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RESUME

Avec I'émergence des technologies de fabrication additive dans le secteur de la
construction, l'impression 3D du béton a suscité une attention particuliere en raison
de son potentiel a modifier les pratiques de construction traditionnelles. Cette
nouvelle meéthode de construction offre des opportunités sans précédent pour
augmenter la productivité et réduire I’impact environnemental du secteur de la
construction. Malgré ces avantages, il existe encore plusieurs défis qui entravent son
implémentation sur chantier, notamment le contrdle de la qualité, la conformité
dimensionnelle, les joints froids, la qualité de I’interface entre les couches, etc. Ces
différentes problématiques sont généralement reliées a la non-conformité du matériau
vis-a-vis des exigences du processus de 1’impression, associées principalement aux

propriétés rhéo-mécaniques du matériau.

Le présent projet de doctorat vise a combler les lacunes dans les connaissances et la
compréhension actuelles vis-a-vis de I’'imprimabilité des matériaux cimentaires d’un
point de vue ‘matériau’, ainsi que les paramétres d’impression Sélectionnés
dépendamment du comportement rhéologique du mélange d’un point de vue
‘procédés’. Le projet exploite différentes approches de formulation afin d’identifier
et comparer les différentes rhéologies adaptées a ce type de mise en place pour
discerner les différents comportements rhéo-mécaniques des matériaux cimentaires
imprimables des plus fluides au plus fermes. Les formulations imprimables
développées ont été testées dans des expériences a petite et grande échelles sur deux

procédés d’impression différents.

Mots clefs: Impression 3D, matériaux cimentaires, structuration, rhéologie,

comportement mécanique.



ABSTRACT

With the emergence of additive manufacturing technologies in the
construction industry, 3D printing concrete has gained particular attention due to its
potential to transform traditional construction practices. This cutting-edge
construction method offers unprecedented opportunities to increase productivity and
reduce the environmental impact of the construction industry. Despite
these advantages, there are still several challenges that hinder its implementation on-
site, including quality control, dimensional compliance, cold joints, interlayer
bonding quality, etc. Most of these challenges pertain to the non-conformity of the

rheo-mechanical material properties with printing requirements.

The key objective of this research project is to fill in the gaps in the current
knowledge and understanding of cement-based materials printing behavior from a
material perspective while considering the effects of the printing parameters from a
process standpoint. While using different mix design approaches, the
project explores various rheologies adapted to extrusion-based 3D printing processes
in order to assess the different rheo-mechanical behaviors of printable cement-based
materials. The developed printable mix designs were tested in small and large-scale

printing experiments with two different processes.

Keywords : 3D printing, cement-based materials, structuration, rheology,

mechanical behavior.
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INTRODUCTION




1. Introduction générale

Avec I’avénement du Building Information Modeling (BIM), une nouvelle forme de
construction écologique, économique, créative et plus rapide est apparue. Grace a cette
technologie, il est devenu possible de construire des éléments structurels, des ouvrages
d’art et des batiments au moyen d'une impression 3D. Selon une étude menée par Contour
Crafting a I'Université de Californie du Sud, il est établi que I'usage de cette technologie
de construction peut réduire les émissions de CO, de 75 % et la consommation d'énergie
grise de 50 % [1]. De plus, la diminution remarquable des déchets rend I’utilisation de
cette technologie trés attractive, dans un monde ou les questions socio-environnementales
sont au coeur des débats de tout secteur.

A présent, de nombreux fabricants d’imprimantes 3D ont vu le jour, afin de révolutionner
les techniques de production et de construction. Bien que plusieurs vitrines de structures
imprimées en 3D de béton soient exposées dans le monde entier, de nombreux défis
subsistent au niveau du déploiement de cette technologie, allant de la formulation de
matériaux adaptés aux exigences du processus, jusqu’aux effets de I’impression sur les
propriétés mécaniques et de durabilité des éléments imprimés. Toutefois, comme
I’impression 3D du béton fait appel a la fois a de nouvelles technologies et a des théories
établies, en plus des problématiques connues liées au matériau lui-méme (ressuage,
ségrégation, fissuration, etc.), de nouveaux obstacles apparaissent liés au processus. En
réalité, ces processus de construction impliquent une certaine complexité de formulation,
qui se présente sous la forme d'un grand nombre d'exigences simultanées difficiles a
satisfaire. Le domaine restreint des propriétés admises a des conséquences sur le
comportement rhéo-mécanique des matériaux cimentaires utilisés. Une compréhension
approfondie des leviers qui permettent de contrdler ces propriétés est donc indispensable
pour l'utilisation future de cette technologie sur le terrain.

L’enjeu initial de cette recherche consiste a discerner les différents comportements
rhéologiques qui peuvent se présenter lors de I’impression, ainsi que les conséquences
inhérentes a la stabilité des eléments imprimeés et leur performance mécanique globale.
L’étude expérimentale se base sur un ensemble de matériaux cimentaires imprimables de
compositions et de propriétés tres diverses, allant des plus fluides aux plus fermes. Avant

d'aborder la problématique et les principaux objectifs de cette thése, il est nécessaire



d’acquérir une vision globale du contexte historique, environnemental et économique de

cette technologie, justifiant ainsi I'intérét qui lui est porte.

2. Contexte de I’étude
2.1. Contexte historique

Les premiers procédés de construction par impression 3D ont vu le jour vers 1990 aux
Etats-Unis, lorsque le professeur Behrokh Khoshnevis de 1’Université du Sud de la
Californie a eu I’idée d’imprimer en 3D un mur en béton. Il a en effet mis au point une
imprimante 3D de type dép6t de matiere fondue (Fused Deposition Modeling), montée
sur un bras robotisé¢ qui, au lieu d’extruder du plastique, crée des couches de béton selon
un modele 3D [2]. Veéritable innovation dans le domaine de la construction, cette
technologie nommée Contour Crafting, fait révolution et marque ainsi le début de
I’impression 3D dans le secteur de la construction. Il s’agit d’un procédé par lequel le
matériau est déposé en multicouches selon un modele tridimensionnel, afin de créer des
structures a grande échelle. Des rails installés autour du terrain de construction font office
de portique pour diriger le bras robotisé (cf. Fig. 1). Ce dernier glisse en avant et en
arriere pour appliquer, couche par couche, du béton. Sur le c6té et au-dessus de la buse
sont fixées des truelles qui viennent aplatir les couches extrudées et garantir une stabilité

suffisante.

Fig. 1 : Procédé d’impression 3D « Contour Crafting » [3]

En raison de 1’absence de coffrage, un béton ordinaire n’aurait pas pu étre utilisé,
puisqu’il n’aurait pas pu supporter son propre poids. En effet, le matériau utilisé¢ doit
maintenir une stabilité suffisante au fur et a mesure du dépot des couches. C’est donc un

béton a faible affaissement et une cinétique de structuration optimisée qui est employé



dans cette méthode. De 1a nait ’importance de la maitrise du comportement rhéologique
des matériaux cimentaires destinés a de semblables applications.

