1,1 et 0, 6, respectivement. Dans les deux cas on a bien un gradient sur 7y qui est
inférieur au gradient sur K. On observe que, pour le triplet rhéoépaississant, les isovaleurs s’imbriquent
les unes dans les autres a la maniére de poupées russes. Dans le cas du triplet rhéofluidifiant, on observe
un plateau de la fonction objectif correspondant a une isovaleur qui n’est pas autour de la solution.

F.,.
ObJ norm
50 900 S0
45 800 45 +
40t 700 40 |
35t 600 35 |
500
TolPal 30 f 00 TolPa] 30 f
25 ‘r\ \ 200 25 - .
20 | 200 20 | .
15 \ 100 15t .
\ \ ‘
10 1 ! L 0 lo L L L L L
20 25 30 45 50 20 25 30 35 40 45 50
K [pasty K pasty

F1GURE I1.20 — Contour de la fonction objectif pour le triplet (20;30;1,1) & gauche et les triplets
satisfaisants a droite.

La derniére procédure (3_av_m=m _init_S) suppose qu’il existe des relations empiriques entre les
parameétres donnés par la courbe (7;;%;) et ceux donnés par la courbe (C;;I';). Les relations (II.13)
et (I1.14) correspondent a une tendance moyenne (voir figure I1.10 et figures A.2 et A.3 en annexe)
et sont étendues pour obtenir les différents triplets d’initialisation de la méthode du simplexe (ta-
bleau I1.26).

Dans les deux cas, cette méthode permet d’arriver au triplet solution (tableaux I1.27 et 11.28).
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Obj norm
50 350 50 ‘ ‘ ‘ ‘ ’
45 R 300 45 .
40 + 250 40 + .
35+ 35
200 Tn[Pa] 30
Tn[Pa] 30 N L
0 150 0
25t 25 |
20 100 20 |
15 + 50 151
10 0 10 - - - - -
20 50 20 25 30 35 40 45 50
K [Pa.so'ej K [Pa.so'6]

F1GUurE I1.21 — Contour de la fonction objectif pour le triplet (45;45;0,6) & gauche et les triplets
satisfaisants a droite.

Sommet 1 | (1200Cy ;1200k.exp(1, 8m) ;m)
Sommet 2 | (1000Cq ;900k.exp(1, 7m) ;m)
Sommet 3 | (1400Cy ;1400k.exp(1, 8m) ;m)

TABLEAU II.26 — Détermination des simplexes initiaux de la Procédure 3_av_n=m_init_S.

Triplets initiaux Foyj Triplets résultats Fopj | Nbreyar /

(70 [Pa] ;K [Pas™]5n [2]) [2] (70 [Pa]; K [Pas™]5n [2]) [2] Nbrespace
(25:30;1,1) 46,9

(20;20:1,1) 238, 2 (20;30:1,1) 0 16/110
(35:30;1,1) 74,7

TABLEAU I1.27 — Résultats obtenus avec la Procédure 3_av_mn=m_init S pour le triplet (20;30;1,1).

Triplets initiaux Fopj o Triplets résultats Fopj, ... | Nbreyar /
(70 [Pa] ;K [Pas™]5n [2]) [2] (70 [Pa]; K [Pas™]5n [2]) [2] Nbrespace
(35;35:0, 6) 64,2
(303400, 6) 32,2 (45450, 6) 0 8/110
(45:450,6) 0

TABLEAU I1.28 — Résultats obtenus avec la Procédure 3_av_n=m_init S pour le triplet (45;45;0,6).

I1.4.2.iv. Comparaison des trois procédures

Les résultats donnés dans les trois approches sont résumés dans le tableau 11.29.

Lorsque 'on n’a aucune connaissance a priori sur le matériau a tester et sur la forme de la fonction
objectif (Approche 1), il apparait que pour le matériau rhéoépaississant la méthode du simplexe est suf-
fisante avec deux triplets satisfaisants détectés pour trois lancements de l'algorithme (section I1.4.2.i.).
Pour le triplet rhéofluidifiant, les algorithmes génétiques sont nécessaires a l'identification des para-
meétres. Comme montré en section 11.4.2.i. et 11.4.2.ii., la réduction de ’espace des parameétres est
avantageuse et particulierement dans le cas de l’algorithme du simplexe qui est basé sur des consi-
dérations géométriques de la fonction objectif. Cette réduction de ’espace de recherche ne modifiant
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Méthode du Algorithmes Algorithmes
simplexe génétiques génétiques
Ntriplet satisf/ Ntriplet satisf détect/ Ntriplet satisf détect/
N, optimisations N; triplet satisfaisant N; individus
Procédure 1 n=1,1 3/3 5/10 5/100
n=0,6 1/3 4/7 4/100
Procédure 2 n=1,1 3/3 3/10 3/35
n=20,6 1/3 6/7 6/75
Procédure 3 n=1,1 2/3 3/3 3/16
n=20,6 2/3 2/3 2/16
Procédure 3 n=11 1/1
(relations empiriques) n = 0,6 1/1

TABLEAU I1.29 — Récapitulatif des résultats obtenus pour les trois différentes approches.

pas la topographie de la fonction objectif, les difficultés rencontrées avec le simplexe pour le triplet
rhéofluidifiant persiste et pour ce triplet la méthode génétique doit toujours étre mise en place. Dans
tous les cas, les algorithmes génétiques restent la méthode la plus fiable. Lorsque ’espace de recherche
est réduit & deux paramétres, la forme de la fonction objectif est modifiée et se simplifie. Dans ce cas,
la méthode du simplexe est aussi fiable que les algorithmes génétiques. Si on prend en compte le cotit
de calcul, la méthode du simplexe pourra étre préférée.
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II.5 Bilan

Ce chapitre avait pour objectif de mettre en place une méthode d’identification des paramétres
rhéologiques des suspensions cimentaires. Cette méthode permet de travailler directement & partir des
données expérimentales brutes que sont les paires (couple, vitesse) en régime permanent d’écoulement.
Afin de limiter le temps de calcul, la méthode a été développée a partir d’une simulation éléments finis
en 2D de la géométrie de cisaillement (ancre double) et afin d’évaluer la faisabilité de ’analyse inverse,
les méthodes d’optimisation sélectionnées ont été testées avec des données synthétiques dont la solution
est connue. Les hypotheses de la simulation ainsi que le choix de la loi de comportement rhéologique
des matériaux cimentaires a ’état frais (loi d’Herschel-Bulkley, a trois paramétres) ont été justifiés. La
simulation a ensuite été validée & partir d’'une géométrie de cisaillement dont I’expression analytique
du champ d’écoulement est connue et pour deux types de fluides. La mise en place de la méthode
d’identification a alors été développée en justifiant le choix de ’espace des paramétres ainsi que celui
de deux algorithmes d’optimisation, I'un déterministe (méthode du simplexe), l'autre stochastique
(algorithmes génétiques). Elle est basée sur une fonction objectif comparant les données numériques
et expérimentales de couple obtenues pour les vitesses de rotation imposées au mobile de cisaillement.
Les résultats de cette premiére étape de travail, obtenus & partir de deux fluides, rhéoépaississant et
rhéofluidifiant, se basent sur le degré de connaissances qu’a 'utilisateur sur les paramétres a identifier.
Pour les deux fluides, les algorithmes génétiques apparaissent adaptés (au moins un jeu satisfaisant de
parameétres en un temps de calcul raisonnable) lorsque l'identification est faite sur les trois paramétres,
tandis que la méthode du simplexe est efficace lorsque deux parameétres sont & identifier et lorsque
I'initialisation du simplexe est bien configurée. Les deux algorithmes rencontrent plus de difficultés en
fluide rhéofluidifiant qu’en fluide rhéoépaississant, ce qui a été confirmé par ’analyse de la forme de
la fonction objectif. Enfin, la sensibilité des données rhéométriques est plus marquée aux indices de
consistance et de comportement qu’au seuil de cisaillement dynamique. Il apparait donc que plusieurs
jeux de parameétres avec différentes valeurs du parameétre seuil de cisaillement pourraient convenir. La
deuxiéme étape du travail consiste & utiliser des données expérimentales réelles, obtenus a partir de
fluides modeles. Cela impose également de travailler avec une simulation 3D de la géométrie employée.
C’est 'objet du Chapitre III qui suit.
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IT11.1 Introduction

Dans le chapitre précédent, I’analyse inverse a été mise en place et testée a partir d’une simulation
2D de la géométrie de cisaillement, et dans le cas ou la solution exacte existait et était connue. Dans
le présent chapitre, on se propose d’appliquer les techniques d’identification mises en place a partir de
fluides réels. En premiére étape, objet de ce chapitre, I'identification est faite sur des fluides modéles
homogenes afin de rester proche des hypothéses faites dans la simulation. Ainsi, on se propose de faire
une premiére campagne expérimentale sur la géométrie ancre double utilisée au rhéométre RhéoCAD
avec des fluides modéles dont on pourra par ailleurs déterminer les paramétres rhéologiques. Le présent
chapitre débute par une justification du choix des fluides modéles et de leur préparation. Les protocoles
de mesures rhéométriques sont ensuite développés, pour la détermination des parameétres rhéologiques
des fluides en rhéométrie absolue ainsi que pour leur caractérisation macroscopique au RhéoCAD.
Apreés une observation des résultats expérimentaux, la simulation en trois dimensions est définie avec
une étude de sensibilité aux paramétres de la loi Herschel-Bulkley. Enfin, dans une derniére partie,
les résultats expérimentaux sont confrontés aux résultats numeériques. La confrontation est analysée
selon que les résultats numériques sont obtenus par schéma direct ou par l’existence de relations
empiriques entre les parametres rhéologiques qui relient contrainte et gradient de vitesse d’une part, et
les paramétres macroscopiques qui relient couple et vitesse de rotation d’autre part, ou enfin obtenus
par analyse inverse, dans ce dernier cas en prenant en compte les différentes procédures définies au
Chapitre II, en fonction des connaissances de 'utilisateur au sujet du matériau étudié. La confrontation
est faite en détail sur un fluide sans seuil, et abordée sur un fluide a seuil. Le chapitre se termine par
un bilan qui oriente notamment 1'utilisateur dans la maniére d’identifier les paramétres rhéologiques.
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II1.2 Reésultats expérimentaux sur des fluides modéles

I11.2.1 Fluides étudiés
II1.2.1.i. Cabhier des charges et choix

La procédure d’identification, décrite dans le Chapitre 11, et qui s’appuie dans le présent chapitre sur
la simulation en trois dimensions d’une géométrie de cisaillement utilisée au RhéoCAD (section III.3)
va étre appliquée pour la caractérisation de fluides modeéles. Dans la mesure ou il s’agit de tester
I'efficacité de la procédure, les fluides & sélectionner doivent répondre & un certain nombre de critéres.

> Ils doivent permettre de balayer une variété de comportements rhéologiques, du plus simple
(fluide newtonien) au plus complexe (fluide non-newtonien viscoplastique). Le comportement
pourra toujours étre décrit par la loi d’Herschel-Bulkley.

> Les fluides doivent étre homogénes pour permettre leur caractérisation absolue avec un rhéomeétre
de laboratoire a faible entrefer.

> Ils doivent étre stables chimiquement durant les temps de caractérisation.

> Ils doivent présenter un faible caractére thixotrope afin de faciliter la caractérisation en régime
permanent d’écoulement.

> 1Ils ne doivent pas étre cotiteux puisque chaque essai nécessite jusqu’a cinq litres de solution.
> Ils doivent étre mis en solution aisément et ne présenter aucune toxicité.

> Enfin les matériaux choisis doivent permettre d’obtenir des solutions transparentes.

Compte tenu du cahier des charges développé, la sélection des matériaux de base destinés a la
réalisation de solutions est possible & partir de la littérature traitant ou non des matériaux cimentaires.
En effet des études visant & étudier des phénoménes physiques tels que l'agitation et le mélange
de fluides tres visqueux dans l'industrie agro-alimentaire [84], I’écoulement du manteau terrestre en
géologie [106], ou encore ’écoulement du béton [107] et la calibration de rhéomeétres a béton [5] ont déja
défini des fluides modéles et la maniére de les obtenir. On s’inspirera ici de ces études pour finalement
retenir les matériaux de base que sont le sirop de glucose, le carboxyméthyl cellulose (CMC), la gomme
d’adragante (GA), l'alginate de sodium (AS) et le Carbopol. La préparation des fluides modéles est
maintenant brievement développée. Toutes les concentrations sont données en pourcentage massique.

II1.2.1.ii. Préparation des solutions

L’appui de la littérature et les essais préliminaires menés ont permis de fixer :

— les concentrations pour lesquelles les solutions sont suffisamment visqueuses pour dépasser la
limite basse de détection du RhéoCAD ;

— un protocole de préparation des solutions qui peut varier en fonction de la nature des matériaux
de base.

I11.2.1.ji.a) Fluide newtonien : solution de sirop de glucose

Le sirop de glucose est un sucre fabriqué & partir de 'amidon de mais, de pomme de terre, de
blé, ou d’orge. En pétisserie, il est utilisé pour éviter la cristallisation du sucre. Le sirop de glucose
est transparent méme s’il peut présenter une légeére coloration jaune-blanche [108]. Schellart [108]
n’observe pas d’effet dépendant du temps autre que la déshydratation. A 1’aide d’essais préliminaires
et d’'un modele exponentiel des viscosités en fonction des concentrations, établi par Shellart [108], on
a défini une solution avec une concentration de 7,5 % de sirop de glucose afin de viser une viscosité
de l'ordre de 7 Pa.s, valeur en accord avec les viscosités d’huiles newtoniennes testées auparavant sur



76 CHAPITRE III. APPLICATION SUR CAS REELS

le RhéoCAD par Mouret [109]. Pour obtenir la solution de glucose, de 'eau déminéralisée est ajouté
au sirop de glucose agité. L’agitation de ’ensemble est ensuite maintenue durant trente minutes a la
température ambiante du laboratoire (21°C£2°C). On obtient alors un fluide transparent, méme si on
note une trés légére couleur blanche, dont la rhéologie est directement caractérisée.

IT1.2.1.ii.b) Fluides pseudoplastiques : solutions de CMC, de GA et de AS

Les matériaux bruts sont des polymeéres d’origine synthétique (CMC) ou d’origine naturelle (GA
et AS).

> Le CMC est utilisé comme additif alimentaire, larme de substitution ou comme résine d’échange
de cation en chromatographie a échange d’ions. En dehors de ces applications industrielles, il
est également trés utilisé comme fluide modele pseudoplastique, notamment afin de réaliser des
calibrations de Metzner-Otto. C’est d’ailleurs ce fluide que Tattersall a utilisé pour la calibration
du rhéométre "two-point test" [5]. A basse concentration, le fluide se comporte comme un fluide
newtonien, puis plus la concentration augmente et plus l'indice de comportement n diminue
tandis que l'indice de consistance K augmente. Pour éviter toute dépendance au temps, une
concentration inférieure a 4 % doit étre maintenue [110, 111]. Nous avons arrété le choix d’une
solution & 3 %. Ce fluide est entre autres, modélisé par la loi d’Ostwald-de Waele (loi puissance
sans seuil) avec de trés bonnes corrélations [84, 110].

> Les alginates sont des polymeéres biodégradables qui proviennent d’algues brunes. Ils sont souvent
utilisés pour leurs propriétés de gélation. Ils sont principalement employés dans les industries agro-
alimentaires, biomédicales et pharmaceutiques, ainsi que dans le traitement des eaux résiduelles
d’origine industrielle [112]. Ils présentent l’avantage de se diluer dans de I’eau méme & température
ambiante. Les solutions d’alginate peuvent étre décrites par la loi d’Ostwald-de Waele [84, 112]
et par le modele de Cross [113]. Nous avons choisi de fabriquer une solution d’alginate de sodium
diluée & 3 %. Ma et al. [113] notent une légére thixotropie des solutions AS qui augmente avec
la concentration. Le protocole expérimental (section II1.2.2) devra permettre d’évaluer si des
changements de rhéologie se sont produits au cours du temps.

> La gomme d’adragante (GA) est un polymére qui provient de la séve de certaines plantes du
genre Astragalus [114]. Elle est connue pour sa viscosité qui peut étre trés haute méme a des
concentrations basses. Les solutions de GA sont transparentes avec une teinte qui dépend des
espéces de plante [114]. Les rhéogrammes des solutions sont convenablement décris par la loi
d’Ostwald-de Waele [84, 114], mais ils peuvent aussi étre décrits par les lois de Carreau et de
Cross [115]. Nous avons choisi une concentration massique de 2 % pour réaliser notre solution
d’étude.

Les polyméres de CMC, AS et GA s’hydratent au contact de I’eau pour former une structure
sous forme de chaines. L’hydratation compléte est longue ; selon la littérature, elle demande 24 heures
pour les GA et AS [114, 113] et peut aller jusqu’a 48 heures pour le CMC [111]. Dans la pratique si
I’hydratation n’est pas terminée avant les mesures, elle peut étre relancée par ’agitation en cisaillement.
La rhéologie du fluide se modifie alors au cours de I'essai. Un temps de repos ou une agitation trés
douce apreés réalisation des solutions est également nécessaire pour évacuer les bulles de la solution. Des
tests préliminaires ont montré que des temps de repos de 24 heures étaient suffisants, la répétabilité
des essais rhéologiques devenant satisfaisante a cette échéance (variation inférieure a 2 % autour de la
moyenne). On note des bulles résiduelles dans les solutions mais celles-ci ne modifient pas la rhéologie.