Au fil du temps, on peut distinguer quatre époques illustrant les progrés réalises dans la
maitrise de la rhéologie des matériaux cimentaires (cf. Fig. 2). Le béton était considéré
longtemps un matériau granulaire nécessitant des outils rudimentaires (pelle, dame,
rateau, pique, etc.) pour sa mise en ceuvre dans le domaine de la construction jusqu’a
I’apparition des premiers plastifiants en 1940, qui ont introduit les méthodes de vibration
et de pompage du béton [4]. Vers la fin du XXéme siecle, les superplastifiants ont vu le
jour, avec I’avénement des bétons a hautes performances et des bétons autoplacants. Ces
derniéres années, I’implantation de la robotisation dans le secteur du BTP a fait apparaitre
la notion de la prise a la demande, qui a donné naissance a un nouveau type de béton : le
« Digital Concrete ». Chaque transition technologique est liée a des progres dans la
compréhension de la rhéo-physique des matériaux cimentaires [5]. Dans le cadre de ces
explorations en cours, la principale quéte de I'impression 3D du béton est de pouvoir
ajuster les propriétés intrinseques des matériaux cimentaires de fagon a garantir a la fois

les exigences des procédés d’impression et la performance globale souhaitée des

structures.
1850 — 1940 : 1940 —1990 : 1990 —-2010: 2010 —2022:
matériau granulaire matériau plastique matériau fluide Smart concrete
Outils : Pelle — dame — | Outils : Vibration — | Outils: moule, coffrage Outils : Robots,
rateau—pique Tremis—Pompe imprimante 3D, etc.
Introductiondes
Introduction des superplastifiants Maitrise dela
premiers plastifiants rhéologiedansle

Fig. 2 : Evolution de la maitrise de la rhéologie des matériaux cimentaires au fil du temps
(reproduit de [6])



2.2. Contextes environnemental et économique

A I’heure actuelle, le monde connait une trés grande vague de croissance urbaine. Plus de
la moitié de la population mondiale est aujourd'hui concentrée dans les zones urbaines. Il
est projeté que d'ici 2060, les deux tiers de la population de 10 milliards d'habitants
vivront dans les villes [7]. Pour faire face a cette croissance rapide, 230 milliards de m? au
parc immobilier mondial seraient nécessaire. Cela équivaut a ajouter une ville de New
York chaque mois pendant 40 ans. Ce nouveau parc immobilier doit étre congu pour
répondre aux normes “zéro carbone net" [7]. Rappelons qu’a I’échelle mondiale, le
secteur de la construction est responsable d’impacts environnementaux considérables, tels
que 40 % de consommation d'énergie, 40 % de production de déchets solides et 38 % des
émissions de gaz a effet de serre [8]. Les préoccupations croissantes de la société en
matiere de développement durable favorisent ainsi I'émergence de processus de
construction innovants qui permettent de minimiser les impacts environnementaux. En
particulier, des procédés de fabrication additive ont été associés a une fabrication rentable
qui réduit la consommation d'énergie, les besoins en ressources et les émissions de CO,
au cours du cycle de vie du produit, notamment I’impression 3D qui promet de nombreux
avantages dans ce contexte [9,10]. Celle-ci offre un potentiel important pour réduire la
consommation des maticres premicres. En effet, I’impression 3D n’utilise que la maticre
dont elle a besoin en venant la déposer couche par couche. Par conséquent, le taux de
production des déchets est également réduit [11]. Ces avantages environnementaux ont
conféré a I’impression 3D le label de technologie « verte ». Toutefois, la consommation
excessive du ciment dans la formulation des matériaux dédiés a ces techniques de
construction remet en cause ce label.

Grace a I’impression 3D, il est devenu plus facile de mettre en place des caractéristiques
structurelles et fonctionnelles, trés précises et complexes dans le batiment, y compris la
ventilation, la plomberie et le cablage. Cette technologie permettrait ainsi de raccourcir
les délais de construction, de minimiser les risques d'erreurs et d'augmenter le niveau de
sécurité et de réduire la pénibilité des projets de construction. Compte tenu de sa rapidité
et de son colt de production modéré, I'impression 3D génére un gain économique
considérable par rapport aux méthodes de construction conventionnelles, grace a la
réduction du coflit de coffrage qui représente jusqu’a 50% du cott global de projet [12], ce

qui explique ainsi I’intérét majeur porté a cette technologie.



3. Problématique et objectifs

3.1. Problématique

A la lumiére des informations rapportées précédemment, I’implémentation de
I’impression 3D dans le secteur de la construction se justifie a différents niveaux. Cela
permettrait de réduire I’impact environnemental du secteur sans avoir a décélérer le taux
de construction. Ainsi, pour atteindre un tel objectif, il faudra tout d’abord évaluer les
effets des procédés d’impression sur le comportement du matériau afin de s’assurer de la
performance globale requise des structures imprimées. Compte tenu de la nouveauté de
cette technique de construction, il n'existe pas encore de normes qui définissent les
criteres d'acceptation d’un mélange vis-a-vis du processus d’impression 3D, ni les
parameétres d’impression a utiliser pour une formulation donnée. Ce travail s’inscrit dans
ce cadre et se veut étre une contribution a la mise en place d’une méthodologie de
I’évaluation de I’'imprimabilité des matériaux cimentaires a partir d’une étude basée sur

I’interaction entre la formulation, la réponse rhéologigue et le comportement

meécanigue des matériaux cimentaires imprimables (cf. Fig. 3).

Les résultats de cette thése devraient faciliter I’optimisation de formulations destinées a
une mise en place par impression 3D, ainsi que le choix des parametres d’impression
adaptés a leur rhéologie. Ce projet de recherche vise également a établir une
compréhension fondamentale des origines des instabilités qui peuvent se produire lors de
I’impression, et les bases nécessaires a un meilleur contréle de la qualité de I’'impression

permettant d’atteindre ainsi les performances ciblées des structures imprimées.

Rhéologie

Matériaux

Impression
3D

Fig. 3 : Schéma représentatif des principaux volets de recherche abordés dans la thése



3.2. Objectifs de la these

Contrairement aux méthodes de construction traditionnelles, le procédé d’impression 3D
s'appuie uniquement sur la résistance structurelle du matériau a court terme pour assurer
sa stabilité, sans avoir recours au coffrage. Ceci rend le contrdle des propriétés a I'état
frais du matériau crucial pour assurer son imprimabilité. Dans ce contexte, différentes
approches sont adoptées afin de caractériser 1’évolution de I’hydratation et des propriétés
rhéologiques et mécaniques permettant de surmonter les difficultés liées a 1’absence du
coffrage. L'objectif principal de cette these est de proposer une approche rationnelle pour
la formulation des matériaux cimentaires adaptés pour une mise en place par impression
3D, ainsi que de déterminer les parametres d'impression a utiliser en fonction de la
rhéologie du mélange. Cette these vise également a étudier le comportement rhéo-

mécanique de ces matériaux.

Afin de pouvoir atteindre cet objectif, des objectifs spécifiques ont été fixés et sont
présentés comme suit :

- ldentifier les propriétés intrinséques du matériau déterminant son imprimabilité et
définir le cahier des charges pour I’'impression 3D par extrusion des matériaux
cimentaires ;

- Evaluer D’effet de la variation des paramétres d’impression sur la qualité de
I’impression pour une rhéologie donnée ;

- Etudier la structuration des matériaux cimentaires adaptés pour une mise en place
par impression 3D, en considérant les effets de I’age et de I’historique de
cisaillement ;

- Distinguer les différents comportements rhéo-mécaniques des matériaux

cimentaires imprimables et évaluer les différents modes de rupture correspondants.
4. Méthodologie de recherche

Le présent projet de recherche s’inscrit dans le cadre d’une cotutelle entre le laboratoire
de recherche sur le ciment et le béton du département de génie civil et du génie du
batiment de [’Université de Sherbrooke et le laboratoire de I’Institut de Recherche en
Genie Civil et Mecanique de Centrale Nantes. Cette collaboration vise a regrouper les
expertises de ces deux laboratoires notamment la rhéologie et le comportement
mécanique des matériaux cimentaires. Le programme de recherche est subdivisé en quatre

phases expérimentales illustrées dans la Fig. 4. Les deux premieres phases sont réalisées a
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I’aide d’une imprimante 3D a échelle réduite et les deux derniéres sont menées au moyen
d’une imprimante a grande échelle. Compte tenu de la variabilité des procédés
d’impression utilisés dans le cadre de cette étude, différentes formulations sont étudiées,
allant des plus fluides aux plus fermes. Cela a permis de distinguer entre les différents

comportements rhéo-mécaniques qui peuvent se présenter lors du processus de

I’impression.
Phase 1: Phase 2: Phase 4:

Imprimabilité: Critéres et —>| Structuration des matériaux cimentaires Propriétés mécaniques des matériaux

approches de formulations imprimablesen 3D (MCI3D) cimentaires imprimésen 3D (MCI3D)
| —1 |

1.1 Définiion du cahier des 241 dentification ~ des phases de 4.1 Etude de I'effet de la cinétique de
charges des matériaux structuration des matériaux cimentaires structuration sur le comportement
cimentaires pour une mise en imprimables en 3D. mécanique des MCI3D.
place par impression 3D. | T

2.2 Evaluation de I'effet de I'age et de
I’historique de cisaillement sur les phases
I de structuration

Critéres d’imprimabilité 4.2 Evaluation de [Ianisotropie du
comportement mécanique des MCI3D par
des essais de compression.

1.2 Développement ‘ l

diappfoche; de! formulation;des 2.3 Evaluation de la variation de la qualité ; .
mate_znaux cimentaires d'impression dans le temps. 4.3 Evaluation des différents modes de
imprimables. rupture.

Approches de formulation

3.2 Proposer une méthode de caractérisation
alternative aux mesures rhéométriques pour

'évaluation de [limprimabilit¢ des matériaux
cimentaires fermes. ' DS
| CENTRALE Stratégie d’impression 1

= o 3.1 Evaluer l'effet de la variation des parametres Université de
NANTES des matériaux fluides d'impression sur la qualité de Iimpression pour Sherbrooke
I une rhéologie fixée.
1.3 Développement de formulation de :
matériaux cimentaires adaptés a une Phase 3: Stratégie d’impression
mise en place par impression 3D & Mise a I'échelle de I'imprimabilité des B
grande échelle matériaux cimentaires des matériaux fermes

Fig. 4 : Programme expérimental de la these

5. Organisation de la these

Ce mémoire est composé principalement de quatre chapitres structurés comme sulit :

- Le CHAPITRE 1 présente une revue de la littérature et résume 1’état de I’art des
connaissances sur les procédés d’impression, les exigences d’imprimabilité des
matériaux cimentaires ainsi que les approches de formulation adoptées. Ce chapitre est
articulé en plusieurs parties qui abordent les notions de base de cette étude et seront
autant de ressources pour [’analyse ultérieure des résultats. Une syntheése
bibliographique des travaux menés sur I’impression 3D par extrusion des matériaux
cimentaires est par la suite présentée. Ceci a pour objectif de définir les points
nécessitant une étude approfondie, dans le but de contribuer a 1’avancement de la
maitrise du comportement rhéo-mécanique des matériaux cimentaires destinés a une
mise en place par impression 3D.

- Le CHAPITRE 2 vise a établir le lien entre les propriétés intrinséques des matériaux
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cimentaires et les exigences du processus d'impression 3D afin de proposer une
approche rationnelle d'optimisation de formulations imprimables. Ce chapitre est
organisé en deux parties: la premiere aborde les aspects inhérents au ‘matériau’
tandis que la seconde se focalise sur la qualité de I’impression du point de vue
‘procédé’.

- Le CHAPITRE 3 s’intéresse a la compréhension de la physique des processus
d’impression 3D a travers I’étude du comportement des matériaux cimentaires
imprimables au cours du temps de 1’état frais a 1’état durci, et 1’évaluation de la
transition entre les états fluide et solide.

- Le CHAPITRE 4 est dédié a I’évaluation de I’imprimabilité des matériaux cimentaires
fermes a travers une méthode de caractérisation alternative aux mesures
rhéométriques. Ce chapitre étudie le comportement élasto-plastique de ces matériaux
en se focalisant sur les aspects d’extrudabilité, de constructibilité, ainsi que la qualité

d’interface inter-couche et la performance mécanique globale a long terme.

Enfin, une synthese globale de la thése est présentée, faisant ressortir les principaux
résultats et les conclusions qui en découlent. Une ouverture vers de nouvelles

perspectives de recherche est présentée également.
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L’impression 3D du béton gagne rapidement en popularité dans l'industrie de la
construction. Celle-ci offre de nombreux avantages en créant des formes complexes sans
avoir recours au coffrage, réduisant ainsi le colt des projets de construction. Plusieurs
projets sont actuellement en cours dans le monde a un rythme accéléré pour tester la
viabilité¢ de cette technologie. Cette innovation, qui va d’un simple modéele 3D a
une exécution par dépdt de couches, jusqu’a la construction des ouvrages par un
simple clic, présente de nombreux défis. Ces derniers vont de 1’adaptation du design aux
capacités de fabrication, de la compatibilit¢ des matériaux avec les exigences des

procédés, a I'évaluation de la performance globale des structures.

Afin de mieux appréhender cette technologie, un bref apercu de I'état de I'art est présenté
dans ce chapitre. Dans un premier temps, nous présenterons les différentes techniques
d'impression 3D dans I’industrie de la construction, ainsi que les projets phares réalisés.
Ensuite, ’accent sera mis sur les procédés d’impression 3D par extrusion, en précisant les
différents parametres qui entrent en jeu lors de la formulation et au cours de I’impression.
Une analyse bibliographique des formulations utilisées et le comportement mécanique qui
en résulte est établie.

Ces éléments bibliographiques permettront d'aborder les questions lies a la
détermination des relations entre I’imprimabilité des matériaux cimentaires et la rhéologie

d’une part, et la performance mécanique structurelle a long terme d’autre part.

1. Impression 3D dans le secteur de la construction

1.1. Procédés de I’impression 3D

Bien que pratiqguement toutes les structures et formes structurelles peuvent étre produites
par les techniques standards de construction (malaxage, coffrage et mise en place
manuelle in situ du béton), divers procédés de construction ont été développés pour
répondre a un certain niveau de complexité geométrique, a la cadence des projets de
construction, a la logistique sur chantier et a la qualité et aux problémes de main-d'ceuvre
[4]. L’impression 3D du béton est I’'une des techniques de la fabrication additive ou la
construction se fait par dépbét de matériau couche par couche. Les procédés les plus

couramment utilisés dans I’industrie de la construction sont présentes dans ce qui suit.