Les matériaux bruts se présentent sous forme de poudre. Afin d’éviter 'agglomération et la difficulté
de mise en solution par hydratation, chaque poudre est versée trés progressivement dans le vortex formé
par la forte agitation de I’eau déminéralisée (figure I11.1). Cette opération dure au maximum 6 minutes.
L’agitation est ensuite prolongée grace a un agitateur rotatif pendant 24 heures (figure II1.1). Les tests
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rhéologiques sont ensuite réalisés aprés le temps de repos de 24 heures (figure I11.2). L’agitation et le
repos des solutions sont réalisés dans des salles climatisées a (21°C+2°C).

F1GURE III.1 — Dilution des polyméres de CMC, AS et GA sous forte agitation (mobile & ailettes) a
gauche, agitation rotative durant 24 heures apres dilution a droite

FIGURE II1.2 — Aspect des solutions apres 24 heures de repos — CMC 3% a gauche, GA 2% a droite

IT1.2.1.ii.c) Fluide viscoplastique : solution a4 base de carbopol

Le carbopol est un polymére d’acide acrylique, il a déja été utilisé dans le but de représenter les
matériaux cimentaires, soit seul pour modéliser les pates cimentaires [116, 117], soit avec des billes
lorsque des phénomeénes de migration veulent étre étudiés [118|. Un autre fluide & seuil modele a
été développé par Ferraris et al. [119] afin d’approcher le comportement des pates de ciment. Ce
fluide est constitué de sirop de mais, de poudre de calcaire et d’eau. Néanmoins ce fluide certifié
par le NIST [119] est turbide et dans une premiére étape, le carbopol est préféré puisque la solution
résultante est transparente, ce qui permet d’observer le déplacement d’inclusions (billes) et d’apprécier
d’éventuelles hétérogénéités en cisaillement. Le carbopol est modélisé par la loi de Bingham ou la loi
d’Herschel-Bulkley en fonction de sa concentration et de sa fabrication [118][120]. Nous avons choisi de
réaliser une solution de carbopol a 0,2 %. Pour de forts gradients de vitesse qui sont au-dela de notre
domaine d’étude des matériaux cimentaires, de la thixotropie peut étre observée pour ce fluide [120]. Le
carbopol se présente sous forme d’une poudre que I'on doit mettre en solution sous forte agitation, de
la méme maniére que les solutions pseudoplastiques présentées précédemment. On obtient des solutions
blanchéatres trés acides (pH de 2 & 3). Apreés cette premiére opération de dilution, on agite doucement
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les solutions pendant 24 heures. Pour éviter les dangers d’une solution aussi acide et pour prévenir
le vieillissement des solutions, une solution de neutralisation est ensuite ajoutée. Cette solution est
composée de soude qui a pour role de ramener le pH a environ 7 et ’EDTA (acide éthyléne diamine
tétra-acétique) qui par son pouvoir de chélation assure a la solution une bonne transparence et une
meilleure viscosité [121].

I11.2.2 Protocoles de caractérisation rhéologique
I11.2.2.i. Protocole RhéolabQC

Le RhéolabQC est un appareil congu par la société Anton Paar [122] (figure I11.3).

Cryothermostat Echantillan
Avec
DL, Di=39 mm
H ; _
o De=42 mm
+ e H=60mm
Y
Viscosimetre S,

FiGURE III.3 — Rhéomeétre RhéolabQC relié & un cryothermostat — géométrie de mesure

La géométrie de mesure est celle des cylindres coaxiaux. Elle est normalisée, les surfaces de contact
du stator et du mobile cylindrique avec le fluide sont sablées de maniére & empécher les glissements
pendant les tests. La rugosité du sablage (150 pum environ) avait été réalisée pour étre compatible avec
les pates cimentaires dont la dimension maximale des particules ne dépasse pas 100 um. L’entrefer
est faible ce qui permet des mesures en rhéométrie absolue et donc l’obtention aisée de la signature
rhéologique des fluides étudiés. Le rotor peut étre piloté en contrainte ou en gradient de vitesse.

IT1.2.2.i.a) Mesures au RhéolabQC

Les étapes de I’évaluation de la rhéologie du fluide au RhéolabQC (figure II1.4) sont décrites ci-
dessous. Elles correspondent a celles employées pour caractériser les suspensions cimentaires [123].

1. Rampe linéaire en contrainte de 0 & 10 Pa (100 Pa pour un fluide viscoplastique) pendant 20
secondes.

2. Rampe linéaire en contrainte de 10 (100 pour un fluide viscoplastique) & 0 Pa pendant 20
secondes.

3. Rampe en gradient de vitesse de 0 & 100 s~! pendant 30 secondes.
4. Paliers descendants en gradient de vitesse de 14 secondes chacun.
(100-80-60-40-30-20-10-5-2 s~ 1)

Les deux premiéres étapes servent a identifier la présence d’un seuil de contrainte statique du fluide.
Si le fluide ne s’écoule pas pendant cette phase, il faudra utiliser une loi avec un seuil. La troisiéme
étape consiste a déstructurer du matériau. La derniére étape est celle de mesure proprement dite. C’est
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FiGuRre II1.4 — Historique de cisaillement au RhéolabQC pour un fluide viscoplastique

a partir de la moyenne des gradients de vitesse et des contraintes des sept derniers points de mesures
de chaque palier que I'on obtient le rhéogramme du fluide étudié. La détermination des paires locales
(7i,}i) est réalisée aprés la mesure macroscopique au RhéoCAD (section I11.2.2.ii.). Grace au cryostat
qui ameéne le stator & la température visée, les mesures rhéologiques sont faites & la méme température
que celle relevée dans le RhéoCAD.

IT1.2.2.i.b) Détermination des parameétres rhéologiques

Les paramétres rhéologiques des fluides étudiés ont été calculés & partir d’un ajustement des paires
(1iy}:) de chaque expérience. Dans un premier temps, les ajustements ont été réalisés de maniére sys-
tématique & 'aide d’une méthode classique des moindres carrés (avec une fonction objectif de la méme
forme que I’équation (I1.16) couplée a un algorithme d’optimisation de gradient réduit). Par la suite, les
résultats de cette méthode ont été comparés avec ceux obtenus en utilisant 1’algorithme de Levenberg-
Marquardt et ceux obtenus avec l'algorithme génétique MOGA-II. Pour les fluides pseudoplastiques, le
test montre que toutes les méthodes nous donnent des résultats similaires. La détermination des para-
meétres d’Ostwald-de Waele est donc effectuée avec une méthode des moindres carrés. Pour les fluides
d’Herschel-Bulkley, les tests montrent une supériorité de ’algorithme de Levenberg-Marquardt sur ce-
lui des gradients réduits. Dans le cas ot les méthodes des moindres carrés ont besoin d’étre relancées
plusieurs fois pour donner des parameétres satisfaisants, les algorithmes génétiques ont été inefficaces au
sens ot les résultats obtenus n’ont pas été plus satisfaisants malgré un temps de calcul plus important.
Il faudra donc veiller & proposer une initialisation adaptée ou a réitérer la procédure d’ajustement avec
plusieurs initialisations. Les paramétres présentés ont été obtenus avec un ajustement simultané de
toutes les données rhéologiques disponibles pour chaque fluide. La fonction objectif choisie n’est autre
que la somme des fonctions objectif utilisées pour ’ajustement de chaque rhéogramme. Les incertitudes
des parameétres sont prises comime les variations maximales entre les valeurs obtenues par ajustement
simultané et celles obtenus a partir de chaque test rhéologique. Tous les écarts moyens (notés o) induits
par le choix de ces paramétres sont calculés comme indiqué ci-dessous (équation (II1.1)) :
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N o 2
o= \/ Lz ]\([”_ n”””) (IIL1)
P

ou 7;,,, est la valeur expérimentale de la contrainte au point de mesure 4, 7; est la valeur numérique
correspondante obtenue en utilisant les valeurs des parameétres déterminées par ajustement simultané.
np le nombre de parametres de la loi de comportement, et /N le nombre de mesures expérimentales.

I11.2.2.ii. Protocole RhéoCAD

II1.2.2.ii.a) Présentation des différentes configurations du RhéoCAD

Comme on I’a vu dans le Chapitre II (section 11.2.1.i.), le RhéoCAD est équipé d’agitateurs com-
plexes, ancre double ou rubans hélicoidaux (figure II.1), afin de maintenir une homogénéité des maté-
riaux cimentaires en cisaillement. Les matériaux peuvent étre caractérisés dans des bols de différents
volumes (deux litres ou cinq litres) et construits avec des matériaux différents (acier inoxydable ou
plexiglas). Dans le cadre du travail, seuls les résultats des fluides modéles cisaillés dans un bol de
cing litres par l'ancre double seront présentés. L’'influence des matériaux constitutifs des bols sur la
présence ou non de glissements en paroi sera également étudiée. Enfin, le bol en plexiglas permettra
ici, de maniére qualitative, d’observer le comportement de la surface libre lors du cisaillement grace a
I'insertion de billes de polystyréne.

I11.2.2.ii.b) Mesures au RhéoCAD

Avant les étapes de mesure, 'introduction du fluide est faite délicatement de maniére & ne pas
emprisonner de bulles dans le matériau. La température du début d’essai est relevée. C’est & cette
température que se fera la premiére évaluation rhéologique du matériau. On place ensuite des billes de
polystyréne en ligne sur la surface du matériau. Des photographies avant et aprés essai nous permet-
tront d’apprécier dans quelle mesure on s’éloigne de '’hypothése d’une surface libre sans déformation.
Pour éviter toute évaporation du matériau pendant ’essai on couvre la cuve d’un torchon humide.
Le RhéoCAD se pilote manuellement en vitesse de rotation, et le couple est automatiquement mesuré
et enregistré par un logiciel d’acquisition. Les étapes d’une procédure de mesure au RhéoCAD sont
rappelées ci-dessous :

1. Montée rapide en vitesse de rotation de 0 & 100 tr.min !

2. Descente en vitesse de rotation de 100 & 0 tr.min~! par palier jusqu’a l'obtention du régime
permanent a chaque palier.

Au régime permanent, le couple final est obtenu en moyennant les couples des cing derniéres
acquisitions sur le palier considéré de vitesse de rotation. Il est alors possible de tracer pour chaque
vitesse de rotation moyenne le couple moyen correspondant et d’obtenir un nuage de points dans le
plan macroscopique (couple-vitesse) (figure I11.5).

L’historique de cisaillement appliqué aux fluides modéles et dont on vient de rappeler les étapes,
est typique de celui utilisé lors de la caractérisation des suspensions cimentaires, de la pate au béton.
Cet historique avait déja été illustré au Chapitre II (figure I1.2).

Une fois 'acquisition terminée, une photographie des billes est & nouveau prise et la température dans
la cuve est mesurée a nouveau.

IT1.2.2.ii.c) Détermination des paramétres macroscopiques
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FiGure II1.5 — Exemple de nuage de points obtenu dans le plan couple-vitesse en régime permanent
d’écoulement

Comme dans le cas des simulations & deux dimensions et comme fait auparavant par de Larrard et
al. [88], nous allons déterminer les parameétres macroscopiques (Cp,k et m) des courbes couple-vitesse
en supposant une loi du type (équation (II1.2)) :

C = Cp + k™, (111.2)

avec C le couple en [N.m] et ' la vitesse de rotation [tour par minute]. Tout comme pour l’ajuste-
ment des courbes rhéologiques déduites des mesures au RhéolabQC, des tests ont été réalisés avec
des méthodes traditionnelles des moindres carrés (basées sur une méthode de gradient réduit et sur
lalgorithme de Levenberg-Marquardt) ainsi qu’avec une méthode génétique. Dans le cas de deux pa-
rameétres, toutes les méthodes donnent les mémes résultats. Dans le cas de trois parameétres, il est
prudent de réaliser plusieurs initialisations particuliérement avec la méthode des gradients réduits. De
la méme maniére que précédemment, on définit les écarts moyens pour évaluer de 'ajustement des
données expérimentales.

2
N = \/ Zis g\? ~ Ciery) (IT1.3)

ou C;,,, est la valeur expérimentale du couple au point de mesure i, C; est la valeur numérique

correspondante obtenue en utilisant les valeurs des parameétres déterminées par ajustement simultané.
n, le nombre de parametres a ajuster, et N le nombre de mesures expérimentales.

I11.2.2.iii. Déroulement des essais sur les deux rhéométres

Afin d’obtenir la meilleure correspondance possible entre les caractérisations sur les deux rhéo-
meétres, le déroulement des essais a été effectué de la maniére qui suit pour chaque fluide testé.

1. Caractérisation au RhéoCAD (température du fluide mesurée avant et apres essai; fluide vierge
de cisaillement).

2. Caractérisation au RhéolabQC dans les conditions d’essai au RhéoCAD (fluide vierge de cisaille-
ment testé & la température initiale mesurée dans le bol du RhéoCAD).

Les étapes 1 et 2 se succédent sans délai aprés le temps de repos de chaque fluide de maniére &
conserver la méme structure du fluide dans les deux caractérisations.
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I11.2.3 Reésultats

I11.2.3.i. Rhéogrammes (RhéolabQC)

Le tableau III.1 donne, pour ’ensemble des fluides testés, les paramétres moyens et leurs incerti-
tudes, ainsi que l’écart moyen induit par I’ajustement du modeéle aux rhéogrammes (o). Les résultats
sont obtenus & partir d’essais de répétabilité. La figure I11.6 illustre les rhéogrammes modéles déduits
des ajustements numériques.

Paramétres rhéologiques sur I’intervalle [0;100] s—!
Fluide newtonien : 7 = 7y
(solution de sirop de glucose a 7,5 %)
i [Pa.s] 17,4 40,8 | o [Pa] : 7,43
Fluide pseudoplastique : 7 = KA"
K [Pa.s"] n [0] o [Pa)
CMC 3% | 20,2 £1,5 | 0,464 +0,007 3,96
AS3% |33,3+2,5 0,524 40,013 3,49
GA2% | 16,5 40,4 | 0,290 +0,002 1,18
Fluide viscoplastique : 7 = 79 + K"
(solution de carbopol a 0,2 %)
70 [Pa] K [Pa.s"] n [0] o [Pa)
66,5 +£3,64 | 18,1 £1,3 | 0,404 £0,005 9,53

TABLEAU III.1 — Parameétres rhéologiques des fluides déduits des mesures au RhéolabQC réalisées sur
Iintervalle [0;100] s™1
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FIGURE II1.6 — Rhéogrammes des différents fluides modéles étudiés déduits des mesures au RhéolabQC
réalisées sur intervalle [0;100] s+

II1.2.3.ii. Reésultats bruts RhéoCAD en géométrie ancre

La figure II1.7 représente les courbes expérimentales macroscopiques données par le RhéoCAD pour
les fluides modeles étudiés. En comparant avec les rhéogrammes obtenus au RhéolabQC (figure I11.6),
on remarque que les allures globales dans les deux plans (macroscopique au RhéoCAD et local au
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RhéolabQC) sont les mémes. Le tableau IIL.2 regroupe les paramétres macroscopiques Co,,,, Kezp et
Mgy selon équation (I11.2) ainsi que 1’écart moyen induit par I’ajustement de I’équation aux données
expérimentales ¥ (équation (II1.3)).

Fluides Co.., [Nm] | kexp [252] | mexp [0] | T [Nom] | ¢ [(N.m)?]
Sirop de glucose Fixé a4 0 1,71.107% | Fixeal | 1,23.1072 | 1,415.10~%
CMC 3 % Fixé a 0 8,67.1073 0,557 |6,62.107% [ 9,412.107°
AS 3 % Fixé a4 0 9,48.1073 0,661 | 2,58.1073 | 2,753.10~*

GA 2 % Fixé a 0 1,15.1072 0,363 | 3,47.107% | 3,585.107°
Carbopol 0,2 % 1,79.10~2 2,13.1072 0,323 |[6,42.107% | 1,431.107%

TABLEAU III.2 — Parameétres d’ajustement des données macroscopiques expérimentales

0.25

Glucose 7% exp ®
Glucose 7% agjust -~
CMC3%exp e
CMC 3% gjust
AS3%exp 4
AS 3% gjust -
GA 2% exp
GA 2% gjust
Carbopol 0,2% exp ¢
Carbopol 0,2% gjust

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
F[tr.min'l]

Ficure II1.7 — Courbes couple-vitesse obtenues expérimentalement et par ajustement des données
expérimentales pour les différents fluides

Il est & noter que les corrélations trouvées a partir des simulations & deux dimensions (équa-
tions (I1.12), (I1.14) et (I1.13)) ne s’appliquent pas entre les paramétres macroscopiques (tableau II1.2)
et rhéologiques (tableau II1.1). On remarque en particulier que les indices n et m sont différents.

111.2.3.iii. Compléments d’information relatifs aux observations expérimentales durant
les essais du RhéoCAD

L’impact de différentes surfaces sur le glissement a été testé sur l’alginate de sodium a 3 %. L’enre-
gistrement des données expérimentales RhéoCAD a été effectué avec deux cuves de mémes dimensions
mais de matériaux différents, une en acier (utilisée classiquement) et 'autre en plexiglas. Le change-
ment de surface n’apporte pas de modifications manifestes comme le montre la figure I11.8, les deux
courbes sont centrées sur le fuseau expérimental calculé avec des essais de répétabilité sur la cuve de
5 L en acier. Ce fuseau expérimental nous servira également de base pour valider et commenter les
simulations.

Par ailleurs, les observations des migrations des billes aux surfaces libres montrent qu’il y a des
contraintes normales & la surface libre. A I’exception du cas du carbopol ot les billes sont restées dans
la méme configuration pour la cuve de 5 L, toutes les billes ont migré vers 'extérieur de la cuve de
fagon disparate dans les autres cas (figure I11.9). Cela démontre que des mouvements a la fois radiaux
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Courbes macroscopiques pour I’AS 3%
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FiGcure II1.8 — Courbes expérimentales couple-vitesse de ’alginate de sodium pour des cuves de 5 L
en plexiglas et en acier

et axiaux se développent jusqu’a la surface. Cela peut étre révélateur de cellules de convection qui se
créent & 'intérieur de la cuve et allant du centre vers ’extérieur.