CHAPITRE 1. REVUE DE LA LITTERATURE

1.1.1. Impression 3D par extrusion du béton

a) Présentation du procédé

La méthode de I’impression la plus utilisée et la plus développée dans 1’industrie de la
construction est celle reposant sur le principe d’extrusion de la matiére. Dans ce procédé,
le béton est acheminé a travers une pompe ou par pression d’air jusqu’a son extrusion a

travers la buse et son dépdt par couches successives (cf. Fig. 1.1). Ce dépdt en

multicouche suit une trajectoire définie par les commandes de pilotage du procédée
d’impression utilisé. Il existe en réalité trois systémes de pilotage : les systemes robotisés,
les portiques et la grue. Ces trois systemes sont déja utilisés avec succes, mais chacun a
ses propres avantages et ses limites. En effet, le portique, qui est techniquement considéeré
aussi comme un type de grue, est limité dans sa verticalité en raison de sa limite en
hauteur, tandis que la grue peut étre ajustée pour atteindre des hauteurs supérieures.
Cependant, les deux systémes sont généralement limités a quatre degrés de libertés (ddl),
a savoir la hauteur, la largeur, la profondeur et la rotation de la buse autour de l'axe
vertical. Les systémes robotisés, par ailleurs, permettent une impression a six ddl, ajoutant
deux ddl rotatifs a celles des systémes en portique et a grue. Cependant, ’espace de
mobilité des systémes robotisés étant limité, des difficultés de mise a I'échelle peuvent se
présenter [5].

Les procédés d’impression par extrusion se distinguent également par les dispositifs de
transport et d’extrusion, ainsi que la géométrie et la forme de la buse utilisée. Ceci induit
une variation des propriétés requises des matériaux imprimables en fonction des
specificités techniques des procédés. Ces exigences d’imprimabilité feront 1’objet de la

seconde partie de cet état de ’art.

Malaxage - Transport
Pompage

Extrusion

Dépot en couches

- 2

N~

successives

Fig. 1.1 : Schéma représentatif de la technique d’impression 3D par extrusion
(systeme en portique) [6]
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b) Avantages et inconvénients du procédé

Les procédés d’impression par extrusion ouvrent des possibilités infinies pour la
conception architecturale et permettent de s'adapter a des projets de construction
complexes (ex. projets de réparation de zones difficilement accessibles). Cette versatilité
permet d’envisager I’impression de structures complexes, permettant ainsi de répondre
aux enjeux futurs de la construction [7].

En revanche, la stabilité globale des éléments imprimés est remise en cause en raison de
I’absence du coffrage, de la formation de joints froids et de 1’exposition aux conditions
environnementales du milieu ambiant (température, vent, etc.). De plus, afin d’améliorer
la résistance en traction des éléments imprimés en 3D, la mise en place des armatures doit
étre repensé au cours de ’impression [4], ce qui pourra limiter les déplacements de la

buse.

¢) Enjeux du procédé

Certes, les procédés d’impression 3D par extrusion présentent de nombreux avantages
pour I’industrie de la construction, mais étendre son utilisation dans le secteur de la
construction de maniere durable nécessite de repenser les méthodes et les matériaux
traditionnellement utilisés. En réalité, le principal enjeu est de réaliser des constructions
aussi résistantes et durables qu’avec du béton armé traditionnel. En outre, plusieurs
compromis sont a prendre en considération lors de la mise en place par impression 3D, ce

qui limite la gamme des matériaux utilisés.

1.1.2. Impression 3D par injection dans un lit de particules

a) Présentation du procédé

L’impression 3D par injection dans un lit de particules est le moyen privilégié pour la
fabrication des objets complexes, nécessitant un certain degré de précision, que ce soit en
les imprimant directement, ou par impression du coffrage dans lequel ils vont étre coulés
par la suite. Ce processus d'impression se compose de 2 étapes répétitives. La premiére
étape consiste a déposer une couche de particules séches. La seconde étape consiste en
une injection sélective d'un fluide sur le lit de particules au moyen d'une téte d'impression
ou d'une buse pour assurer la liaison entre les particules [8]. Les particules non liees sont
éliminées par la suite [9]. Dépendamment des matériaux utilisés pour ce processus
d'impression, on distingue entre trois différentes techniques représentées dans la Fig. 1.2.

Pour les matériaux cimentaires, seules les deux premieres méthodes sont utilisées : soit
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utiliser du ciment et des agrégats sous forme de lit de poudre et injecter de I’eau ou un

liant, soit injecter de la pate de ciment dans un lit d’agrégat.

Activation de ciment Intrusion sélective Injection de liant

Suspension de

Solution activatrice )
ciment

Résine polymere

02050505 QOO0 O e

Agrégats et matiére
séche pulvérulente

Agrégats Agrégats et durcisseur

Fig. 1.2 : Schéma représentatif de la méthode d'impression 3D par injection dans un lit de
particules [8]

b) Avantages et inconvénients du procédé :

Comparée a d'autres techniques de fabrication additive, I'impression 3D par injection
dans un lit de particules a peu d'impact sur la qualité d'impression. Sa haute résolution
représente son avantage majeur. En fonction de la taille des particules, une résolution
jusqua 0,1 mm de profondeur est possible. De plus, le temps d’impression est
indépendant de la complexité géométrique. Etant donné que les particules séches sont
mécaniquement stables, les structures inclinées, arches, vodtes, porte-a-faux peuvent
facilement étre réalisés [9].

L’un des principaux inconvénients de cette technique est la limitation de la taille des
composants par l'espace d'impression, qui délimite a la fois la vitesse et le niveau de
détail de ’impression. Cependant, des imprimantes 3D a lit de particules congues pour la
production d'éléments a grande échelle sont disponibles notamment D-Shape qui utilise

une imprimante 3D a lit de particules pour des largeurs allant jusqu'a 6 m [10].

¢) Enjeux du procédé :

L’un des principaux défis de ce procedé est le traitement supplémentaire apres
I'impression pour éliminer les particules non activées et éventuellement les recycler.
L’enjeu principal de cette technologie serait donc d’¢largir le spectre des combinaisons de
liants en poudre imprimables afin daugmenter la stabilité des piéces imprimees, de
minimiser la période de traitement et d'obtenir une fabrication plus respectueuse de

I'environnement.
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1.1.3. Autres procedés

a) Coffrage glissant

Le coffrage glissant (SDC : Smart Dynamic Casting) est une méthode de préfabrication
robotisée qui a émerge, de la méthode traditionnelle de mise en forme du béton avec un
coffrage rigide, en un systéme presque entierement automatisé permettant la production
de structures en béton a section et geométrie variables, utilisant des coffrages actionnés et
flexibles. Les systemes de coffrage flexibles ont donné naissance a des prototypes a
grande échelle (jusqu'a 3 metres de hauteur) dont la forme, le volume, I'épaisseur et la
géomeétrie varient. Durant ce processus, le béton est mis en place dans un coffrage creux a
I'état fluide et en sort a I'état durci. Le contréle de I'hydratation s’avére donc essentiel,
réalisé généralement par des adjuvants chimiques. En effet, du béton auto-placant avec
des retardateurs de prise est pompée et activée par incréments a l'aide d’accélérateurs

[11], comme illustré dans la Fig. 1.3.

@t

[ [HHTITHESS

5
=

(c) ﬁ[ﬂ] -

Fig. 1.3 : Principe du procedé de coffrage glissant : (a) Préparation du béton auto-placant
a l'aide du retardateur de prise ; (b) Ajout d'accélérateur de prise (c) et (d) Contrdle de
I'évolution de la rhéologie ; (e) Mise en forme par glissement du coffrage [11]
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b) Impression en suspension dans une matrice de gel :

Un autre procédé, semblable a celui d’injection dans un lit de particules a été utilisé par la
start-up Soliquid spécialisée dans la fabrication additive. Le procédé consiste a extruder
du béton dans une matrice de gel durable et réutilisable a I'aide d'un robot & 6 axes comme
illustré dans la figure ci-dessous. Le matériau cimentaire d'impression est maintenu en
suspension dans la matrice, grace a un équilibre entre la viscosité et la densité des
matériaux utilisés. Le gel agit ainsi comme un support adaptatif jusqu’au durcissement de
I’objet imprimé qui, une fois durci est retiré du plateau. La stabilité et la durabilité de la
matrice d'impression permettent de répéter le processus plusieurs fois sur de longues

périodes avec le méme volume initial.

Fig. 1.4 : Le proceédé d'impression 3D mis en place par Soliquid [12]
1.2. Exemples de projets

L’impression 3D imprégne I’industrie de la construction de jour en jour. Le nombre de
projets et de réalisations ne cesse de croitre. Dans ce qui suit, quelques projets phares sont

présentés.

1.2.1. Murs structurels imprimés en 3D (XtreeE)

A D’initiative de la société XtreeE, le projet « Democrite » a été lancé en 2015 dans le but
de fabriquer des murs structurels de 2 x 1,5 m? en béton & haute performance (BHP),
voire fibré (BFUP), via I'impression 3D. Ce mur figurant fait partie d'un projet plus vaste
de réhabilitation d'une structure industrielle en région parisienne. Il est constitué d'un
double poteau et d'un panneau vertical. Le mur se distingue entre autres par sa structure
interne, une double courbe sinusoidale réduisant les ponts thermiques et permettant la

mise en place d'autres éléments de construction, tels que l'isolation thermique [13].
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Fig. 1.5 : Mur imprimé en 3D [13]
1.2.2. Extension d’hétel imprimée en 3D (Total Kustom)

Basé aux Philippines, le Lewis Grand Hotel a fait appel en 2014 au fondateur de Total
Kustom - un grand fournisseur d’imprimante 3D de maison - dans le but de construire une
extension mesurant pres de 10,5 m de large par 12,5 m de long et une hauteur de 3 m de
haut [14]. Du béton issu de matériaux locaux dont du sable composé de cendres
volcaniques difficile a extruder mais offrant de tres bons résultats, a été utilisé pour
’impression. A la différence des constructions déja réalisées par impression 3D,
I’extension du Lewis Grand Hotel constitue la premiére habitation ayant réellement

vocation a recevoir des résidents.

Fig. 1.6 : L’extension imprimée en 3D du Lewis Grand Hétel [14]

1.2.3. Pont pour vélos imprime en 3D (BAM & TUle)

Un projet de construction d’un pont en béton pour cyclistes aux Pays-Bas entiérement

imprimé, a été réalisé par 1’Université de Technologie d’Eindhoven et I’entreprise BAM
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Infra en 2017. Afin de permettre une impression de 800 couches successives de béton
pour un pont mesurant au final 3,5 m de large et 8 m de long, I’Université d’Eindhoven a
mis a profit son matériel pendant 3 mois. Des précautions lors de I’estimation de la

résistance au poids propre ont été prises en compte. Ainsi, une durée de vie de 30 ans

environ est prévue pour cet ouvrage [15].

’ .
n |1

HHH' it A,

Fig. 1.7 : Pont imprimé en 3D [15]
1.2.4. Puits imprimé en 3D (Groupe VICAT)

Le dernier exemple de projet concret d’impression 3D est la construction de puits en
béton en Suisse par I’entreprise Creabeton Matériaux filiale du groupe Vicat, spécialisée
dans la préfabrication. Ce projet s’inscrit dans le cadre de la rénovation et de 1’extension
du réseau des conduites industrielles d’eau usée et de chauffage urbain de I’entreprise
Swisscom [16]. La construction du puits a nécessité 45 minutes seulement, ce qui

représente un énorme gain de temps.

Fig. 1.8 : Puits imprimé en 3D [16]

-19-



CHAPITRE 1. REVUE DE LA LITTERATURE

1.3. Bilan

Ces projets témoignent des avantages de l'utilisation de I’impression 3D dans 1’industrie
de la construction. Toutefois, une attention devra étre accordée a la durée de vie de ces
ouvrages, ainsi qu’au caracteére de durabilité et de maintenance. Cela dit, la viabilité de
cette technologie dépend de 1’évaluation du comportement a long terme des structures
imprimées. En revanche, afin de mieux cerner ce comportement, il va falloir tout d’abord
appréhender les exigences imposées par le processus d’impression, afin d’évaluer les
effets que le matériau subit au cours de ce processus et ses conséquences sur son

comportement au jeune age et a long terme.

2. Matériaux cimentaires dédiés a I’'impression 3D

Parmi les matériaux de construction utilisés dans 1’impression 3D, les matériaux
cimentaires sont les plus exploités, compte-tenu du fait que le béton est le matériau le plus
consommé apres 1’eau [17]. De plus, les propriétés des matériaux cimentaires sont
largement adaptées aux exigences du processus d’impression, qui sont présentées ci-

dessous.
2.1. EXxigences du processus d’impression

L'impression 3D existe depuis 30 ans dans I’industrie de la construction et ce n'est que
récemment que les chercheurs ont mis a 1’essai différent matériaux de construction dédiés
a cette technologie. Cela a poussé plusieurs chercheurs a concentrer leurs efforts pour
comprendre les contraintes imposées par le processus de I’impression. La recherche sur le
développement de matériaux pour l'impression 3D a été faite en se basant sur les
propriétés requises selon les étapes du processus. Les principaux aspects du ‘matériau’

considérés dans le processus de 1’impression sont donc les suivants (cf. Fig. 1.9) :

e « Lapompabilité » ou globalement « I’ouvrabilité » (W),
e «L’extrudabilité » (E"),
e« La constructibilité » et la stabilité des couches (B*).
2.1.1. Propriétés requises pour le transport et le pompage

Comme mentionné précédemment, le matériau est généralement transporté depuis 1’unité

W : Workability — Ouvrabilité
E : Extrudability
B : Buildability

*
i
+
I
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de malaxage jusqu’a la buse a travers une pompe. Cela exige une ouvrabilité adaptée pour
le transport des matériaux. La « pompabilité » fait référence ainsi a I’écoulement et a la
stabilit¢ d’un matériau sous pression [18]. Une viscosité relativement élevée est
généralement nécessaire pour le maintien de la forme apres le dépdt, ce qui exige des
pressions de pompage relativement élevées dans la plage de 5 a 40 bars. Des ajustements
de la formulation sont nécessaires pour éviter la ségrégation sous ces pressions de
pompage [19]. La ségrégation pendant le pompage a haute pression peut entrainer la
diminution de 1’épaisseur de la couche de lubrification et provoquer le blocage du
matériau dans les conduites. Pour une meilleure impression, il est souhaitable d'avoir un

juste équilibre entre les parameétres de systéme de pompage et les propriétés du matériau.