FIGURE II1.9 — Positionnement des billes en surface libre avant (& gauche) et apres essai (a droite) —
solution de CMC 3 %

Ces effets de surfaces seront tout de méme négligés dans la simulation & trois dimensions que nous
allons présenter.

II1.3 Présentation de la simulation numérique 3D

IT1.3.1 Présentation de la géométrie ancre

Les schémas de la figure I11.10 donne les dimensions géométriques du systéme d’agitation du Rhéo-
CAD simule.
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FIGURE II1.10 — Géométrie du systéme d’agitation du RhéoCAD.

La simulation & trois dimensions est construite sur la base des hypothéses et des modéles de la
simulation & deux dimensions.
Nous rappelons ici brievement les hypothéses physiques :

— Le fluide est considéré comme homogéne et incompressible
— Le régime d’écoulement est permanent et laminaire, en conditions isothermes

— Il n’y a pas de déformation de la surface libre du fluide

La régularisation choisie est explicitée a I’équation (I1.6) et la valeur du gradient de vitesse critique
est fixée a 0,01 s~!. Afin de simplifier la définition des conditions aux limites, la simulation est faite
dans le repére de lagitateur (celui-ci reste fixe tandis que la cuve tourne).

Pour plus de détail sur la simulation numérique, se référer a la partie I1.2.1.

I11.3.2 Etude de ’'influence du maillage

Dans un premier temps, nous choisissons un maillage équivalent au maillage & deux dimensions en
termes de taux d’accroissement. Le maillage tridimensionnel est un maillage & éléments tétraédriques
dans les volumes et triangulaires sur les surfaces limites. La dépendance du couple au maillage sera
testée sur le Fluide 4 dont les caractéristiques sont résumées dans le tableau II1.3. La convergence du
couple avec le maillage est testée sur ce fluide & une vitesse de 40 tours par minute, les couples donnés
par les différents maillages sont comparés & un couple de référence calculé avec un maillage trés fin
(1020129 éléments).

Apres une premiére étude, le maillage a été affiné dans une zone qui correspond & une zone de forte
variabilité des gradients de vitesse (transition entre une zone de faible gradient de vitesse vers une zone
de fort gradient de vitesse). L’ajout d’une frontiére virtuelle de maillage plus fin permet de contourner
certains problémes de convergence (figure I11.11).
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86
Grandeurs | Fluide 4
p [kg.m™3] 1000
Npt [Pa.s] 35
70 [Pal 30
Reyg [0)] 1,2
Biyp [@] 0,17
Crety, [IN-m] | 0,383

TABLEAU III.3 — Caractéristiques du fluide de Bingham choisi pour la validation du maillage de la

simulation 3D du RhéoCAD agité par une ancre.
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FiGure II1.11 — Maillage sur la cuve du RhéoCAD a gauche, et maillage sur I'ancre a droite et

emplacement du cylindre d’affinement des mailles.

Le tableau III.4 montre que ’erreur absolue des couples calculés par rapport au couple de référence
ne passe jamais au-dessous de la valeur de sensibilité du RhéoCAD. Cependant une étude de répétabilité
a permis d’estimer la dispersion expérimentale a 3,49 %, pour une vitesse de rotation de 40 tours par
minute. Le maillage de 153959 éléments nous offrant une erreur relative 2 fois inférieure & la dispersion
est un compromis suffisant pour les précisions demandées dans le cadre de cette étude.

Influence du maillage sur les couples numériques 3D
Nombre d’éléments \ 34178 71107 153959 499510
Fluide 4 Errpe | %] 4,73 2,52 1,75 5,01.107!
(Reup = 1,2, Bigg = 0,17) | Erraps [Nom] | 1,81.1072 | 9,67.1073 | 6,72.1073 | 1,92.1073

TABLEAU III.4 — Erreurs relatives et absolues entre le couple numérique de référence et les couples

numeériques pour les différents maillages (Fluide 4 testé avec le modeéle 3D)

IT1.3.3 Etude de sensibilité

La sensibilité du modéle a trois dimensions est étudiée sur le Fluide 4. Les pas de parameétres choisis
sont les meémes que pour le cas a deux dimensions. Ces pas de parameétres nous permettent de garder
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un ensemble de triplets représentatifs des matériaux cimentaires tout en limitant leur nombre.

1 ; .
Triplets
correspondants: #
(30;35;1) m
0.8 || (25;35;1) ° ) |
(3535:1) & ®
0.6 ’ 1
C ]
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[N.m] 04 s .
]
02| ¢ ]
¢
0
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r [tr.min l]

FIGURE II1.12 — Sensibilité de la simulation 3D autour du triplet (30;35;1) vis-a-vis du paramétre 7.
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FIGURE II1.13 — Sensibilité de la simulation 3D autour du triplet (30;35:1) vis-a-vis du paramétre n.

Pour le seuil de cisaillement, une variation d’un pas de paramétre Ary = 5 Pa produit une légére

translation de la courbe macroscopique simulée selon I'axe des ordonnées, comme on peut le voir sur
la figure I11.12.
L’indice de comportement est un parameétre trés sensible, une variation d’un pas de parameétre (An =
0,05) a un fort impact sur les courbes macroscopiques comme le montre le tableau II1.5 qui présente la
variation en termes de fonction objectif associée & une variation de pas de paramétre. On note également
sur le figure I11.13 que le caractére rhéofluidifiant n < 1 ou rhéoépaississant n > 1 est répercuté
sur la courbure de la courbe macroscopique. Cette observation déja pressentie en deux dimensions,
nous permettra d’appliquer les stratégies d’identifications de restriction de I'espace des parameétres (cf.
procédure 2 dans la section 11.4.2.ii.).
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FIGURE II1.14 — Sensibilité de la simulation 3D autour du triplet (30;35;1) vis-a-vis du paramétre K.

Une variation de I'indice de consistance agit sur la pente de la courbe macroscopique avec une sensibilité
moins forte que celle relative a 'indice de comportement (voir figure II1.14 et tableau IIL.5).

Ces observations sont en accord avec les sensibilités du modeéle & deux dimensions étudiées dans le
Chapitre IT (I1.3.3).

Fluide 4 Fobj [(Nm)2]
(30 £ A79;35;1) 1,1.1073
(30;35+ AK ;1) 5,3.1072
(30;35;1 + An) 3,9.1072

TABLEAU IIL.5 — Sensibilité du modéle 3D en termes de fonction objectif pour le Fluide 4.

I11.4 Confrontation des résultats expérimentaux et numériques

I11.4.1 Schéma direct

Afin de vérifier la validité de la modélisation, nous avons simulé les fluides modéles en utilisant les
parametres rhéologiques calculés (section I11.2.3.i., tableau III.1). Les figures I11.16 et B.1 B.1 B.1 B.1
en annexe, représentent les données rhéométriques expérimentales avec leur dispersion, ainsi que les
données rhéomeétriques simulées a partir des parameétres rhéologiques déterminés dans la section I11.2.

Ces graphes montrent que seules les données rhéométriques simulées du sirop de glucose rentrent
dans les fuseaux de dispersion expérimentale. La recherche des parameétres macroscopiques a partir
de ces courbes numériques a également été menée. Les résultats obtenus sont présentés dans le ta-
bleau II1.6. On ne remarque aucune adéquation directe entre parameétres macroscopiques simulés et
expérimentaux (cf. tableaux II1.6 et I11.2). Il semble ne se dégager aucune corrélation directe entre pa-
ramétres rhéologiques et macroscopiques (voir tableaux II1.6 et I11.1). La bonne correspondance entre
les données numeériques et expérimentales dans le cas du fluide le plus simple nous oriente & revoir
la modélisation des fluides plutdt que la simulation en elle-méme. En effet, les simulations menées
nous permettent d’observer que, pour tous les fluides modéles, les valeurs des gradients de vitesse dans
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la cuve du RhéoCAD sont essentiellement comprises entre 0 et 20 s~ dans le fluide, méme si elles
peuvent atteindre trés localement 250 s~!. La figure II1.15 illustre la répartition typique des gradients
de vitesse.

Fluides 00[0;100] [Nm] k[O;lOO] [%] m[O;lOO] [@] 3 [Nm]
Sirop de glucose Fixé a 0 1,74.1073 Fixe a 1 2,74.1074
CMC 3 % Fixé a 0 1,25.1072 0,468 1,12.1074
AS 3 % Fixé a 0 1,88.1072 0,525 6,61.10~°

GA 2% Fixé 2 0 1,20.1072 0,335 7,95.10~%
Carbopol 0,2 % 8,83.102 1,18.1072 0,434 2,15.10°14

TABLEAU III.6 — Parameétres d’ajustement des données macroscopiques numériques obtenus en consi-
dérant la plage de gradient de vitesse de 0 & 100 s~! des rhéogrammes

FiGure II1.15 — Variation typique des gradients de vitesse simulés dans une coupe de la géométrie
ancre pour une vitesse de rotation de 100 [tr.min~!].

Puisque les parametres rhéologiques avaient été calculés a partir d’ajustement sur des plages de
gradient de vitesse allant de 0 & 100 s~! (tableau III.1), leur détermination est donc réalisée une
nouvelle fois en ajustant la plage de gradient de vitesse aux observations de simulation. Les paramétres
rhéologiques correspondants sont donnés dans le tableau II1.7 et les rhéogrammes correspondants sont
donnés dans 'annexe B.3. On remarque que les résultats pour la solution de glucose sont inchangés.

Une comparaison des paramétres d’ajustement, présentés aux tableaux II1.2 et II1.8, et des pa-
rameétres rhéologiques présentés au tableau II1.7, montre que les valeurs des parameétres n et m sont
assez proches les unes des autres, avec une différence de ’ordre de 0, 05 ce qui équivaut & un pas dans
Iespace des parameétres (tableau I1.9).
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Fluides Toj0:20] [Pa] | Ko,00] [Pa.s"] njo,00] [0] o [Padl
Glucose 7 % Fix¢ a0 7,41 +0,8 Fixé¢ a 1 16,61
CMC 3 % Fixé &4 0 15,4 +0,8 0,565 +£0,007 | 3,11
AS 3 % Fiéa0 | 21,1 £1,1 0,695 =£0,007 | 3,43
GA 2% Fixé a 0 14,4  +0,2 0,346 =£0,001 | 0,66
Carbopol 0,2 % || 57,5 +2,9 | 25,8 =£3,6 0,331 =£0,020 | 4,76

TaBLEAU II1.7 — Paramétres rhéologiques des fluides déduits des mesures au RhéolabQC réalisées sur
Iintervalle [0;20] s~

Fluides Copae [N | Kios20) [To] | mios20) [0] [ X [N.m]
Sirop de glucose Fixé a 0 1,74.1073 Fixeal |2,74.107%
CMC 3 % Fixé a 0 7,57.1073 0, 589 5,09.10~%
AS 3 % Fixé a 0 8,71.1073 0,698 3,95.10~%

GA 2% Fixé a4 0 9,51.1073 0,393 7,77.1074
Carbopol 0,2 % 8,00.10~2 1,60.10~2 0,380 2,33.10~4

TABLEAU IIL1.8 — Parameétres d’ajustement des données macroscopiques numériques obtenus en consi-
dérant la plage de gradients de vitesse de 0 & 20 s~! des rhéogrammes.

Les courbes expérimentales et numériques données par cette méthode sont tracées sur les fi-
gures 111.16, I11.17, I11.18, 111.19, I11.20.

Pour les fluides modéles pseudoplastiques ou newtonien, on observe une meilleure adéquation entre
les résultats numériques et expérimentaux avec cette nouvelle détermination des parameétres rhéolo-
giques. On observe tout de méme que les trois derniers points de la courbe numérique pour la solution
d’alginate de sodium ne sont pas dans le fuseau de dispersion expérimentale (figure II1.18). Pour la
solution de gomme d’adragante, une nette amélioration est apportée mais la courbe numérique reste
en-dessous de la courbe expérimentale (figure I11.19). Ces imprécisions sont trés certainement dues
au fait que bien que I'on observe une plage de gradient majoritairement de 0 a 20 s~!, les plages de
gradients de vitesse a l'intérieur de la cuve varient tout de méme légérement d’un fluide & ’autre. En
ce qui concerne la solution de carbopol, on constate une translation entre la courbe macroscopique ex-
périmentale et la courbe numeérique (figure I11.20), la pente des deux courbes étant les mémes. L’étude
de sensibilité menée en section II1.3.3, montre qu’une telle translation est évocatrice d’'un seuil de
contrainte différent pour les deux courbes. Comme nous ’avons précisé en section I11.2.1, la rhéolo-
gie des solutions de carbopol est trés sensible aux conditions de préparation. On peut tout de méme
chercher des ordres de grandeurs de seuils de contrainte de solution de carbopol & 0,2 %. Les seuils de
contrainte d’Herschel-Bulkley trouvés dans la littérature pour cette concentration sont compris entre
3 et 20 [Pal [124, 125]. La valeur de seuil de 56,4 Pa obtenue avec le RhéolabQC parait trés élevée.
Cette valeur a été obtenue avec un rhéomeétre a cylindres coaxiaux ayant un entrefer de 3 mm (fi-
gure I11.3), or il existe des effets de confinement des solutions de carbopol faisant augmenter le seuil
de contrainte percu [126, 127, 128] et cela méme a I’échelle du millimetre [128]. L’identification de pa-
rameétres devrait nous confirmer qu’il y a confinement en nous donnant un seuil de contrainte compris
entre 3 et 20 [Pa].

I11.4.2 Corrélations entre paramétres macroscopiques et rhéologiques

La relation empirique, utilisée dans le cas 2D, donnant 1’égalité entre 'indice de comportement n
et la puissance m déduite des expériences au RhéoCAD, est également retrouvée ici (voir figure I11.21).
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Courbes macroscopiques pour le glucose 7%
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Ficure II1.16 — Courbes macroscopiques numérique et expérimentale — solution de sirop de glucose a

7%.

Courbes macroscopiques pour le CMC 3%
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Fi1GURE II1.17 — Courbes macroscopiques numériques et expérimentales— solution de CMC a 3 %.

Pour nous donner une idée de 'impact de cette hypothése dans le cadre d’une identification de pa-
rameétres, on trace a nouveau les rhéogrammes en fixant njp,50 & Mexp €t on évalue o (équation (I11.1)).
On montre que o n’est pas significativement impacté par cette simplification (voir le tableau B.1 en
annexe B.2).

Des simulations montrent que les données macroscopiques simulées ne sont également pas significati-
vement modifiées par cette hypothése (annexe B.2). Ainsi, la relation n =m peut étre utilisée dans le
cas tridimensionnel.

Les mesures sur les fluides modéles ont également permis de mettre en évidence une corrélation
entre Kexp, KJo,20], €t Mexp présentée a la figure I11.22.

Comme proposé par Wallevik et Wallevik [129], les identifications peuvent étre améliorées ou sim-
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FiGure II1.18 — Courbes macroscopiques numérique, obtenue en considérant la plage de gradients de
vitesse de 0 & 20 s~!, et expérimentale de la solution d’AS a 3%.
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FiGure II1.19 — Courbes macroscopiques numérique, obtenue en considérant la plage de gradients de
vitesse de 0 & 20 s™!, et expérimentale — solution de la GA a 2 %.

plifiées grace a des relations empiriques trouvées a partir de simulations réalisées pour une grille de
triplets. Dans le cas présent, en simulant 83 fluides différents, les relations (I11.6) et (II1.4) mises en évi-
dence par expérience (figures I11.22 et I11.21) sont retrouvées numériquement (figures I11.23 et 111.24).
Ces simulations nous permettent également de rechercher une corrélation entre CO[O;QO] et Tog,50; AU
sera valable expérimentalement, ainsi que de prévoir des encadrements sur ces relations (figure I11.25)
dans le but de simplifier les optimisations & suivre avec notamment 1’utilisation de la procédure 3.
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Courbes macroscopiques pour le carbopol 0,2%
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FiGcure II1.20 — Courbes macroscopiques numérique, obtenue en considérant la plage de gradients de
vitesse de 0 & 20 s~!, et expérimentale — solution de carbopol a 0,2 %.
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F1GURE IIL.21 — Corrélation entre I'indice de comportement ng,90) et la puissance meyp dans la relation
expérimentale couple-vitesse.
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FI1GURE II1.22 — Corrélation entre Kexp, KJo.20]; €t Mexp.
Finalement les relations empiriques sont :
n[0] = m (II1.4)
70 [Pa]
———— ~ —500 x 1000 I11.5
Co [N m (IIL5)
K [Pa.s"
KlPas" 700exp(1.8m) (111.6)

i (2]

trm
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FI1GURE III1.23 — Corrélation entre 'indice de comportement n des fluides modéles et myym,.
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FiGURE I11.24 — Corrélation entre kyum, K, et myum.
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F1GURE II1.25 — Corrélation entre Cy,,,. , 70, €t Mpym-

I11.4.3 Identification des paramétres rhéologiques d’un fluide sans seuil : solution
de carboxymeéthyl cellulose a 3 %
I11.4.3.i. Définition de la méthode d’identification

Dans un premier temps, les procédures d’analyse inverse mises en place dans le Chapitre II (sec-
tion I1.4.1) seront testées sur un fluide d’Ostwald-de Waele présentant une bonne adéquation entre
les données expérimentales et numériques en schéma direct. L’identification correspondante de deux
paramétres permet de tester les procédures sur cas réel, de trouver leurs limites s’il y en a, et de propo-
ser des stratégies d’amélioration. L’identification des trois parameétres d’un fluide d’Herschel-Bulkley
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sera proposée dans une seconde partie et bénéficiera des éclairages apportés par I'identification & deux
parametres.