p—

Ouvrabilité adéquate
pour le transfert et le
pompage

Fluidité adaptée pour
I'extrusion du
mélange

Bonne imprimabilité | mmm =< Rétention de forme
pour une bonne
constructibilité

-+ B
Un temps
d’ouvrabilité adapté
pour le processus Pt;?;er?;:r
d'impression P

Fig. 1.9 : Criteres de lI'imprimabilité d'un mélange [20]
La pompabilité des matériaux cimentaires exige trois aspects importants a prendre en
considération afin de limiter toute dégradation des propriétés du matériau. Le premier
aspect étant la stabilité sous pression qui se traduit par la prévention de toute possibilité
de segrégation ou de ressuage pathologique. La ségrégation se produit lorsque la
pression dans le mélange pousse la pate cimentaire a travers le squelette granulaire, les
séparant ainsi. Non seulement le mélange n'est plus homogeéne, ce qui affaiblit les
propriétés mécaniques globales, mais aussi un grand risque de blocage peut se présenter.
Par ailleurs, la pression peut également réduire la quantité de bulles d'air dans le mélange
permettant une remontée d’eau, alors que la pression d'aspiration fera croitre les bulles
d'air. Ces deux facteurs peuvent modifier la distribution volumique du mélange imprimé
et ne doivent pas étre négligés [21], ce qui nous conduit vers le deuxiéme aspect a prendre

en considération qu’est la compacité. Ce parametre est étroitement lié au volume de la
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pate, qui représente la quantité nécessaire pour remplir les vides dans le squelette
granulaire et entre le squelette et la paroi du tuyau pour pouvoir agir comme une couche
lubrifiante. Comme le volume des vides peut varier en fonction de la pression, le volume
de péate varie également. En tenant compte des conditions imposées par le procédé
d’impression 3D (taille des granulats, diamétre de buse, pression de pompage, etc.), il
existe un pourcentage minimal de volume de pate a prendre en considération en dessous
duquel, le mélange ne peut étre pompé en continu [22]. La continuité du processus de
pompage est assurée par le dernier parameétre, a savoir la mobilité. Ce paramétre dépend
impérativement des propriétés rhéologiqgues du mélange notamment son seuil
d’écoulement et sa viscosité. Un optimum entre le seuil d’écoulement, la pression de

pompage et la maniabilité du mélange doit étre assuré [22].

2.1.2. Propriétés requises pour I’extrusion

Comme deécrit dans la section précédente, une ouvrabilité adaptée est nécessaire pour la
pompabilité des matériaux cimentaires. A la différence d’une extrusion traditionnelle, les
effets du pompage sur les propriétés des matériaux cimentaires doivent étre pris en
considération lors de I’impression 3D par extrusion, ce qui rend le choix de la formulation
plus limité. La notion d'extrudabilité fait référence a la capacité d'acheminer du béton
frais a travers une trémie jusqu'a une buse ou le béton doit étre extrudé sous forme de
filament continu. La rétention de la forme exige que I'extrudat soit suffisamment rigide
pour conserver sa forme géométrique. Au niveau de la buse, une pression accrue peut
survenir, en raison de la taille de la buse, qui est inférieure a la section transversale des
tuyaux. Ici aussi, la ségrégation doit étre évitée [23]. L'extrudabilité a des exigences
comparables a celles de la pompabilité. Il convient toutefois de faire quelques nuances.
Le matériau cimentaire peut étre pompé sur de plus longues distances (par exemple des
tuyaux), mais l'extrusion se fait au niveau de la buse et doit former un filament continu.
Cela restreint la notion d'extrudabilité au niveau du passage entre les conduites de
pompage et la buse. Ainsi, en plus des exigences imposées par le pompage, un matériau
extrudable doit étre suffisamment fluide pour pouvoir s’écouler, stable pour conserver sa
forme au dép6t et homogene pour assurer la continuité des filaments (cf. Fig. 1.10) [4].
Désormais, la notion d’ouvrabilité sera utilisée pour désigner la pompabilité des

matériaux ainsi que la fluidité nécessaire pour assurer leur extrusion.
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Fig. 1.10 : A gauche : bonne qualité d’extrusion du matériau ; & droite : mauvaise
extrudabilité reflétée par une discontinuité de filament

La qualité de I’extrusion dépend également de la géométrie de la buse utilisée. La buse
circulaire crée de nombreux vides dans I'objet imprimé, comme le montre la Fig. 1.11.a,
ce qui peut réduire la résistance. Toutefois, dans le cas d'une buse rectangulaire ou carrée,
ce probléme peut ne pas étre significatif. Par contre, une buse circulaire est meilleure pour
imprimer tout objet complexe car, a un angle de rotation différent, elle peut maintenir une
section symétrique, alors que pour d'autres types de buses, cela peut étre difficile a
réaliser. 1l ressort clairement de la Fig. 1.11.b que la position de la buse carrée se situe en
dehors du trajet d'impression, tandis que la buse circulaire maintient un bon alignement
[15,22]. Ceci souligne 1’effet des paramétres d’impression (la taille de la buse, la
trajectoire, etc.) sur les propriétés du matériau imprimeé (volume de vide, résistance, etc.).

Ces parameétres doivent donc étre pris en compte lors de la conception des structures

Orifice d’une
buse circulaire

(ST
13, w

imprimées en 3D.

(a) Vides entre les (b) Orifice d’'une buse
filaments imprimés rectangulaire

Fig. 1.11 : Effet de la géométrie et de la forme de la buse sur la qualité d’impression
[18,23]

2.1.3. Propriétés requises pour la constructibilité et la stabilité des
couches

Dés que le matériau sort de la buse, il devient partie intégrante de I’élément imprimé. La

stabilité des couches devient ainsi primordiale. Cette stabilité est généralement reliee a la
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constructibilité du matériau imprimable, qui fait référence a la capacité d’une couche de
béton a retenir les couches supérieures sans s'effondrer. Le but est de s'assurer que chaque
couche imprimée a la capacité de maintenir sa forme lors du dép6t, tout en restant
suffisamment fluide pour assurer une bonne adhérence avec la couche qui la recouvre [4].
En tenant compte de 1’évolution temporelle du comportement des matériaux cimentaires,
la variation des propriétés rhéologiques est a prendre en considération durant tout le
processus d’impression.

La maitrise et le controle de 1’évolution des propriétés rhéologiques s’avérent d’une
importance ultime, surtout que chaque étape du procédé d’impression 3D nécessite des
exigences rhéologiques tres différentes et parfois contrastées. En plus du caractere
évolutif des matériaux cimentaires, leur comportement thixotropique est un paramétre
supplémentaire a considérer. Il existe de nombreuses définitions de la thixotropie,
certaines se juxtaposent, mais la majorité converge vers la dépendance des propriétés
rhéologiques de I’historique de I’écoulement. Ainsi, la thixotropie se traduit pour les
matériaux cimentaires par une variation de la viscosit¢é en fonction du temps et du
cisaillement subi antérieurement [27]. La diminution de la viscosité apparente au cours du
cisaillement est expliquée par la déstructuration des flocs formés au repos. Une restitution
de ces flocs se produit apres 1’arrét du cisaillement. Ainsi, des cycles de restructuration se
présentent, comme le montre la Fig. 1.12. Ce comportement est favorable pour assurer a

la fois les exigences d’extrudabilité et de constructibilité citées précédemment.

"\
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Entiérement structuré N ’ /4’ </ Yie,
donnant une réponse “( ,// N \7/ ——
élastique et semblable au m— \\// ////‘/ 7 ‘&‘:\_
solide. Partiellement structuré - ;|0 AN
donnant une réponse ?\\//l,\\—é\\\(\l{e‘
K viscoélastique, Complétement déstructuré -
4(/ donnant un comportement

ﬁe rhéofluidifiant
00\9 \__/

Fig. 1.12 : Cycle de restructuration de matériaux thixotropes [28]
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2.1.4. Bilan

A la lumiére de toutes ces propriétés requises pour I’impression 3D des matériaux
cimentaires, le choix de la formulation adaptée a ces critéres s’aveére une tache
fastidieuse. Pourtant, plusieurs formulations ont été étudiées dans la littérature validant ce
lourd cahier des charges. Le Tableau 1.1 résume les exigences d’imprimabilité des

matériaux cimentaires.