Afin de réaliser les identifications, I’espace de recherche des parameétres doit étre adapté aux fluides mo-
déles. Grace aux études préliminaires, on peut redéfinir cet espace comme présenté dans le tableau I11.9.
Tous les fluides étudiés étant rhéofluidifiants, les procédures 1 et 2 (Chapitre II, figure I1.14) ne seront
plus discernables I'une de ’autre.

Bornes minimales | Bornes maximales | Pas
70 [Pal 0 50 5
K [Pa.s"] 5 50 5
n [(] 0,3 1 0,05

TABLEAU II1.9 — Espace de recherche des paramétres.

Dans cette partie, les identifications de parameétres rhéologiques vont étre mises en ceuvre sur la
solution de carboxyméthyl cellulose. L’absence de seuil de contrainte 7y et de couple seuil Cj sera
présupposée. Dans la pratique, cette hypothése peut étre posée lorsque le couple seuil Cy calculé est
négligeable (en posant la contrainte d’optimisation Cp > 0 on trouve toujours un couple seuil nul pour
les fluides d’Ostwald-de Waele lors des ajustements). Le critére de satisfaction € sur les fonctions objectif
a été déterminé & partir de la courbe expérimentale du RhéoCAD et de la dispersion expérimentale.
Le critére e est la fonction objectif équivalente donnée par la dispersion. Pour le cas de la solution
de carboxyméthyl cellulose, ce critére de satisfaction est de 9,412.1075 [(N.m)?] (voir tableau II1.2).
Les parameétres a déterminer sont donc des couples (K ;n). Les procédures d’identification doivent
étre adaptées comme précisé sur la figure I11.26. Pour chaque procédure, les résultats obtenus seront
exploités afin de rechercher le maximum d’informations que I’on peut récolter sur la fonction objectif.
Au vu des temps de calcul des simulations & trois dimensions, il n’y aura pas d’évaluation exhaustive
de la fonction objectif, comme cela a été fait dans le cas de simulation & deux dimensions.

Procédure 1 : Absence de seuil (ss_seuil)

Courbe . "
Algorith t
’ macroscopique gorithme genetique —“[ (K;n) ‘1_ss_seuil_AG

()

Simplexe [ .
> (K;n) ‘1_ss_seu1l_S

Procédure 3: Absence de seuil et relations empiriques entre les parameétres macroscopiques et rhéologiques (av_n=m)

Choix aléatoire Initialisation| Simplexe _ |
> e
\

(K) | 3_ss_seuil_av_n=m_S

Courbe. ‘ Transposition 1] (k)
macroscoplque ‘ logarithmique | n=m | ‘
(Y] Relations empiriques _ | Initialisation| Simplexe >

(K) | (K) | 3_ss_seuil_av_n=m_init_S

FiGuRrE III.26 — Présentation schématique des procédures d’identification adaptées aux fluides sans
seuil en fonction des connaissances de l'utilisateur.

Lorsque 'on considére uniquement les fluides sans seuil, I’espace total des parameétres est ainsi
réduit a une grille de 150 individus (tableau II1.10) au lieu de 7650.

Dans le cas particulier de fluide sans seuil, 'utilisation des algorithmes génétiques pour la Procédure
3 n’a plus de sens car ils demandent une population minimale de 16 individus [99], ce qui est supérieur
au nombre d’individus présents dans 1’espace des paramétres.
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Fluides sans seuil | Nbregpace | Nbrpep
Procédure 1 150 16
Procédure 3 10 —

TaBLEAU II1.10 — Nombre de jeux de paramétres dans l’espace de recherche (Nbregpace) associé a chaque
procédure et nombre d’individus dans la population initiale des algorithmes génétiques (Nbrpop) pour
l'identification de fluide sans seuil.

I11.4.3.ii. Procédure 1 : Connaissance de ’absence de seuil

IT1.4.3.ii.a) Algorithmes génétiques avec 79 = 0

Les résultats retournés par les algorithmes génétiques ne donnent pas de solution satisfaisante
répondant au critére d’erreur €. Nous analysons néanmoins les 4 triplets résultats de la procédure
1 ss seuil AG donnant les valeurs de fonction objectif les plus basses et qui sont présentés dans le
tableau II1.11.

4 meilleurs triplets Fopj Nbreyar /

(10 [Pa] ;K [Pa.s™]in [2]) (2] Nbrespace
(0;15;0,6) 2.0
0;10;0,75 6,5
((0 o 4)) o5 | 5 x 16)/150
(03050, 3) 10,6

TABLEAU III.11 — Meilleurs triplets obtenus pour la Procédure 1 _ss_seuil AG - la solution de CMC
a 3% .

Le meilleur triplet a une valeur de fonction objectif deux fois supérieure au critére de satisfaction
€. Pour les triplets suivants, on note un saut de valeurs de fonction objectif laissant présager que le
minimum est trés piqué autour de la solution mathématique du probléme. Lorsque 1’on trace les quatre
triplets ayant les plus petites valeurs de fonction objectif sélectionnés par les algorithmes génétiques
dans le plan (K ;n) (figure II1.27), on note & nouveau la compensation entre les paramétres K et n.
En tracant également toutes les valeurs de fonction objectif normalisées données par les algorithmes
génétiques, une vallée en diagonale autour du triplet (0;15;0,6) apparait.

I11.4.3.ii.b) Meéthode du simplexe avec 79 = 0

La méthode du simplexe est testée sur les résultats expérimentaux de la solution de CMC a 3 %.
Dans le cas a deux dimensions, le passage a une identification de trois parameétres & deux parameétres
permettait de nettement améliorer la fiabilité des résultats. Dans le cas des fluides sans seuil, les
parameétres concernés ne sont pas les mémes (K et n au lieu de K et 79 quand on suppose n =m), et
comme vu précédemment les effets de ces parameétres sur les courbes macroscopiques se compensent,
ce qui peut amener & des difficultés d’identification. La méthode du simplexe étant dépendante des
initialisations, elle sera exécutée a trois reprises avec des initialisations générées de maniére aléatoire.

Le premier lancement de la méthode du simplexe permet d’obtenir le triplet (0;10;0,75) qui est le
second triplet avec la valeur de fonction objectif la plus basse proposée par les algorithmes génétiques.
La seconde initialisation de la méthode du simplexe nous ameéne au triplet (0;25;0,35) que les algo-
rithmes génétiques n’avaient pas détecté et qui se place en quatriéme position en termes de valeur de
fonction objectif. Enfin, le troisiéme lancement nous donne un triplet résultat qui avait été détecté par
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FIGURE II1.27 — Valeurs de la fonction objectif normalisée pour tous les couples (K ;n) déterminés
par les algorithmes génétiques a gauche et les quatre meilleurs couples (K,n) donnés par la Procédure
1 ss_seuil AG - la solution de CMC a 3 %.

Triplets initiaux Fopj . Triplets résultats Fopj... | Nbreyal | Nbreyar /

(10 [Pa],K [Pa.s"],n [2]) (2] (10 [Pa];K [Pa.s™];n [2]) (2] Nbrespace

(04050, 65) 3077,5

(0;5;0,65) 235,0 (0;10;0,75) 6,5 20

(0:200, 85) 1609, 7

(0:35,0,45) 322.6

(0:50:0, 7) 2961, 3 (0:25:0, 35) 8,2 13 43/150

(0:;40;0,7) 4344, 4

(0;35;0,45) 322,6

(0:50:0,7) 7907, 1 (0:30:0, 3) 10,6 10

(034550, 35) 343,0

TABLEAU II1.12 — Résultats obtenus avec la Procédure 1 _ss_seuil S — solution de CMC a 3 %.

les algorithmes génétiques et qui se place en cinquiéme position avec une valeur de fonction objectif
du méme ordre de grandeur que celles obtenues lors des deux premiéres initialisations (tableau II1.12).

En termes de cotit de calcul, la méthode génétique demande environ deux fois plus de simulations
que la méthode du simplexe. La méthode du simplexe améne & des triplets résultats avec des valeurs de
fonction objectif supérieures au critére € recherché, sans pour autant étre totalement inefficace. Cepen-
dant le triplet solution ayant la valeur de fonction objectif la plus proche du critére € est obtenu avec
les algorithmes génétiques. Lorsque 1’on regarde le nombre d’itérations demandé par chaque lancement
de la méthode du simplexe on peut voir que le premier demande significativement plus d’itérations que
les autres. Ainsi il est probable que le triplet (0;10;0,75), obtenu par ce lancement, soit un minimum
du probléme et que les autres solutions soient des triplets positionnés sur des plateaux de la fonction
objectif. Lorsque 1’on trace tous les triplets parcourus par la méthode du simplexe (figure 111.28), on
peut voir que toute une zone de parameétres n’a pas été explorée. L’utilisateur peut donc avoir des
doutes sur la globalité du minimum (0;10;0,75).

Avec les connaissances apportées par les algorithmes génétiques, on peut comprendre que les initiali-
sations choisies aléatoirement (figure II1.28) ont permis de s’approcher de la vallée de fonction objectif
mais n’ont pas permis de converger vers la bonne zone a cause des irrégularités.
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Au vu de ces informations, I'utilisateur peut décider d’initialiser ’algorithme du simplexe dans les
zones de I'espace des paramétres qui n’ont pas encore été testées.

F...
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FiGcureg II1.28 — Valeur de la fonction objectif normalisée des triplets parcourus par la méthode du
simplexe & gauche, et initialisations et triplet résultats pour les trois lancements a droite.

II1.4.3.iii. Procédure 3 : Connaissance de ’absence de seuil et de lois empiriques

Dans cette approche, les relations empiriques qui ont été déterminées par les études préliminaires
sont mises & profit afin d’améliorer les identifications. Dans un premier temps, on recourra uniquement
a l'égalité entre le parameétre rhéologique n, qui est l'indice de comportement, et le parameétre de
puissance macroscopique m. Dans un second temps, les autres relations empiriques seront utilisées
pour initialiser la méthode du simplexe.

IT1.4.3.iii.a) Simplexe avec loi empirique n =m

Le recours a I’égalité n =m réduit ’espace des parameétres & une dimension. Comme nous 1’avons
vu en section I1.4.2.iii. du Chapitre II la réduction de la dimension de I’espace des paramétres amé-
liore considérablement ’efficacité des identifications. Comme présenté au tableau II1.2, la puissance m
donnée par l'ajustement de la courbe macroscopique expérimentale est de 0,557, ce qui correspond a
n = 0,55 dans le respect de la grille de paramétres.

Triplets résultats F, Nbreyal | Nbreyar /

Triplets initiaux FObjnorm .
7o [Pa),K [Pa.s"|;n [ a 70 |Pal;K |Pa.s"|n (@ %] Nbrespace
1%
0:40;0, 55 1442,9
EO'lO-O 55; 97. 4 (051550, 55) 4,1 9
0:35:0,55 897,9
E0'50-0 55; 2920. 6 (0;15;0,55) 4,1 9 27/10
0;40;0,55 1442,9
&0-5-0 559 303.8 (0:15:0,55) 4,1 9

TABLEAU II1.13 — Résultats obtenus avec la Procédure 3 _ss_seuil _av_n=m_S —1le CMC a 3%.

La méthode du simplexe avec la réduction de ’espace des paramétres & une seule dimension K donne
un triplet résultat unique : (0;15;0,55). Avec une valeur de fonction objectif quatre fois supérieure au
critére de satisfaction, ce triplet n’avait pourtant pas été repéré auparavant. Ce résultat est le meilleur
apres celui détecté par les algorithmes génétiques. Ces deux résultats sont également proches en termes
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de paramétres, seul le paramétre n fixé differe. Si on compare les deux procédures réalisées avec
I'algorithme du simplexe, on peut constater la nette amélioration aussi bien en termes de convergence,
avec un passage du nombre d’itérations moyen de 14 & 9, qu’en termes de valeurs de fonction objectif.
Cependant on note que dans notre cas particulier de fluide sans seuil, le nombre de triplet dans I'espace
des parameétres, Nespace, n’est plus que de 10. Dans ce cas, la méthode du simplexe, méme lancée une
seule fois, est & peine plus avantageuse qu’'une recherche exhaustive.

IT1.4.3.iii.b) Simplexe avec lois empiriques n =m, et encadrement de K.

Dans cette procédure, l'initialisation de la méthode du simplexe est réalisée a ’aide des corrélations
présentées dans la section I11.4.2. L’indice de comportement n est fixé & m et la valeur de K est
encadrée. On obtient ainsi les deux triplets d’initialisation présentés dans le tableau I11.14, nécessaires
a la procédure.

Sommet 1 | (0,900k.exp(1,8m),m)
Sommet 2 | (0,500k.exp(1, 7m),m)

TABLEAU II1.14 — Détermination des simplexes initiaux de la Procédure 3 _av_n=m _init_S.

Lorsque I’on initialise la méthode du simplexe avec les lois empiriques, on obtient le méme triplet
solution qu’avec des initialisations aléatoires (tableau I11.15). Néanmoins, le nombre d’itérations est
trés nettement réduit par 'initialisation en atteignant 5 au lieu d’'une moyenne de 9 pour la procédure
précédente. Il semblerait donc que le triplet obtenu soit la solution au probléme posé.

Triplets initiaux F, Triplets résultats F,

bjnorm bjnorm Nbreval Nbreval /
(10 [Pa],K [Pa.s"|n [2]) | [@] || (0 [Pa];K [Pa.s"|;n [2]) | (2] Nbrespace
(0:1050,55) 07,4 —
(0:200, 55) 35,7 (0515;0,55) 4,1 5 5/10

TABLEAU III.15 — Résultats obtenus avec la Procédure 3_ss_seuil av_n=m init S — solution de
CMC a 3 %.

En réunissant tous les triplets évalués avec n = 0,55 on peut tracer la fonction objectif en fonction
de K. Comme le montre la figure II1.29, la fonction objectif pour un seul paramétre est trés réguliére,
le minimum global est bien le triplet trouvé.

3000 T T T T T T T T ¥
2500

2000

Fobji 1500 |
bjnorm Vs
1000

500 |- e
.

R |

0 L |- L L L L L L
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
K [Pa. 50'5]

Ficure I11.29 — Fonction objectif normalisée en fonction du paramétre K pour les triplets parcourus
par la méthode du simplexe pour la Procédure 3.
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I11.4.3.iv. Constat comparatif des procédures 1 et 3 — stratégies d’affinement de 1’iden-
tification

L’approche nous donnant le meilleur triplet résultat est la méthode génétique. En effet, la stratégie
de recherche de la méthode du simplexe n’est pas assez globale pour détecter le triplet compte tenu
des irrégularités de la fonction objectif et de 'importance de ’espace & explorer. Dans ’approche 3, la
relation n = m est exploitée pour fixer n en adéquation avec la grille de parameétres choisie. Le schéma
direct et les études rhéologiques menées auparavant nous montrent que le triplet (0;15,4;0, 565) est une
solution trés précise en permettant d’obtenir une valeur de fonction objectif de 1,904.107° [(N.m)?] qui
est environ cinq fois inférieure au critére de satisfaction e (qui est de 9,412.1075 [(N.m)?]). Les meilleurs
triplets trouvés pour chaque approche sont (0;15;0,6) en premier lieu et (0;15;0,55) lorsque n est fixé
a 0,55. Compte tenu des informations dont nous disposons, la solution donnée par ’approche la plus
globale, c’est-a-dire par la Procédure 1 avec les algorithmes génétiques (Procédure 1_ss seuil AG),
semble étre la meilleure solution que I'on puisse obtenir avec cette grille de paramétres. On voit que
le paramétre K y est légérement sous-estimé (15 Pa.s%% au lieu de 15,4 Pa.s%%%%) tandis que le
parameétre n est surestimé (0,6 au lieu de 0,565) ce qui est la meilleure fagon de compenser lerreur
imposée par les pas de parameétres.

La procédure 3 nous permet d’améliorer les temps de calcul et ’efficacité de la méthode du simplexe.
En initialisant avec les lois empiriques (Procédure 3 _ss_seuil av_n=m_init_S), cinqg simulations suf-
fisent pour obtenir le résultat le plus satisfaisant possible avec n ~ m

Cette étude sur le carboxyméthyl cellulose montre que I'on peut transposer la méthode d’iden-
tification & n’importe quel autre dispositif pourvu qu’il soit correctement simulé. Si aucune relation
empirique n’est connue, des algorithmes globaux , c’est-a-dire capables d’explorer un large espace de
parameétres, (tels que les algorithmes génétiques choisis ici) devront étre obligatoirement utilisés.

Cependant, on voit que d’autres stratégies peuvent étre mises en place si 'utilisateur désire atteindre
le critére de satisfaction des triplets correspondant & la dispersion expérimentale. En effet, le non respect
de ce critére est vraisemblablement da a la grille de parameétres choisie. Le probléme peut étre résolu
en améliorant la finesse des pas de parameétres. Etant donné que les paramétres K et n ont des effets
qui se compensent sur la courbe macroscopique, 'affinement des pas de paramétres pourra étre fait
sur un seul des deux paramétres. Pour cela, on peut soit utiliser les lois empiriques pour réduire de
maniére drastique I’espace des parameétres, soit fixer un de ces parameétres et rechercher plus finement
le second toujours dans un espace restreint de paramétres.

Dans cette optique, deux procédures qui tiennent compte du niveau de connaissance que 1’on a du
systéme étudié sont proposées. Ces procédures sont résumées sur la figure I11.30.