Tableau 1. 1 : Récapitulatif des exigences d’imprimabilité des matériaux cimentaires

Etape§ d,u Parametres clefs Problématiques Exigences
procédé
Transport Seuil d*écoulement, viscosité Ségrégation, ressuage, Stabilité, c_omlpacne,
(Pompage) blocage mobilité
. Seuil d’écoulement, viscosité _Segre_gat!o’n, Mobilité, stabilité,
Extrusion lastique, thixotropie discontinuite de continuité de filament
P que, P filament, bulles d’air
Seuil d’écoulement,
Dépot de temps d’ouvrabilité, Instabilité, Stabilité, adhérence
couches thixotropie/structuration, comportement stratifié entre les couches

module de rigidité

2.2. Formulation de matériaux cimentaires imprimables

2.2.1. Approches de formulation

Compte tenu des exigences du proceédé citées précédemment, on ne peut qu’en déduire le
role majeur que joue la formulation a la fois dans le processus d'impression 3D et dans la
performance structurelle des éléments imprimés. Dans ce contexte, différentes approches
de formulation ont été adoptées afin d’optimiser les propriétés rhéologiques, d'hydratation

et mécaniques permettant de surmonter les problémes inhérents a I’absence du coffrage.

Dans ce qui suit, trois méthodologies seront présentées. Ces dernieres peuvent étre
classées en deux catégories : la premiere a variable chimique, permettant de controler la
cinétique de I’hydratation par des ajouts chimiques (accélérateurs, retardateurs), la
seconde a variable physique, contrélant le taux de floculation et améliorant I’empilement

granulaire tout en rajoutant des nanomatériaux ou des agents de viscosite.

a) Approche de formulation par ajout d’agents de viscosité

L'ajout des agents de viscosité (communément nommés en anglais par VMAS) permet aux

matériaux cimentaires d’augmenter leur seuil d’écoulement et leur consistance, tout en

S VMA : Viscosity Modifying Agent
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évitant le phénomeéne de ressuage et de ségrégation, ce qui constitue un avantage pour
I'impression 3D. La plupart des VMA sont capables de s'adsorber simultanément sur
plusieurs particules de ciment et de créer des ponts entre eux, ce qui augmente le taux de
floculation [29]. Leur efficacité dépend de leur poids moléculaire et de leur affinité vis-a-
vis de la surface du ciment. Ainsi, le type et le dosage en VMA sont des parameétres
importants a considérer. En effet, les VMA de faible poids moléculaire ne peuvent pas
s'adsorber sur de multiples particules et peuvent étre a l'origine d'une diminution du seuil
d’écoulement par encombrement stérique, ce qui peut étre désavantageux lors du dépot

des couches imprimées [23,24].

b) Approche de formulation par ajout de nanomatériaux

Tout comme les VMA, I’ajout des nanomatériaux permet d’améliorer les propriétés
mécaniques et rhéologiques des matériaux cimentaires en agissant sur la structure
granulaire. 1l a été prouvé que certains nanomatériaux améliorent la thixotropie, la
porosité et, en conséquence, la structuration [32]. Par exemple, les nano-argiles ont un
effet remarquable sur la thixotropie et la cinétique de structuration des mélanges. Ceci a
permis d’améliorer I’imprimabilité et de réduire les problématiques liées a la stabilité des
couches. Cependant, ces inclusions, ne permettant pas d’augmenter le taux de
rigidification, limitent la constructibilité des structures imprimées en 3D a grande échelle.
L'ajout des accélérateurs de prise au niveau de la buse peut étre potentiellement utile a cet

égard, ce qui représente 1’objet de ’approche suivante.

¢) Approche de formulation par ajout d’accélérateurs et de retardateurs de prise

Contrairement aux deux approches précédentes, cette approche se base principalement sur
le controle de la cinétique d’hydratation tout en rajoutant des accélérateurs ou/et des
retardateurs de prise. Le processus d’hydratation est un facteur déterminant de la
cinétique de structuration et de 1’évolution des propriétés mécaniques. Ainsi, en
contrélant ce processus, les propriétés ciblées de I’impression 3D peuvent étre optimisées
dépendamment du temps de I’impression tout en accélérant ou retardant la cinétique de la
réaction d’hydratation et par suite le temps de la prise. Les principales phases de la

réaction d’hydratation sont présentées dans la Fig. 1.13.
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Dégagement de
chaleur
~

Accélération
de la Rrise

@ Période de
décélération

Sans accélérateur

Avec accélérateur

Période dormante Temps

d'hydratation

min. heures jours

Fig. 1.13 : Effet de I’accélérateur de prise sur la courbe de calorimétrie du ciment [33]
2.2.2. Composition et parameétres de formulation

En réalité, les constituants typiques d’un béton imprimé restent les mémes que celles d’un
béton ordinaire. Cependant, en raison des limitations imposées par les procedés
d’impression (i.e., taille de la buse, systéme de pompage, dispositif d’extrusion), les gros
granulats (@ > 2 mm) ne sont généralement pas utilisés dans la formulation de matériaux
cimentaires dédié¢s a I’'impression [30,31]. Il s’agit donc de mortiers plutot que de bétons
qui sont généralement utilisés. Cependant, des études récentes ont utilisé des granulats
d'une granulométrie allant jusqu'a 10 mm pour I’impression [36]. Par ailleurs, la
composition du béton imprimé differe de celles d’un béton ordinaire par sa teneur élevée
en pate et son faible rapport E/C. De plus, des adjuvants (superplastifiants, agents de
viscosité, etc.) sont utilisés pour assurer les exigences du processus d’impression en
termes d’ouvrabilité et de stabilité. La Fig. 1.14 représente la composition volumique
moyenne de chaque constituant du béton imprimé, en comparaison avec les différents

types de béton utilisés [37].

Gros ]
Gros " granulats Gros Sable :
=/l granulats 3 granulats | / N
2 8§
| o) K
3 Sable Ciment
Sable Sable "
F—— Ciment+ ... /.. Additions ||
3\: imen . g Additions (CV) Ciment
~ m S o
%I Eau Q % Eau + Additions (FS) Eau +
______ Adjuvants Eau + Adjuvants Adjuvants
BO BAP BHP Bl
E/L=035-04 E/L=0,2-0,35 E/L<0,4
E/C=05-07 \EIC en /C VE/C en \E \VE/C en VE&/C

Fig. 1.14 : Composition du béton imprimé en comparaison avec le béton ordinaire (BO),
le béton auto-placant (BAP) et le béton a haute performance (BHP) (reproduit de [37])
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Les propriétés requises pour I’impression 3D comprennent a la fois I'ouvrabilité d’un
béton auto-placant (BAP) et la résistance au jeune age d’un béton a haute performance
(BHP). Par conséquent, la composition du béton imprimé se rapproche de celles des
BAPs et des BHPs, Leurs formulations peuvent donc étre utilisées comme référence pour
le développement de bétons imprimés. En effet, le processus de formulation adoptée, d’un
béton imprimable, est un processus itératif. La compatibilité d'un mélange avec les
exigences du processus d'impression est vérifiée par étapes séquentielles (cf. Fig. 1.15).
Si un mélange est jugé compatible avec la premiére exigence (le pompage par exemple),
il est alors testé pour I'exigence suivante. Dans le cas contraire, la formulation est
optimisée en faisant varier sa composition, et ses propriétés sont a nouveau évaluées. Ce
processus se poursuit jusqu'a ce que la formulation requiére toutes les propriétés
nécessaires pour I’impression [38]. L’enjeu principal de ce processus est qu’il repose sur
des méthodes empiriques qui différent d’une étude a I’autre selon les parameétres
d’optimisation choisis. Il serait donc nécessaire de proposer une approche rationnelle de
formulation, basée sur des indices permettant d’évaluer tous les aspects d’imprimabilité.
De cette maniere, différentes rhéologies adaptées a l'impression 3D pourraient étre
compareées et des normes standardisées pour I'impression 3D pourraient étre proposees.
Vérifier