Procédure 4 : Absence de seuil (ss_seuil)

Courbe I .
. Algorlthmes Encadrement du Ke[K, 7AK] Simplexe .
macrc()(s:c;]plque genethues Kn, }——Mmmum global neln, 7n] An=0,02 (Kn) ‘ 4_ss_seuil_AG_restc_S

Procédure 5: Absence de seuil et lois empiriques entre parameétres macroscopiques et rhéologiques (ss_seuil_av_n=m)

Courbe
macroscopique
(cn

Transposition [~ | Lois empiriques J Restriction de Simplexe
logarithmique L™ ] " l'espace des K AK=1

(K) ‘5_ss_seuil_av_n=m_restc_S

FiGurg II1.30 — Présentation schématique des procédures d’identification affinées et adaptées aux
fluides sans seuil.
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Le but de ces identifications étant qu’elles soient applicables a trois parameétres a identifier, il est
important de lever le plus de difficultés possibles dans le contexte du fluide sans seuil. Le paramétre
7o multipliant ’espace des paramétres par dix, il faut impérativement proposer des restrictions sur
les paramétres K et n si U'on veut affiner ces mémes paramétres tout en gardant une efficacité des
algorithmes d’optimisation. Les procédures 4 et 5 schématisées sur la figure I11.30 sont maintenant
testées.

IT1.4.3.iv.a) Procédure 4 : Restriction de I’espace des paramétres et des pas de para-
meétres

Dans cette approche, ’espace des paramétres n’est pas réduit a une dimension. La dépendance
des résultats a l'initialisation est donc renforcée (voir la Procédure 1 ss_seuil S). Bien qu’utilisées
et efficaces [70], les restrictions de '’espace ne sont pas objectives et dépendent de l'utilisateur. Les
nouveaux pas de parameétres sont difficiles & choisir sans connaissance a priori sur le matériau étudié, si
bien que deux utilisateurs différents n’auraient pas forcément la méme approche méme en connaissant la
sensibilité de la simulation vis-a-vis des parameétres. Dans notre contexte, la stratégie est ainsi prise que
le nouvel espace des parameétres est choisi en encadrant la solution globale donnée par les algorithmes
génétiques d’un pas de parameétre. L'’espace des paramétres est donc centré sur le triplet (0;15;0,6)
et balaie les intervalles [10;20] Pa.s™ pour K et [0,55;0,65] pour n. Ici également, le choix a été fait
de conserver le pas pour le parameétre K (AK = 5 Pa.s™) et d’affiner le pas sur le paramétre n a
An = 0,02. On aurait pu choisir d’affiner K plutdt que n. Ce choix a été fait au vu des dispersions peu
élevées sur le paramétre n. Néanmoins le raffinement du pas tient compte de l'incertitude relevée lors
de la détermination du paramétre n (tableau II1.7). De maniére logique, le pas doit rester supérieur ou
égal & cette incertitude sur le calcul. Le tableau II1.16 résume les résultats obtenus par cette procédure
(Procédure 4 _ss_seuil AG_restc_S).

Triplets initiaux obj o Triplets résultats Fopj | Nbreyal | Nbreyar /

(10 [Pa],K [Pa.s"],n [@]) (9] (10 [Pa];K [Pa.s™];n [2]) (2] Nbrespace

(0;20;0,59) 85,5

(0:10;0, 65) 32,0 (0150, 59) 0,8 16

(0;20;0,59) 68, 4

(0;20,0,59) 85,5

(0;10;0,61) 55,1 (0;15;0,59) 0,8 18 41/18

(0150, 63) 11,3

(0;20;0,54) 27,1

(0:20:0,58) 70,5 (0150, 54) 6,7 7

(0:1050,52) 120

TABLEAU II1.16 — Résultats obtenus avec la Procédure 4 ss seuil AG _restc_S pour le CMC a 3%.

Cette procédure permet 1’obtention d’une solution qui entre dans les critéres attendus avec une
valeur de fonction objectif de 0,8 fois la valeur de €. Ces résultats montrent également que la fonction
objectif est assez piquée autour du triplet solution (0;15;0,59). En effet le troisiéme lancement est
arrété prématurément apres 7 itérations, ce qui peut révéler la présence d'un plateau. Ce plateau serait
donc positionné autour du triplet (0;15;0,54). Lorsque l'on trace les valeurs de la fonction objectif
(figure II1.31) pour tous les triplets parcourus par cette méthode, on voit en effet que les valeurs de
fonction objectif pour les triplets (0;15;0,54), (0;15;0,5) et (0;20;0,54) sont proches les unes des
autres laissant présager un grand plateau.

On remarque également que la méthode du simplexe a détecté un autre triplet satisfaisant méme
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Triplets satisfaisants = F...
Objn()rm
35000
1 [
L]
09 - . .. 30000
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Fi1GURE TI1.31 — Valeurs de la fonction objectif normalisée pour les triplets parcourus par la procédure
4 ss seuil AG_restc_S — solution de CMC a 3 %.

si celui-ci n’est pas désigné comme solution. Il s’agit du triplet (0;15;0,57) avec une valeur de fonction
objectif normalisée de 0,9. Pour ce qui est des cotits de calcul, on atteint 121 simulations en passant
par les algorithmes génétiques puis par la méthode du simplexe au lieu de 135 simulations si on était
passé uniquement par les algorithmes génétiques. Si la différence dans le cas d’une identification & deux
parameétres n’est pas importante, elle le devient dans le cas de trois paramétres (cf. section. I11.4.4)

I11.4.3.iv.b) Procédure 5 : Restriction de la dimension de ’espace et des pas de para-
meétres

Comme nous ’avons vu, pour obtenir une solution en adéquation avec le fuseau de dispersion de
la courbe macroscopique, nous devons affiner la grille de paramétres. Pour borner la grille, nous nous ba-
sons sur les lois empiriques utilisées pour initialiser les simplexes de la Procédure 3_ss_seuil av_n=m _init S
(tableau II1.14), et nous fixons le paramétre n & m de maniére exacte. Dans I’application de la Pro-
cédure 5, le pas sur le paramétre K est réduit a 1 Pa.s%%7 et les initialisations de K sont réalisées
aléatoirement. On obtient de cette maniére un espace restreint de parameétres a 10 triplets. Selon la
Procédure 3, cette approche devrait nous assurer une bonne robustesse de la méthode du simplexe
méme avec des triplets initiaux choisis aléatoirement. En effet, cette procédure est efficace pour trou-
ver la meilleure solution quelle que soit la méthode d’initialisation (aléatoirement ou a ’aide des lois
empiriques) (tableau IT1.17). La procédure 5_ss_seuil av_n=m_restc_S a été tout de méme répétée
trois fois afin de confirmer cette robustesse.

La figure II1.32 montre une fonction objectif qui semble tres réguliére lorsque l'on fixe I'indice
de comportement (tout comme on ’avait remarqué en Procédure 3). On note également que le triplet
solution est le seul triplet avec une fonction objectif suffisamment faible pour étre un triplet satisfaisant.

I11.4.3.iv.c) Constat comparatif entre les Procédures 4 et 5, et le schéma direct

Les procédures 1 et 3 initialement proposées ne seront pas toujours applicables en fonction de la
précision € que nous devrons atteindre. Des méthodes sont proposées pour remédier & ce probléme, en
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Triplets initiaux Fopj . Triplets résultats Fopj.... | Nbreyal | Nbreyar /
(0 [Pa],K [Pa.s"]n [@]) | [@] || (10 [Pa];K [Pa.s"|;in [2]) | [2] Nbrespace
S e e o |
Eg ﬂ 8 gg;g 120”93 (051630, 557) 0,2 6 20/10
Eg g 8 222 225,92 (031650, 557) 0,2 8

TABLEAU III.17 — Résultats obtenus avec la Procédure 5 ss_seuil av_n=m _restc_S pour le CMC
a 3%.

88558

FObj norm 2 i .

BN
10 t LS

15 16 17 18 19 20
K[Paso’557]

13 14

FiGure II1.32 — Fonction objectif normalisée en fonction du parameétre K pour les triplets parcourus
par la Procédure 5 _ss_seuil av_n=m_restc_S — solution de CMC a 3 %.

restreignant les espaces de parameétres et en affinant les pas de paramétre. Avec ces procédures, nous
obtenons trois triplets répondant au critére de satisfaction (tableau III.18) pour ce qui concerne la
solution de CMC a 3 %.

Triplets satisfaisants 00 ormn
(10 [Pal,K [Pa.s"]n [@]) | [@]

Procédure 4 (0;15;0,59) 0,8
Procédure 5 (0;16;0,557) 0,2
Schéma direct (0;15,4;0,565) 0,2

TABLEAU III.18 — Triplets satisfaisants obtenus avec les Procédures 4 et 5 et comparés au triplet obtenu
par le schéma direct.

Le tableau III.18 montre que le meilleur triplet obtenu par les procédures en termes de fonction
objectif est celui pour lequel n a été trés exactement fixé & m. On ne peut cependant pas conclure sur
la robustesse d’une procédure par rapport a 'autre. Ce résultat peut étre di a la méthode ou a un
pas de paramétre qui, tel qu’il a été choisi, favorise un minimum. La figure II1.33 nous montre que la
solution la plus satisfaisante en termes de fonction objectif, (0;16;0,557) obtenue avec la Procédure 5,
respecte bien la dispersion expérimentale dans le plan macroscopique. La valeur de la fonction objectif
de cette solution (1,712.107° [(N.m)?]) est inférieure & celle de la solution en schéma direct (1,905.107°
[(N.m)?]) et elle est en effet plus proche des valeurs expérimentales mesurées pour la solution de CMC.

Lorsque l'on trace les rhéogrammes associés a ces solutions (figure II1.34), on peut voir que le
triplet le plus satisfaisant s’ajuste mieux aux valeurs expérimentales dans la fenétre de gradient de
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F1GURE II1.33 — Courbes macroscopiques pour les triplets satisfaisants détectés — la solution de CMC.

vitesse de 0 & 10 [s7!]. Cela peut signifier que c’est dans cette fenétre de gradient de vitesse que la
majorité des phénoménes de cisaillement ont lieu dans le RhéoCAD.
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FiGure II1.34 — Rhéogrammes pour les triplets satisfaisants détectés — solution de CMC.

111.4.3.v. Orientations a considérer concernant I’identification appliquée aux fluides sans
seuil

A laide de toutes les simulations réalisées ou 79 = 0 (soit pour des études préliminaires soit pour
les optimisations en elles-mémes), nous avons tracé les valeurs de fonction objectif correspondantes
en figures 111.35 et I11.36. Cela nous permettra de vérifier les hypothéses émises et d’appréhender les
irrégularités de la fonction objectif relative a ce probléme d’identification.

Lorsque l'on observe la figure II1.35, on peut voir que la fonction objectif est assez complexe.
On note une vallée en diagonale allant du triplet (0;5;1) au triplet (0;30;0,3). Il y a également un
changement de courbure a I’approche des solutions, et un plateau tout autour des solutions. La fonction
objectif évolue trés vite avant d’arriver a ce plateau, elle passe d’environ 180 & moins de 5 en un pas
de paramétre K, et de 80 a moins de 10 avec un pas de parameétre n autour du plateau (figure I11.36).
La fonction objectif de ce cas réel est donc bien plus piquée que dans les cas numériques étudiés
& deux dimensions dans le chapitre précédent. Le plateau présent autour des triplets satisfaisants
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FiGure I11.35 — Valeur de la fonction objectif normalisée pour les triplets parcourus par les différentes
méthodes — solution de CMC a 3 %

doit étre exploré pour obtenir des triplets satisfaisants. Ce plateau est composé de triplets avec des
valeurs de fonction objectif normalisée de l'ordre de 5. Les tests que nous avons lancés montrent
que les chances d’obtenir une solution satisfaisante malgré ce plateau sont importantes (la Procédure
4 ss seuil AG_restc_S nous donne le meilleur triplet possible dans 2/3 des cas). Un autre plateau
est visible autour du triplet (0;25;0,35), les valeurs de fonction objectif normalisée de six triplets
proches variant de 6,5 a 11. Ce plateau est responsable des convergences rapides de deux des trois
simplexes lancés en Procédure 1 ss seuil S. Le troisiéme lancement nous donne comme solution le
triplet (0;10;0,75). On peut voir que ce triplet est un minimum local de la fonction objectif avec une
valeur de fonction objectif normalisée de 6,5. En effet les triplets les plus proches géographiquement
et en termes de fonction objectif sont les triplets (0;10;0,7) et (0;10;0,8) avec des valeurs de fonction
normalisée de, respectivement, 12 et 21. Cela explique pourquoi cette solution est détectée en Procédure
1 ss seuil S. De plus, comme le montre la figure I11.36, il y a des irrégularités également entre les
triplets satisfaisants, ce qui pourrait amener & une convergence des algorithmes d’optimisation locaux
(c’est-a-dire explorant localement ’espace des parameétres) vers une solution satisfaisante mais qui se
pourrait ne pas étre la meilleure possible. L’analyse de toutes les valeurs de fonction objectif que nous
avons pu collecter montre que la fonction objectif de ce probléme est irréguliére. Dans ce contexte,
on peut comprendre que la méthode du simplexe soit inefficace méme dans le cas de deux paramétres
(K;n) aidentifier. Sans restriction de I'espace de paramétres, seuls des algorithmes capables d’explorer
un large espace de parameétres, tels que les algorithmes génétiques, peuvent étre efficaces.

I11.4.4 Identification des paramétres rhéologiques d’un fluide & seuil : le Carbopol

La procédure 1 pour des fluides & 3 paramétres a été présentée dans le Chapitre II (figure 11.14).
Les procédures basées sur la connaissance de lois empiriques et développées sur fluide réel a ’aide de
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Triplets satisfaisants =

Fopi Fopi
ObJ norm ObJ norm
—————— 180 — 1
0.61 u B L 1
L. 0.59 09
. 0.585 - 1
0.59 + ] 11 140 058 m 1 0.8
" H 120 0575 | 1H 07
0.57 | . 1
. " H 100 0571 H o6
n mam n 0.565 - [ ] 1
@1 055 1 - 1H 80 @ sl 1H 05
EEEE - -
053 1 60 0.555 - 1H 04
H 40 0557 1B 03
051 F 1 0.545 R
N 054 = 1§ 02
0.49 L L L L L L L L 0 L L L L L 0.1
8 10 12 14 16 18 20 22 15 155 16 165 17
K pad K (pad

Ficure II1.36 — Valeurs de la fonction objectif normalisée de tous les triplets simulés et situés a

proximité des triplets satisfaisants & gauche et celles des triplets satisfaisants & droite — solution de
CMC.

la solution de CMC a 3 % sont adaptées aux fluides & seuil comme précisés sur la figure IT1.37.

Procédure 4 : Présence de seuil

Courbe 7,€[r, F47]
f Algorithmes .K :n )_Encadrementdu _ o Simplexe . .
macro(s:cr?plque géndtiques (TUAG’ AG’nAG)‘ minimum global ™ Ke [KAG+AK] An=0,02 ‘ (TO;K;H) ‘ 4_seuil_AG_restc_S
(€N neln, F4n] | Ag=1,47,=1

Procédure 5: Présence de seuil relations empiriques entre les parameétres macroscopiques et constitutifs (ss_seuil_av_n=m)

Courbe -
i Transposition \
macroscopique

[ | Lois empiriques J Restriction de Simplexe . . _
osc logarithmique ™ =™ > l'espace des Kett, 4K=1, 47,3 (z,:K) ‘ 5_seuil_av_n=m_restc_S

FiGure II1.37 — Présentation schématique des procédures d’identification adaptées aux fluides visco-
plastiques.

Dans le cas d’un fluide modéle a trois paramétres (7o ;K ;n) les procédures deviennent plus cotiteuses
en temps de calcul. Le tableau II1.19 résume le nombre de triplets impliqués dans chaque étape des
différentes procédures d’identification et le nombre approximatif de simulations associées. Ce tableau
montre que les procédures 1 et 4 sont a utiliser uniquement dans les cas ou il n’y a aucune connais-
sance du probléme d’identification. Or ces connaissances peuvent étre approchées en amont par des
simulations ou bien a partir des résultats préliminaires obtenus par des procédures, car ces derniéres
donnent une large base de données exploitable afin de trouver des corrélations entre les paramétres
rhéologiques et macroscopiques (si celles-ci existent). La procédure 4 montre son avantage par rapport
a la procédure 1 car, pour avoir la méme précision que la procédure 4, en utilisant uniquement les
algorithmes génétiques, le population serait si importante qu’il faudrait explorer 28150 triplets.

111.4.4.i. Procédure 1 : Aucune connaissance a priori sur le matériau

Dans un premier temps, nous testons les procédures & utiliser lorsque l'utilisateur n’a aucune
connaissance du probléme, si ce n’est un large espace de parameétres possibles. Le but est de détermi-
ner quelles sont les stratégies & adopter dans ce cas.
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. < . Espace total Espace restreint Nbreyal

Fluides a seuil === [ Nbrpop || Nbrespace | Nbrpop || AG | S

Procédure 1 1848 123 — — 615 —
Procédure 4 1848 123 220 — — | =632
Procédure 5 132 — 44 - — ~ 17

TABLEAU II1.19 — Nombre de jeux de parameétres dans les espaces de recherche (Nbregpace) associés a
chaque procédure et nombre d’individus dans la population initiale des algorithmes génétiques (Nbrpep)
pour l'identification de fluide & seuil.

Nous testons en premier lieu la robustesse de la méthode du simplexe dans ce cas de figure. La
méthode est lancée trois fois pour prendre en compte la dépendance a l'initialisation et en réduire les
risques.

Triplets initiaux Fopj . Triplets résultats Fopj | Nbreyal | Nbreyar /
(70 (Pa] ;K [Pa.s")n [2]) [] (10 [Pa] ;K [Pas™] ;0 [2]) [] Nbregpace
(20,800, 65) 318,9
(1531550, 5) 3,9
15:15; 11
(253150, 5) 7.8 (15:1550,5) 3,9
(50100, 3) 5,4
(45;35;0,5) 1137,4
(35;3550,6) 1760,0 o
(20;550,9) 13,2 (40;1050,4) 3,0 11| 33/1848
(25;40;0,95) 15540, 5
(0:40;0,8) 5115, 8
(20;30;0,6) 811,7 L
(2034050, 7) 3571, 7 (503550, 75) 38,0 11
(50;550,9) 163,5

TABLEAU III1.20 — Résultats obtenus pour la Procédure 1 _ss conn_S — solution de carbopol & 0,2 %.

Le premier lancement de la méthode du simplexe ne donne pas de meilleur triplet que celui utilisé
pour l'initialisation. Il converge au bout de seulement 11 évaluations, ce qui est trés peu dans un cas
ou lespace des paramétres est si large et ou le nombre de paramétre & identifier est de trois (voir
tableaux I1.12 et I1.13 du Chapitre II). Cette convergence rapide est le plus souvent due & un plateau
de la fonction objectif. Lorsque 'on observe les itérations de cette méthode, on peut voir que le sim-
plexe "piétine" autour du triplet (35;15;0,45). On peut pressentir que la fonction objectif marque un
plateau. Le second lancement se stoppe au bout de 11 évaluations. Dans ce cas aussi, la présence d’'un
plateau qui serait situé autour du triplet (35;5;0,6) est & prévoir. Avec également 11 évaluations, le
troisiéme lancement de la méthode du simplexe converge lui aussi rapidement. Ici, le triplet solution a
une valeur de la fonction objectif trés haute de presque 40 fois le critére d’erreur, le simplexe tourne
autour du triplet (50;5;0,75) témoignant d’un autre plateau.

La méthode du simplexe n’aboutit pas & des triplets satisfaisants, et converge prématurément. Cela
semble annonciateur d'une fonction objectif trés irréguliére pour la solution de carbopol a 0,2 %.

Dans le cas ou un utilisateur n’a aucune connaissance du probléme, 'utilisation de la procédure
1 ss_conn_S pour identifier trois parameétres constitutifs d’un fluide réel ne sera pas satisfaisante.
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Les algorithmes génétiques, qui sont plus robustes, sont également testés sur ce probléme. La
population est composée de 123 individus. Les triplets satisfaisants obtenus au bout de cinq générations
sont présentés dans le tableau II1.21. On remarque que les triplets satisfaisants émergeant lors de cette
identification ont des paramétres voisins du meilleur triplet détecté (35;10;0,5).

Triplets satisfaisants | Fop; Nbreyar /
(10 [Pa;K [Pasm]in [2]) | (@] Nbrespace
(35:10,0, 5) 0,27
(4050, 65) 0,85 || (5x 123)/1848
(45 :5:0, 6) 0,99

TABLEAU II1.21 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 1 ss_conn_AG a la 5 génération —
solution de carbopol a 0,2 % .

Les triplets satisfaisants nous montrent également, que dans ce cas, tous les paramétres jouent un
role important pour atteindre un minimum de la fonction objectif. On remarque également, que le
meilleur triplet détecté a un indice de comportement éloigné de mey, obtenu expérimentalement dans
le plan macroscopique (tableau II1.2) et de l'indice de comportement provenant de la caractérisation
au RhéolabQC (tableau IIL.7). Il y a stirement un autre minimum de la fonction objectif en accord
avec les lois empiriques.

Lorsque I’on pousse l'optimisation jusqu’a six générations, d’autres triplets satisfaisants appa-

raissent.
Triplets satisfaisants | Fop; Nbreyal /
(70 [Pa] ;K [Pas™]n [2]) [] Nbrespace
(1033050, 3) 0,26
(3531050, 5) 0,27
(30;15;0,4) 0,27
(251510, 45) 0,40 || (6 x 123)/1848
(30100, 55) 0,58
(4050, 65) 0,85
(45 :5:0, 6) 0,99

TABLEAU II1.22 — Triplets satisfaisants pour la Procédure 1 ss_conn_AG a la 6"™¢ génération —
solution de carbopol a 0,2 % .

L’ensemble de ces triplets satisfaisants de cette sixiéme génération met en évidence qu'un second
minimum, le triplet (10;30;0, 3), n’a pas été détecté dans les cing premiéres générations des algorithmes
génétiques. On peut supposer que lors des générations suivantes (7 et au-dela) la zone autour du triplet
(103300, 3) aurait été davantage explorée. Compte tenu du temps de calcul exigé, ’optimisation a été
stoppée.

La figure II1.39, qui représente les triplets satisfaisants détectés par les algorithmes génétiques dans
Pespace des paramétres, permet de visualiser les triplets proches de la solution (35;10;0,5), ainsi que
le triplet (10;30;0,3). La figure II1.38, représente les différents triplets satisfaisants dans les plans de
parameétres (K ;n) et (m9,n). Ce que le tableau I11.22 suggérait est visualisé ici, tous les paramétres ont
un impact sur la fonction objectif, on y observe un couplage. En effet, plus I'indice de comportement des
triplets satisfaisants est grand, plus leur indices de consistance est faible et plus leur seuil de cisaillement
est élevé. Finalement, la figure I11.39 et le tableau I11.22 réveélent que les triplets satisfaisants se trouvent
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dans une vallée de la fonction objectif, qui est soit trés plane entre les deux minimums les plus bas,
soit trés irréguliere.
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F1GURE II1.38 — Triplets satisfaisants dans les plans de paramétres (K ;n) et (19,n).
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Fi1Gure II1.39 — Fonction objectif normalisée en fonction des parameétres K, 79 et n pour les triplets
parcourus par les algorithmes génétiques

Comme le prédisent les résultats de la procédure 1 _ss conn_ S, la fonction objectif pour la solution
de carbopol a 0,2 % a globalement une forme irréguliére sur ce large espace de paramétres.

Dans le cas présent, une ameélioration des valeurs de fonction objectif n’est pas nécessaire. Cepen-
dant, au vu des irrégularités de la fonction objectif, on initialisera la méthode du simplexe & proximité
des deux meilleurs triplets ressortant de cette identification, afin d’étudier la forme de la fonction ob-
jectif d’un fluide modele & trois parameétres autour de ses minima et donc, d’analyser la validité de la
procédure 4 sur un cas réel.

111.4.4.ii. Procédure 4 : Restriction de ’espace des paramétres autour des solutions de
la Procédure 1 _ss conn_AG

Pour cette procédure, les pas de parameétres sont affinés autour des deux meilleurs triplets donnés
par les algorithmes génétiques. Le pas de paramétre pour le seuil de cisaillement est choisi & 1 Pa, le
pas de parameétre AK est fixé & 1 Pa.s™ et le pas de paramétre sur 'indice de comportement est de
0,02. Ces pas sont choisis volontairement fins afin de pouvoir observer la forme locale de la fonction
objectif, et la robustesse de cette procédure dans un cas réel.
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Triplets initiaux Fopj .. Triplets résultats Fopj .. | Nbreya /
(10 [Pa) ;KX [Pa.s™] s [2]) (2] (10 [Pa] ;K [Pa.s™]in [2]) (o] Nbrespace
(10;33;0,27) 0,8
(9:35:0,25) 0,6 e
(12:28 0, 29) 07 (7:35:0,25) 0,1 17/220
(13340, 33) 39,4

TABLEAU II1.23 — Résultats obtenus pour la Procédure 4 seuil AG restc S autour du triplet
(10;30;0, 3) — solution de carbopol & 0,2 %.

Pour I'espace de parameétres dans la zone du triplet (103300, 3), la méthode du simplexe converge
en 17 itérations, ce qui est en accord avec ce que l'on avait observé dans le cas numérique a deux
dimensions (tableau II1.23). L’identification aboutit & une amélioration de la valeur de la fonction
objectif normalisée. Cette valeur était de 0,26 dans le cas du triplet ayant servit & définir la zone, alors
que la solution finale a une valeur de fonction objectif normalisée de 0,1 (tableau III1.23).

Triplets initiaux Fopj Triplets résultats Fopj .| Nbreva /
(10 [Pa] ;KX [Pa.s™] in [2]) (2] (10 [Pa] ;KK [Pa.s™] in [2]) (2] Nbrespace
(37;13:0, 45) 6,6
(36:;5;0,45) 44,2 L
(34.8.0.47) 12,2 (353110, 47) 0,4 23/220
(363150, 49) 37,9

TABLEAU II1.24 — Résultats obtenus pour la Procédure 4 seuil AG restc S autour du triplet
(35;10;0,5) — solution de carbopol a 0,2 %.

Dans le cas de 'identification dans la zone définie par le triplet (35;10;0,5). Le triplet converge aprés
23 évaluations, ce qui est également en accord avec une identification de trois paramétres. Cependant,
le simplexe stagne dans la zone du triplet (35;11;0,47) pendant cinq itérations, et la valeur de la
fonction objectif n’est pas améliorée par rapport a celle du triplet ayant définit la zone (tableau I11.24).
L’initialisation du simplexe et pourtant proche du triplet (35;10;0,5).

La figure I11.40 montre que malgré un simplexe initial proche du triplet solution (35;10;0,5), la
méthode du simplexe ne converge pas vers celui-ci. Le plateau ayant stoppé le processus est également
visible. A contrario, la figure I11.41 montre une vallée dans laquelle le simplexe a été dirigeé.

111.4.4.iii. Procédure 5 : Restriction de la dimension de ’espace et des pas de paramétres

L’espace des parameétres pour les fluides avec seuil étant trés large la procédure mettant a profit
les connaissances précises de 1’expérience, devra étre préférée. Cette méthode est adaptée aux fluides
a seuil (figure I11.37) et les pas de paramétres sont choisis par rapport a lerreur sur les paramétres
induite par le RhéolabQC. Le pas du seuil de contrainte est de A7y = 3,33 Pa, et le pas de I'indice
de consistance est de AK =1 Pa.s™. Les lois empiriques donne un indice de consistance d’environ 25
Pa.s™ et un seuil de contrainte approximativement de 15 Pa.

En s’appuyant sur la moyennes des évaluations demandées par la méthode du simplexe sur les
identifications a deux parameétres dans le cas numérique 2D (section 11.4.2.iii.), on peut supposer qu’il
faut environ 17 évaluations pour cette méthode. Pour le premier lancement, seulement 9 évaluations
de la fonction objectif suffisent & obtenir un jeu de parameétres solution avec une fonction objectif trés
faible devant celle correspondant a la dispersion expérimentale (tableau I11.25). De plus, les simplexes
se dirigent vers le jeu de parameétres solution dés la premiére itération. Les six itérations suivantes
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FiGure I11.40 — Triplets parcourus par la méthode du simplexe (Procédure 4 seuil AG restc_S)
autour du triplet (35;10;0,5)
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FiGure II1.41 — Triplets parcourus par la méthode du simplexe (Procédure 4 seuil AG restc S )
autour du triplet (10;30;0, 3)

Triplets initiaux Fopj Triplets résultats Fopj .. | Nbreyal | Nbreyar /
(10 [Pa],K [Pa.s"],n [2]) (2] (10 [Pa] ;K [Pa.s"];n [2]) (2] Nbrespace

(10300, 323) 3.2

(13,3270, 323) 0,5 (20;23;0, 323) 0,1 9

(16,67 ;26::0, 323) 1,3

(13,3;30;0, 323) 8,6 22/44
(20:25 0, 323) 2,4 (20:23 0, 323) 0,1 13
(10;22,0,323) 18,4

TABLEAU II1.25 — Résultats obtenues avec la Procédure 5 seuil av_n=m restc_S — solution de
carbopol a 0,2 %.
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donnent des triplets satisfaisants en termes de fonction objectif. Lorsque ’on trace les triplets initiaux
et parcourus par la méthode du simplexe dans le plan (79 ;K ), on remarque que les jeux de paramétres
sont trés localisés dans ce qui semble étre une vallée (voir a la figure I11.42). Nous avions suggéré en
section I11.4.3.iv.b) qu’un seul lancement de cette procédure était suffisant. Or, on peut douter de la
généralisation de la robustesse de la méthode de par cet exemple car il y a une possibilité qu’elle ait
été initialisée dans une vallée favorisant ainsi la convergence (figure 111.43). Nous avons donc lancer la
méthode une seconde fois avec une autre initialisation générée aléatoirement. Dans le cas du second
lancement, Dinitialisation est plus dispersée (figure 111.43) et la convergence est plus difficile, elle
demande 13 itérations. Cette fois, la premiére itération ne va pas dans la direction de la vallée, ’espace
restreint est exploré (figure I11.42) et le méme jeu de parameétres que précédemment est détecté. Ceci
semble prouver que la fonction objectif est réguliére au voisinage de la solution. Les deux lancements
ont nécessité 22 évaluations, ce qui représente la moitié du nombre de jeux de ’espace des parameétres.
On peut donc s’interroger sur l'intérét de multiplier les lancements vis-a-vis d’une recherche exhaustive.

199 t [ I I | 199 L I B ] [ ]
16.6 LI 16.6 1 LI u
To [Pa] To [Pa]
133 ¢ u 133 + ] ] u
10 ] 10 t+ ]
22 24 26 28 30 32 22 24 26 28 30 32
K [Pa.so'323] K [Pa.so'323]

Fi1GURE 111.42 — Triplets parcourus par la Procédure 5 pour l'initialisation 1 & gauche, et pour l'initia-
lisation 2 & droite — solution de carbopol 0.2 %
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FiGURrEe 111.43 — Founction objectif des triplets parcourus par la Procédure 5 pour l'initialisation 1 &
gauche, et pour U'initialisation 2 & droite — solution de carbopol 0.2 %

II1.4.4.iv. Fonction objectif du carbopol et généralisation au fluide a trois paramétres

constitutifs

La figure I11.44 représente toutes les valeurs de la fonction objectif inférieure a 14 que les différentes
procédures ont pu repérer ainsi que les triplets satisfaisants. On y voit une vallée qui apparait réguliére.
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FiGURE I11.44 — Valeurs de la fonction objectif normalisée inférieures & 14, les triplets représentés en
vert sont les triplets qui satisfont le critére d’erreur — solution de carbopol 0,2 %.

Cependant, on ne peut pas sur ce graphique discerner les valeurs de fonction objectif & proximité
des minima. La figure TI1.45 nous permet de visualiser spatialement les valeurs de fonction objectif
inférieures & 0, 5 détectées. Elle nous montre que 'utilisation de lois empiriques permet de détecter des
triplets dont la valeur de la fonction objectif est plus faible que les triplets obtenus par la méthode
génétique. Il est intéressant de voir si les procédures s’appuyant sur des connaissances empiriques
ameénent & des méthodes plus robustes du point de vue numérique au sens ou une faible variation de
la valeur des paramétres solution entraine une faible variation de la fonction objectif.
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Fi1GURE II1.45 — Valeurs de la fonction objectif normalisée inférieures & 0,5 — solution de carbopol 0, 2

%.

Afin de mieux appréhender ce probléme, les figures I11.46 et I111.47 donnent les valeurs de fonction
objectif au voisinage des deux triplets issus de la procédure 1 ss conn_AG avec les méme échelles
de couleurs pour la fonction objectif. Au voisinage du triplet (35;10;0,5) (figure II1.46), on voit que
la fonction objectif n’est pas réguliére et ne descend pas en dessous de 0, 3. Plusieurs plateaux sont
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visibles, et la valeur de la fonction objectif varie fortement sur cet intervalle, le minimum étant trés
localisé.
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F1GURE I11.46 — Triplets parcourus par toutes les procédures au voisinage du triplet (35;10;0,5) —
solution de carbopol 0,2 %

Au voisinage du triplet (10;30;0, 3) (figure I11.47), la fonction objectif dessine une vallée plus pro-
gressive et profonde qui permet une meilleure convergence d’algorithmes d’optimisation géométriques
comme celui du simplexe.
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FIGURE II1.47 — Triplets parcourus par toutes les procédures au voisinage du triplet (10;30;0,3) —
solution de carbopol 0,2 %

Les deux solutions semblent appartenir a la méme vallée de la fonction objectif comme on 'aper-
¢oit aux figures I11.44 et II1.45. Si une certaine robustesse numérique est trouvée pour la solution
(1033030, 3), la solution (35;10;0,5) est également trés satisfaisante.

Nous allons maintenant confronter les données expérimentales et numériques pour les triplets solu-
tion de chaque procédure. Le tableau I11.26 reprend le meilleur triplet détecté par chaque procédure.

La figure I11.48, montre que la procédure 1 donne des solutions qui rentrent parfaitement dans la
dispersion expérimentale. Le triplet (30;10;0,5) ameéne & une courbe presque toujours au-dessus des
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Triplets satisfaisants 0 ormm
(10 [Pa],K [Pa.s"],n [2]) (2]

) 30:10:0,5 0,27
Procédure 1 EIO 13010, 3§ 0,26
Procédure 4 (7:35;0,25) 0,1
Procédure 5 (20:230, 323) 0,1
Schéma direct (66,5:18,1;0,404) -

TABLEAU II1.26 — Triplets satisfaisants obtenus avec les Procédures 1, 4 et 5 et comparés au triplet
obtenu par le schéma direct.

points expérimentaux, alors que le triplet (10;30;0,3) coincide presque parfaitement avec les premiers
points expérimentaux puis donne des couples supérieurs aux couples expérimentaux.

Les figures 111.49 et 1I1.50 mettent en évidence que les courbes numeériques obtenues par les pro-
cédures 4 et 5 sont trés proches I'une de l'autre. Les premiers couples sont supérieurs aux couples
expérimentaux, puis deviennent inférieurs, et coincident pour les grandes vitesses de rotation.
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FiGURE II1.48 — Courbes macroscopiques expérimentale et numériques correspondant aux triplets
solutions pour la Procédure 1 — solution de carbopol a 0,2 %.

Les rhéogrammes correspondants sont donnés aux figuresII.51 et II1.52. On peut voir que les

rhéogrammes des solutions de la procédure 1 ((30;10;0,5) et (10;30;0,3)) donnent des rhéogrammes
différents mais proches I'un de 'autre, avec pourtant des valeurs de paramétres éloignées. Lorsque
I’on trace le rhéogramme du carbopol translaté de —42 Pa selon ’axe des ordonnées pour éliminer
artificiellement les effets de confinement, on peut observer la meilleure adéquation du triplet (10;30;0, 3)
pour représenter le comportement de la solution de carbopol sur le triplet (30;10;0,5). Cette meilleure
adéquation du triplet (10;30;0,3) est surtout visible sur la plage de faibles gradients de vitesse qui est
la plage la plus représentée au sein du RhéoCAD (figure I11.51).
Dans l'intervalle de gradient de vitesse [0;20] s~!, tous les triplets donnent des rhéogrammes qui
rentrent dans l'erreur expérimentale. Le triplet qui est le plus proche des valeurs expérimentales dans
cet intervalle est le triplet (10;30;0,3). Dans tout l'intervalle des gradients de vitesse balayés par le
RhéolabQC, c’est le triplet (7;35;0,25) qui donne le rhéogramme coincidant le mieux avec les données
expérimentales (figure I11.52).
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" Dispersion exp
Couplesexp  +
Proc 4 (7;35,0,27) X % x|
X
X
X
X
X
X
¥

X
+

10 20 30 40 50 60 70 8 90 100
I [trmin

Fi1GuRE II1.49 — Courbes macroscopiques expérimentale et numériques correspondant au triplet solu-
tion pour la Procédure 4 — solution de carbopol & 0,2 %.
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F1Gure II1.50 — Courbes macroscopiques expérimentale et numériques correspondant au triplet solu-
tion pour la Procédure 5 — solution de carbopol & 0,2 %.
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toutes les procédures sur I'intervalle de gradients de vitesse [0;20] s~! — solution de carbopol 4 0,2 %.
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IT11.5 Bilan

L’objectif de ce chapitre était de tester la méthode d’identification des paramétres rhéologiques
dans le cas de matériaux réels cisaillés en géométrie non conventionnelle.
En premiére étape, avant d’étudier les suspensions cimentaires proprement dits, il était nécessaire de
mener un travail sur des fluides dits modéles, car a priori plus simples & caractériser expérimentale-
ment du fait de leur homogénéité en regard des volumes utilisés en cisaillement et plus proches des
hypothéses de la simulation. Ces fluides ont été sélectionnés pour balayer notamment une variété de
comportement rhéologique, newtonien, non-newtonien avec et sans seuil. Ce sont pour la plupart des
solutions de polymeéres dont les concentrations et les préparations ont été soigneusement établies avec
I'appui de la littérature.
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Les solutions ont été caractérisées en rhéométrie absolue afin de déterminer les paramétres rhéologiques ;
elles ont également été testées dans la géométrie non conventionnelle ancre double. Les caractérisations
ont été faites & la méme température et suivent des protocoles qui sont ceux déja appliqués sur les
suspensions cimentaires.

L’observation des résultats expérimentaux montre une bonne concordance de la forme des nuages de
points entre le plan local (7;7) et le plan macroscopique (C;f2) : par exemple, le comportement ex-
clusivement visqueux rhéofluidifiant se retrouve aux deux échelles. Dans le processus d’identification
des paramétres & partir d’expériences réelles, la simulation décrite au chapitre 2 a été étendue a trois
dimensions. La densité du maillage a été ajustée et comme déja noté au Chapitre 11, la sensibilité de
la simulation aux paramétres K et n reste la plus marquée par comparaison au parameétre 7.

La confrontation des résultats expérimentaux et numériques a ensuite été menée. D’abord, en schéma
direct (simulation des fluides & partir de leurs parameétres rhéologiques déduits des mesures en rhéo-
métrie absolue), la meilleure adéquation apparait lorsque les paramétres rhéologiques sont déterminés
en considérant une plage de variation des gradients de vitesses entre 0 et 20 s~ puisqu’a l’examen
de la simulation c’est cette plage qui apparait de maniére prédominante pour I’ensemble des fluides
étudiés. Des relations empiriques ont alors pu étre définies entre les parameétres rhéologiques (19 ;K ;n)
et les parameétres macroscopiques (Cg;k;m) comme cela avait été fait au Chapitre I1. En particulier,
la relation n =m apparait également valable en trois dimensions.

Ensuite, la méthode d’identification par analyse inverse, telle que structurée au Chapitre 11, a été
menée en détail sur un fluide rhéofluidiant sans seuil (solution de carboxyméthyl cellulose a 3%). Lors-
qu’aucune relation empirique n’est connue, il apparait que les algorithmes génétiques, bien que plus
coliteux en nombre de simulations, approchent mieux les parameétres et leurs incertitudes que la mé-
thode du simplexe sans pour autant satisfaire le critére de la fonction objectif minimale qui est basé
sur la dispersion expérimentale retenue. Lorsque des relations empiriques sont prises en compte, la
méthode du simplexe qui devient la seule utilisable dans le contexte de 1’étude devient également plus
efficace méme si le critére sur la fonction objectif n’est toujours pas atteint. Néanmoins lirrégularité
de la fonction objectif est levée et permet d’étre stir du meilleur triplet identifié dans la grille prédéfinie
de paramétres. Pour minimiser la fonction objectif et satisfaire le critére établi, le pas de I'un des deux
parameétres K et n a été affiné dans la mesure ou les effets de chacun d’eux sur I’évolution (couple;
vitesse) se compensent. Cet affinement a été fait de maniére & ce qu’il soit supérieur a l'incertitude
obtenue sur la détermination des paramétres ; ainsi il conduit & une densité de ’espace des parameétres
qui est un compromis entre le cotit (nombre de simulations) et Vefficacité de l'identification. Lorsque
les relations empiriques ne sont pas connues, l’identification a consisté a utiliser successivement les
algorithmes génétiques afin d’encadrer le minimum global de la fonction objectif puis la méthode du
simplexe pour atteindre le minimum global. La méthode s’est avérée efficace (en dessous du critére sur
la fonction objectif) pour deux lancements du simplexe sur les trois réalisés et moins cotiteuse que si les
algorithmes génétiques avaient été les seuls employés. Lorsque les relations empiriques sont utilisées,
Paffinement du pas sur le seul paramétre K a identifier conduit la méthode du simplexe (toujours
la seule utilisable) & approcher de maniére identique la solution tout en satisfaisant le critére sur la
fonction objectif qui devient alors réguliére quels que soient les trois lancements initiaux réalisés.

Les meilleures stratégies d’identification définies ont été appliquées & un fluide & seuil (solution de
carbopol & 0,2 %). Dans un premier temps, aucune relation empirique n’est supposée connue. Comme
précédemment pour la solution de carboxyméthyl cellulose, mais de maniére plus marquée, les algo-
rithmes génétiques s’averent plus efficaces que la méthode du simplexe, puisque, contrairement & cette
derniére, ils détectent un ensemble de jeux de paramétres satisfaisant le critére basé sur la dispersion
expérimentale. La méthode hybride, qui consiste a utiliser successivement les algorithmes génétiques
puis la méthode du simplexe sur un espace de parameétres restreint, a été testée sur deux jeux de
parameétres satisfaisants. Elle conduit & un résultat mitigé dans la mesure o1, pour un seul de ces jeux,
la méthode du simplexe a détecté un jeu de paramétres garantissant une meilleure adéquation entre les
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données numeériques et expérimentales. Lorsque, dans un second temps, les relations empiriques sont
utilisées, réduisant le nombre de paramétres a deux, la méthode du simplexe a permis, quel que soit le
lancement, de déterminer un jeu de paramétres satisfaisant le critére établi.
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Conclusion

Ce travail constituait une premiére étape dans le développement d’une stratégie d’identification
des paramétres rhéologiques décrivant 1’écoulement des matériaux cimentaires a 1’état frais a partir
d’essais rhéométriques. Cette étape était nécessaire dans le cadre d’une modélisation numérique qui
devient pertinente dans le contexte actuel de produire des structures complexes avec des formules
de béton incorporant autant que possible des ressources locales. « Pertinente » est le terme, car en
prédisant par exemple I’écoulement du matériau frais dans des conditions variées de mise en place, la
modélisation permet de limiter les essais d’étude et de convenance lourds et coliteux en temps dans
un délai de plus en plus raccourci entre le développement de la formulation et le démarrage du chantier.

Une synthése de la littérature a montré que la caractérisation rhéométrique des bétons existe depuis
plus de quarante ans, en distinguant deux ensembles de rhéométres. Le premier ensemble regroupe les
rhéomeétres a géométrie conventionnelle telle que la géométrie a cylindres coaxiaux, le second inclut
les théomeétres a géométrie non conventionnelle incorporant une ancre ou un ruban hélicoidal comme
mobile de cisaillement. Méme si tous les rhéomeétres ont été adaptés au béton en tant que suspension
a large échelle de grains, les conditions d’entrefer, de glissement aux parois, les hétérogénéités induites
en cisaillement sont trés variables d’un rhéomeétre a 'autre. A ces variations de conception s’ajoutent
différents moyens de transcrire les mesures brutes globales couple résistant ; vitesse de rotation du
mobile de cisaillement en grandeurs locales contrainte de cisaillement ; gradient de vitesse qui défi-
nissent la signature rhéologique du matériau. En géométrie conventionnelle, le champ d’écoulement est
analytiquement connu et des équations de passage sont établies; en géométrie non conventionnelle, le
champ d’écoulement n’est pas analytiquement connu et des méthodes de calibration sont utilisées. Les
résultats de programmes expérimentaux pertinents visant & comparer les rhéomeétres les plus utilisés
et issus des deux ensembles décrits, montrent que les paramétres identifiés d’une loi supposée sont
différents pour une formulation de béton donnée. Devant ce constat finalement attendu, il est apparu
important de mettre en place une stratégie d’identification des paramétres rhéologiques fiable et objec-
tive au sens ou elle devait s’affranchir de la géométrie de cisaillement et des méthodes de passage des
gradeurs macroscopiques a celles locales. Grace a 'apport de la littérature recensant ’existence d’une
telle stratégie pour la caractérisation de matériaux autres que les matériaux cimentaires, nous avons
pu en cerner les étapes et les outils nécessaires.

Le travail a débuté par la mise en place de la stratégie d’identification par analyse inverse. Afin
de limiter le temps de calcul, la méthode a été développée a partir d’'une simulation éléments finis en
deux dimensions d’une des géométries de cisaillement utilisées au laboratoire. Afin d’évaluer la faisa-
bilité de I’analyse inverse, les algorithmes d’optimisation sélectionnés ont été testés avec des données
synthétiques dont la solution est connue.

Les hypotheéses de la simulation ainsi que le choix de la loi de comportement rhéologique des matériaux
cimentaires a 1’état frais (loi d’Herschel-Bulkley, & trois paramétres) ont été justifiés. La simulation
a ensuite été validée a partir d’une géométrie de cisaillement dont ’expression analytique du champ
d’écoulement est connue et testée avec des fluides newtoniens et binghamiens. La mise en place de la
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méthode d’identification a alors été développée en justifiant le choix de I’espace des paramétres, le choix
de deux algorithmes d’optimisation, I'un déterministe (méthode du simplexe), autre stochastique (al-
gorithmes génétiques), et également le choix du critére d’arrét des algorithmes, fondé sur une fonction
objectif comparant les données numériques et expérimentales de couple obtenus pour les vitesses de
rotation imposées au mobile de cisaillement. Les résultats de cette premiére étape de travail, obtenus
a partir de deux fluides viscoplastiques, rhéoépaississant et rhéofluidifiant, se sont basés sur le degré
de connaissances qu’a 'utilisateur sur les parameétres a identifier. Pour les deux fluides, les algorithmes
génétiques sont apparus adaptés (au moins un jeu satisfaisant de paramétres en un temps de calcul
raisonnable) lorsque 'identification était faite sur les trois parameétres, tandis que la méthode du sim-
plexe était efficace lorsque deux parameétres étaient a identifier et lorsque l'initialisation du simplexe
était bien configurée. Les deux algorithmes ont rencontré plus de difficultés en fluide rhéofluidifiant
qu’en fluide rhéoépaississant, ce qui a été confirmé par I'analyse de la forme de la fonction objectif.
Enfin, la sensibilité des données rhéométriques était plus marquée aux indices de consistance K et de
comportement n qu’au seuil de cisaillement dynamique 7p. Il est donc apparu que plusieurs jeux de
paramétres avec différentes valeurs du paramétre seuil de cisaillement pourraient convenir. Ensuite, la
méthode d’identification a été appliquée pour la caractérisation de matériaux réels. En premier lieu,
avant d’étudier les suspensions cimentaires proprement dites, il était nécessaire de mener un travail
sur des fluides dits modéles, car a priori plus simples & caractériser expérimentalement du fait de leur
homogénéité en regard des volumes utilisés en cisaillement et plus proches des hypotheéses de la simula-
tion. Les fluides ont été sélectionnés pour balayer notamment une variété de comportement rhéologique,
newtonien, non-newtonien avec et sans seuil. C’étaient essentiellement des solutions de polymeéres dont
les concentrations et les préparations ont été soigneusement établies avec ’appui de la littérature.

Les solutions ont été caractérisées en rhéométrie absolue afin de déterminer les parameétres rhéo-
logiques; elles ont également été testées dans la géométrie non conventionnelle ancre double. Les
caractérisations ont été faites & la méme température et ont suivi des protocoles qui sont ceux déja
appliqués sur les suspensions cimentaires.

L’observation des caractérisations rhéologiques a montré une bonne concordance de la forme des nuages
de points entre le plan local (contrainte ; gradient de vitesse) et le plan macroscopique (couple ; vitesse
de rotation), & savoir que, par exemple, le comportement exclusivement visqueux rhéofluidifiant se
retrouve aux deux échelles.

Dans le processus d’identification des parameétres & partir d’expériences réelles, la simulation décrite
au chapitre 2 a été étendue a trois dimensions. La densité du maillage a été ajustée et comme déja
noté au Chapitre 2, la sensibilité de la simulation aux paramétres K et n est restée la plus marquée
par comparaison au parameétre 7.

La confrontation des résultats expérimentaux et numériques a ensuite été menée. D’abord, en schéma
direct (simulation des fluides & partir de leurs parameétres rhéologiques déduits des mesures en rhéomé-
trie absolue), la meilleure adéquation est apparue lorsque les paramétres rhéologiques sont déterminés
en considérant une plage de variation des gradients de vitesses entre 0 et 20 s~! puisqu’a la lumiére
de la simulation, c’était cette plage qui était prédominante pour I’ensemble des fluides étudiés. Des
relations empiriques ont alors pu étre définies entre les parameétres rhéologiques (79 ;K ;n) et les pa-
rameétres macroscopiques (Cp; k; m) décrivant la relation entre le couple et la vitesse de rotation du
mobile, comme cela avait été fait au chapitre 2. En particulier, la relation n =m est apparue également
valable en trois dimensions.

Ensuite, la méthode d’identification par analyse inverse, telle que structurée au chapitre 2, a été menée
en détail sur un fluide rhéofluidifiant sans seuil (solution de carboxymeéthyl cellulose a 3%) et sur un
fluide rhéofluidifiant avec seuil (solution de carbopol & 0,2%). 1l est apparu que :

— les algorithmes génétiques étaient une méthode fiable (obtention de jeux de paramétres satisfai-
sant le critére basé sur la dispersion expérimentale) et robuste (utilisation pour des identifications
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a 2 et 3 paramétres) au temps de calcul élevée

— Talgorithme du simplexe était une méthode rapide, et précise lorsque le minimum de la fonction
objectif était bien marqué et l'initialisation judicieuse.

Plus particuliérement, ce travail a permis de dégager des stratégies d’identification efficaces dans le
cas de fluides pseudoplastiques (2 parameétres) et viscoplastiques (3 parameétres). Lorsque 'utilisateur
n’a aucune connaissance a priori sur un fluide modéle sans seuil, il convient de mener une identification
sur les paramétres n et K. La compensation des effets d’une variation de ces paramétres sur la courbe
expérimentale conduit & une fonction objectif présentant de nombreux plateaux. Les minima étant, de
fait, moins marqués, la méthode du simplexe peine a déterminer des jeux de paramétres satisfaisant
le critére de dispersion expérimentale. Les algorithmes génétiques, bien que cotiteux en temps de cal-
cul, s’avérent nécessaires. Si, grace a des lois empiriques, ['utilisateur est capable de déterminer n ou K
préalablement, I'identification du paramétre restant peut étre assurée par la méthode du simplexe, plus
rapide que la méthode génétique. Dans le cas de la solution de carboxyméthyl cellulose a 3% (valeurs
faibles de n et K), une attention particuliére doit étre portée sur la définition de la grille de I'espace
des parameétres. En effet, la sensibilité de la courbe expérimentale aux paramétres n et K est telle
que la grille doit étre affinée au regard de la dispersion expérimentale. Dans le cas de I'identification
des trois parameétres (n, K et 79) d’un fluide modeéle avec seuil, il convient d’utiliser des algorithmes
génétiques, qui sont les seuls & garantir un résultat fiable. Lorsque des lois empiriques existent, la
dimension de ’espace des paramétres est réduite et la fonction objectif simplifiée. Si le parameétre n
peut étre identifié au préalable et compte tenu des sensibilités de la courbe expérimentale aux diffé-
rents parameétres, alors la fonction objectif dépendant de K et 7y devient plus réguliére. Il est alors
difficile de prédire lefficacité de 'algorithme du simplexe vis-a-vis de la méthode génétique, car celle-ci
est liée a la taille de ’espace des paramétres. Afin de bénéficier des avantages des deux algorithmes
utilisés, une méthode hybride consistant & utiliser successivement les algorithmes génétiques, puis la
méthode du simplexe a été définie et testées. Elle s’avére étre la meilleure stratégie dans le cas complexe
d’une identification & 3 parameétres sans lois empiriques disponibles : elle est plus fiable et plus robuste
que la méthode du simplexe utilisée seule, et plus rapide et plus précise que la méthode génétique seule.

En tant que premiére étape a l’identification des parameétres rhéologiques des bétons, ce travail
implique de nombreuses actions & mener.

— La caractérisation des fluides modeéles & seuil en rhéométrie absolue reste encore & approfondir ;
afin de confirmer ou non I'’hypothése de confinement de la solution de carbopol dans ’entrefer
étroit de la géométrie a cylindres coaxiaux, des solutions de carbopol & différentes concentrations
doivent étre testées; il sera alors possible d’apprécier ’évolution de 1’écart entre 1’expérience et
les résultats de l'identification. Des géométries conventionnelles autres que celles des cylindres
coaxiaux sont également a utiliser afin de juger, & concentration donnée, d’une variation sur les
parameétres rhéologiques identifiés.

— Une base de données expérimentales comprenant des essais rhéométriques sur fluides modéles
agités par un mobile & rubans hélicoidaux, actuellement disponible, pourra étre exploitée afin
d’affiner les stratégies d’identification proposées dans ce travail.

— Le passage progressif des solutions modéles & des suspensions est nécessaire afin de tester ’hy-
pothése d’homogénéité du fluide dans la simulation. On peut penser a la suspension modéle
développée et caractérisée au NIST par Ferraris et al. [130], et qui approche le comportement &
seuil des pates de ciment.

— En fonction des résultats de ’étape précédente et des éventuelles modifications nécessaires dans
la simulation (conditions aux limites notamment), le passage & la caractérisation des pates de
ciment pourra étre effectif.
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— Enfin, la présence d’inclusions de plus grandes dimensions pourra étre envisagée pour passer a
I’échelle du mortier et du béton. Afin de poursuivre les étapes précédentes et apprécier jusqu’a
quel point 'hypothése d’homogénéité ou les modifications nécessaires (prise en compte des effets
de parois) sont conservées, on pourra par exemple raisonner en partant d’une pate a laquelle on
ajoutera de maniére progressive un squelette granulaire et sa demande en eau & concentration
croissante afin d’atteindre 1’échelle du mortier. On pourra faire de méme pour atteindre 1’échelle
du béton.

— Une autre approche de I’identification des parameétres peut étre envisagée a partir de la technique
des réseaux de neurones, dés lors qu'une base de données suffisamment étoffée est établie, dans
I’espace établi des parameétres, entre les couples expérimentaux et les paramétres correspondants.



Annexe A

Annexes relatives au Chapitre 11

A.1 Changement de repére

Pour des questions de commodité explicitées a la section II.2.1, on simule I’écoulement & l'intérieur
du RhéoCAD dans le repére associé a ’ancre. Dans le modéle, 'agitateur est immobile et la cuve est
en rotation. La simulation a donc lieu dans le repére de lagitateur qu’on appellera R'.

Le repére du laboratoire, dans lequel ’agitateur est en rotation et la cuve immobile, est appelé R, c’est
le repére réel de 'expérience dit repére absolu.

La vitesse donnée par la simulation est donc la vitesse relative dans le repére R'. La vitesse du
point M dans ce repére sera notée 7 MR- Aprés traitement des données, on obtient la vitesse absolue

(dans le repére R) que 'on note V' p7/g.
Le mouvement du repére R’ par rapport au repére R est une rotation pure que l'on peut définir

par le vecteur de rotation c?o = w(ﬂT; La relation entre la vitesse absolue du point M par rapport a sa
vitesse relative est donnée par :

VM/RZVM/R/"FjO/\O—]% (A].)

En dérivant cette expression par rapport au temps on obtient 1’accélération :

— ——
@ rjr = @ ayr + Go A 7M/R +M+ﬁ§ﬂw+ o A 7M/R/ +WoA (ﬁg A O’M)

En simplifiant :
-
7M/R = 7M/R’ + 25)0 A 7M/R + wo A (ﬁo A O/M>

——
le terme Wo A (Z?O A O'M) est appelé accélération d’entrainement e, et le terme 2y A VM/R
est I'accélération de Coriolis notée 70.

L’accélération étant calculée dans le repere de ’agitateur, il faut ajouter les termes correctifs de
Coriolis —p?c et d’entrainement —p?e comme force volumique dans le bilan des forces.

Calculons I'expression de la force volumique d’entrainement :

125



126 ANNEXE A. ANNEXES RELATIVES AU CHAPITRE II

?e = _p7€
= —pbj()) N (ﬁo VAN 5’7\?[)
= —pwo [72 A (woﬁz A (—50790 + yﬁy))]
= —pwo [7,3 N —wo (xﬁy + yﬁx)]
= pw? (2, + yﬁy)

Pour la force volumique de Coriolis on a :

Fe=—pd.
=—-2p [ﬁo A 7M/R}

= 2pwo (U A (Tl + v )]
= —2pr (Uﬁy - Uﬁx)

Finalement pour changer de repére, il faudra tout d’abord ajouter les forces volumiques 76 et ?C,
puis calculer avec 1’équation (A.1) la vitesse absolue aprés résolution.
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A.2 Calcul analytique du champ de vitesse et du couple d’un fluide
newtonien dans les cylindres coaxiaux

Dans cette partie, on se propose de calculer la vitesse analytique d’un fluide Newtonien en géométrie
de cylindres coaxiaux. Pour des raisons de convenance on se placera en coordonnées cylindriques.
Dans lentrefer des cylindre coaxiaux, définit les rayons intérieur R; et extérieur Rs, on considére le
cisaillement simple : seul le terme 7,9 du tenseur des contraintes est non nul.

On a donc :
T= ‘7—1‘9‘ . (A.2)

En prenant en compte cette hypothése de cisaillement simple et la symétrie de révolution, le gradient
de vitesse s’écrit :

0 Vo
Y= |Dpg| =2 |r—(—)], A3
§ = 1Drol = 2|r () (43)
D’autre part, ’expression du couple nous permet d’exprimer 7,9 de la maniére suivante :
C
= — A.4
olr) = o (84)

avec H la hauteur des cylindres.
Avec cette équation et la loi de comportement, on peut déduire le champ de vitesse analytique :

O (Ve _ _=C
or\ r ) 2muHrd

En intégrant de r a Ro, et en utilisant la condition aux limites en Ry, on obtient la vitesse en r :

Vi(r) = —< <R§_r2>-

T AunR2 T

La seconde condition aux limites en R; nous permet de nous affranchir complétement du couple dans
I’expression de la vitesse.

L’expression finale de la vitesse est donc :

woR? r2 — R2
VG(T) = R% _}%g ( r 2. (A5)
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A.3 Calcul analytique de la vitesse d’un fluide binghamien dans les
cylindres coaxiaux

Pour calculer le champ de vitesse d'un fluide de Bingham dans une géométrie de Taylor-Couette,
on remplace ¥ par son expression dans la loi de Bingham (voir tableau II.1), on a donc :

2 () "

Dans cette loi, 7y est la contrainte de cisaillement minimum permettant 1’écoulement. Il va donc
exister deux cas d’écoulement. Le premier cas correspond au cas ol le matériau est intégralement en
écoulement. La contrainte est inférieure & 7y dans toute la suspension.

Le second cas correspond au cas ol la contrainte & l'intérieur de ’entrefer passe d’une contrainte
inférieure & 79 & une contrainte supérieure. Il y a donc un rayon limite o la suspension passe d’un
comportement rigide & un comportement fluide.

Trg = T0 1+ Up

Le rayon limite que l'on appelle rg, peut étre retrouvé via I’équation (A.4), qui donne 7y = ﬁ
0

On en déduit également :
To

T = To <7>2 ) (A7)

Il faut déterminer le signe de la dérivée de la vitesse radiale. Avec un raisonnement physique, on
déduit que la vitesse va décroitre en allant de l'intérieur vers l’extérieur, on aura donc @(%) < 0.

or
On peut réécrire I'équation (A.6) :
9 (Vo
Tro = To — Hpl - 7 ) -

L’équation (A.7) combinée avec I’équation (A.6) nous donne :
9 (Vi ;o1
o (9) _ T <7g _ ) _ (A8)
or \r fp \T r

Dans le cas ou la suspension n’est cisaillée qu’en partie, Vy sera nul pour r > 7. En intégrant
Pexpression (A.8) de r a rp, on obtient finalement :

— IO oy (MO - (T0)?
Vo(r) = 2 [2ln<r) (r) —l—l} pour Ry <r <y (A.9)

Vo(r) =0 pour T 2T (A.10)

Dans le cas ou toute la pate est cisaillée, on intégre I'expression (A.8) de r & Ra, on a alors :

=5 [ ()6 ()
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A.4. VALIDATION DU MODELE POUR DES FLUIDES NEWTONIENS

A.4 Validation du modéle numérique sur des cylindres coaxiaux pour

Influence du maillage sur les couples numériques
pour le modéle avec changement de repére
Nombre d’éléments | 866 1270 6284 17644
Fluide 1 Erryq [%] |3,21.1072 [ 1,61.1072 | 2,06.1073 | 5,47.10~*
(Re = 6,67) | Erraps [N.m] | 8,55.107% | 4,27.107% | 5,49.1077 | 1,46.107"
Fluide 2 Erryq [%] | 5,06.1072 | 3,41.1072 | 5,92.1073 | 5,58.10~4
(Re = 0,23) | Errgy,s [Nom] | 5,64.10~% | 3,80.10~% | 6,59.10° | 6,22.10°

TABLEAU A.1 — Erreurs relatives et absolues entre les couples analytiques et numériques en fonction
du maillage pour les deux fluides newtoniens simulés dans le modéle avec changement de repére.

Influence du maillage sur le champ de vitesse numérique
pour le modéle avec changement de repére
Nombre d’éléments [ 866 1270 6284 17644
Fluide 1 Apax [0 [ 5,56.107% [ 2,71.107* [ 1,74.107° [ 5,73.10©
(Re =6,67) | Res [m.s~1] | 4,29.107° | 1,86.107° | 1,32.1077 | 1,46.10%
Fluide 2 Amax [0] | 5,58.107% [ 2,71.107* | 1,53.107° | 5,51.107F
(Re =0,23) | Res [m.s~1] | 5,22.107° | 2,26.107° | 1,60.107° | 1,82.10~7

TABLEAU A.2 — Erreurs relatives maximales entre les vitesses analytiques et numériques et les résidus
en norme L? en fonction du maillage pour les deux fluides newtoniens simulés avec changement de
repére.

Influence du maillage sur les couples numériques
pour le modéle sans changement de repére
Nombre d’éléments | 866 1270 6284 17644
Fluide 1 Erryq [%] | 3,14.1072 | 1,54.1072 | 2,05.1073 | 5,44.10~4
(Re = 6,67) | Errg,s [Nom] | 8,36.107% | 4,11.1078 | 5,47.107° | 1,45.107°
Fluide 2 Errye [%] | 3,47.1072 | 1,75.1072 [ 2,11.1073 | 1,72.1073
(Re = 0,23) | Erraps [Nom] | 3,87.107% | 1,94.107% | 2,35.107° | 1,91.10~°

TABLEAU A.3 — Erreurs relatives et absolues entre les couples analytiques et numériques en fonction
du maillage pour les deux fluides newtoniens simulés dans le modéle sans changement de repére.
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Influence du maillage sur le champ de vitesse numérique
pour le modéle sans changement de repére

Nombre d’éléments | 866 1270 6284 17644

Fluide 1 Amax [0] | 5,50.107% [ 2,78.107* | 1,69.107° | 5,78.107F
(Re = 6,67) | Res [m.s~1] | 4,25.107°% | 1,87.107° | 1,29.107 | 3,38.107%

Fluide 2 Amax [0] | 5,57.107* | 2,71.107% | 1,52.107° | 6,48.10~7
(Re =0,23) | Res [m.s~1] | 5,22.107° | 2,26.10~° | 1,60.107° | 1,82.10~ "

TABLEAU A.4 — Erreurs relatives maximales entre les vitesses analytiques et numériques et les résidus
en norme L? en fonction du maillage pour les deux fluides newtoniens simulés sans changement de

repeére.
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A.5 Validation du modéle numérique sur des cylindres coaxiaux pur
des fluides binghamiens

Influence du paramétre ~. sur les couples numériques
Paramétre de régularisation v, [s™] | 1 0,1 0,01
Fluide 3 Errye | %] 16,1 1,13 5,55.1072
(Reup = 6,67, Bigp = 0,67) | Errays [Nom] | 5,18.107% | 3,65.107° | 1,79.107°
Fluide 4 Erryq [%] | 3,11.107% | 3,11.10~* | 6,15.10~*
(Reyp = 0,23, Bigp = 1,08) | Erra,s [Nom] | 3,82.107% | 3,82.10~% | 3,82.10~*

TABLEAU A.5 — Erreurs relatives et absolues entre les couples de référence et numériques en fonction
des valeurs du paramétre de régularisation v, pour les deux fluides binghamiens simulés.

Influence du paramétre ~. sur le champ de vitesse numérique
Paramétre de régularisation v, [s~'] | 1 0,1 0,01
Fluide 3 Amax [0] | 6,26.1071 | 7,63.1072 | 1,06.10~
(Rens = 6,67, Bigp = 0,67) | Res [m.s~1] [ 7,10.1073 | 8,27.107% | 1,14.10~%
Fluide 4 Amax [0] | 2,26.107% | 2,26.107% | 2,26.10~4
(Re = 0,23, Bi =1,08) Res [m.s~1] | 1,96.107° | 1,96.107° | 1,96.10°

TABLEAU A.6 — Erreurs relatives maximales entre les vitesses de référence et numériques et les ré-

sidus en norme L? en fonction des valeurs du paramétre de régularisation L? pour les deux fluides
binghamiens testés.
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A.6 Présentation des corrélations entre paramétres rhéologiques et
macroscopiques pour la simulation en deux dimensions

On a pu observer un trés bon ajustement des données de simulation & deux dimensions du rhéométre
avec une loi du type C = Cy + kI'™.

13 n
12 f m—
11+
l L
Jos| L
n[0] ~m (A.11) o8 e
0.6 — -
05 | vt
0.4

0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 11 12

FIGURE A.1 - Equation et représentation graphique de la corrélation entre n et m.

12000 Kk  x
10000 - | 1200exp(1.8m) ——
8000 |
K [Pa.s"] Kik 6000 1
W ~ 1200ezp(1.8m) (A.12) 4000 |
trm
2000

0 . . . . . . . .
04 05 06 07 08 09 1 11 12 13
m

FIGURE A.2 — Equation et représentation graphique de la corrélation entre K, m et k.

x

‘ ‘ ‘ ‘ ‘ -
50 1 1200xC,

To
20 +

70 [Pa] ~ 1200 x CO [Nm} (A.13)

10

0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05
o

FIGURE A.3 - Equation et représentation graphique de la corrélation entre Cy et 7p.
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B.1 Parameétres macroscopiques des simulations 3D en considérant
une plage de gradient de vitesse de [0,100] s}

Courbes macroscopiques pour le CMC 3%

0.12 T T T T T T T . . .
011 | Dispersion exp L
01t Cnf,xrﬁ ; % %
0.09 | x
0.08 f %

C oo07¢ X

[N.m] 0.06 |
0.05 +
0.04 +
0.03 +

0. 02 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

I [tr.mi n'l]

+X

+X

Courbes macroscopiques pour I’AS 3%

0.22 — . .
oo | Dispersion Cexp N . .
exp e —+
0.18 Coum X a
0.16
0.14
N o1 | Y
0.08 r
0.06
0.04 +
0.02 :

+.X

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
r [tr.mi n'l]

133



134

ANNEXE B. ANNEXES RELATIVES AU CHAPITRE I11

Courbes macroscopiques pour la GA 2%

0.065
0.06
0.055 r
0.05
0.045 r
[Nm] 004 |
0.035 r
0.03
0.025

Dispersion exp
exp
Cnum

Xt

+
X

X+

!

!

!

!

T

! !

0.02 : '

50

60

I [tr.mi n'l]

70

80

Courbes macroscopiques pour le carbopol 0,2%

90 100

0.18 — T %
Dispersion exp « X
0.16 | coP - > X
num X X X
0.14 X
X
0.12 r X
C e
[Nm] 0.1 - + +
Jr
0.08 r +
Jr
0.06 r +
004 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
F[tr.min'l]

B.2 Paramétres rhéologiques des fluides modéles obtenus avec 1’hy-

pothése n = my,

Fluides 70 [Pal K [Pa.s"] | n[0] | o [Pd]
Glucose 7 % Fixé 4 0 7,4 +0,8 1 16,61
CMC 3 % Fixé a 0 15,6 =+0,5 | 0,557 | 2,16
AS 3 % Fixca0 | 23,1 =+1,0 0,661 | 3,74
GA 2 % Fixéa 0 | 14,0 =+0,1]0,361| 0,76
Carbopol 0,2 % || 56,4 +3.6 | 26,8 =+1,4 | 0,323 | 4,77

TABLEAU B.1 — Caractéristiques rhéologiques des fluides modéles en considérant la plage de gradients
de vitesse allant de 0 4 20 s~! et en fixant Iindice de comportement égal & la puissance m de la courbe
macroscopique expérimentale.
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B.3 Rhéogrammes des fluides modéles et leurs ajustement pour 1’in-
tervalle de gradient de vitesse [0,20] s}
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