Mesure des \ Ouvrabilité Oui
— ——

paramétres d’optimisation | Extrudabilité
Constructibilité

Formulation de _\ Choix de parametres
référence [ d’optimisation

Non

Varier
Fig. 1.15 : Processus itératif d’optimisation des formulations dédiées a I’impression

D'apres les rapports de recherche actuels, un volume de pate élevé (> 50 %) et une faible
teneur en sable (< 50 %) permettent une meilleure pompabilité et extrudabilité a une
consistance constante [39]. Le rapport sable/liant dans les formulations développées pour
I’impression 3D dans la littérature reste inférieur a 2, alors qu’il est d'environ 3 a 5 dans
un béton ordinaire, ce qui tend a I’encontre de I’aspect environnemental de cette
technologie. Des études en cours sont menées pour réduire 1’empreinte carbone du ciment
en adoptant des substituants cimentaires (i.e., les cendres volantes, la fumée de silice, les

matériaux argileux) et des granulats recyclés dans la formulation des bétons imprimés.
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3. Comportement des matériaux cimentaires dediés a
Pimpression 3D

3.1. Comportement rheologique des matériaux cimentaires
dédiés a ’impression 3D

Les matériaux cimentaires dédiés a I’impression 3D nécessitent une fluidité adéquate
pour s‘écouler dans les conduites lors du pompage, et étre extrudés a travers la buse.
Ainsi, la caractérisation et le contrle des propriétés rhéologiques revétent une grande
importance. Par conséquent, les propriétés rhéologiques sont des indicateurs pertinents de
I’ouvrabilité des matériaux cimentaires. Dans ce qui suit, les principaux parametres

rhéologiques inhérents aux aspects d’impression décrits précédemment sont présentés.

3.1.1. Viscosité

La viscosité est I’un des paramétres rhéologiques a prendre en considération pour
I’impression 3D des matériaux cimentaires. La viscosité recouvre cependant différentes
définitions selon que 1’écoulement nécessite d’atteindre une contrainte seuil et que la
fluidité est dépendante ou pas de la vitesse de cisaillement [40]. Ainsi, on distingue la
viscosité apparente, la viscosité plastique et la viscosité newtonienne. Estimer cette
aptitude a 1’écoulement nécessite de produire un écoulement dont on mesure une vitesse
caractéristique et une grandeur représentative d’un effort [40]. Dans le cas des matériaux
cimentaires, la viscosité apparente augmente au repos en fonction du temps en raison de
la floculation et de la réaction de I’hydratation [27]. Cependant, si lI'on considere les
procédés de l'impression 3D ou le matériau subit une contrainte de cisaillement
considérable (i.e., systéme d’extrusion a vis sans fin) avant le dép6t, ces changements de
structure interne et I'influence qui en résulte sur la stabilité de la forme doivent étre pris
en compte. Ces changements provoquent des variations des propriétés rhéologiques
notamment la viscosité du matériau et influent sur la formation de la couche lubrifiante
[41]. Il est donc primordial de contrdler ces variations en fonction du temps suivant les
différentes étapes du processus. Par ailleurs, des études récentes ont montré la
contribution de la viscosité sur la deformabilité des matériaux cimentaires dédiés a
I’impression 3D, et son effet sur 1’étendue de la déformation admissible, ainsi que sur la

stabilité des éléments imprimés et leur performance globale [7].
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3.1.2. Seuil d’écoulement

Le seuil d’écoulement est un parameétre important pour évaluer I’imprimabilité des
matériaux cimentaires. Compte tenu du comportement thixotrope de ces matériaux, il est
important de distinguer deux seuils d’écoulement :

- Un seuil d’écoulement statique T, défini comme étant la contrainte de

cisaillement nécessaire pour qu’un matériau initialement au repos puisse

s’écouler.
- Un seuil d’écoulement dynamique 74, défini comme étant la contrainte minimale

pour maintenir I'écoulement, sa valeur est mesurée en_régime permanent sous

cisaillement.

Il est donc important de caractériser ces deux grandeurs pour des histoires de sollicitation

bien définies, amenant de fagon reproductible le matériau dans un état controlé.

Les différents seuils d’écoulement sont reliés a différents aspects d’imprimabilité du
matériau. En effet, le seuil d’écoulement dynamique est associé a la pompabilité et
I’extrudabilité du matériau. Des matériaux cimentaires a seuil dynamique variant de 10 a
500 Pa ont été utilisés pour I’impression 3D [42]. En revanche, le seuil d’écoulement
statique est relié a la constructibilité du matériau et la stabilité des couches, 1’ordre de
grandeur du seuil statique des matériaux cimentaires dédiés a 1’impression peut aller
jusqu’a 100 kPa [42,43]. Lors du processus de I'impression, les matériaux cimentaires
peuvent subir des déformations lorsque la contrainte générée par le dép6t de couches
dépasse le seuil d’écoulement statique du matériau [44]. Par conséquent, afin de limiter
ces déformations, la contrainte générée par la gravité (pgh) lors de I’impression doit
rester inférieure a la résistance normale du matériau, qui est reliée a sa résistance a
I’écoulement (tg) par le critere de Von Mises. Ainsi, la condition exprimée dans
I’équation Eq. 1.1 doit étre vérifiée [45].
14 > pgh/V3 (1.1)

3.1.3. Cinétique de structuration

En raison de I’évolution temporelle du comportement des matériaux cimentaires, les
parametres rhéologiques décrits ci-dessus évoluent dans le temps. Pour décrire ce
phénoméne, plusieurs chercheurs se sont basés sur I’évolution du seuil d’écoulement

statique en fonction du temps. Roussel [46] a proposé un modele linéaire, introduisant le
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parametre Asix qui représente le taux de structuration d’un mélange, défini par I’équation

Eq.l1.2:
Ts (t) = Tso + Athixt (1-2)

Avec : T4, représente le seuil d’écoulement initial du matériau dans un état déstructure et
t étant la durée de la période de repos du mélange.

Le taux de structuration Awix €St une propriété importante qui affecte la constructibilité et
la performance des structures imprimées. Ainsi, le contrble de ce paramétre permet
d'assurer une bonne qualité d’interface inter-couche, une résistance et une rigidité
suffisantes pour assurer la stabilité des couches imprimées. Cette modélisation linéaire est
généralement valable pendant les premieres heures de la période de repos. Au-dela de
cette période, la cinétique de la structuration devient exponentielle [49]. Cette transition
est généralement reliée au début de la prise. Par ailleurs, un modéle bilinéaire a été
proposé par Kruger et al. [47], introduisant le paramétre Ry, relié au processus de
floculation réversible des matériaux cimentaires. Ce processus se produit principalement
dans les premiéres minutes apres la séquence de malaxage. En d’autres termes, il décrit la
restructuration du matériau apres I’arrét du cisaillement. Ce parameétre est donc lié a la
transition ente le seuil d’écoulement statique et le seuil dynamique. Son importance
apparait lors du dép6t des couches imprimées, ou le matériau a subi un cisaillement lors
de la phase de pompage et d’extrusion.

A la lumiére des modéles décrits ci-dessus, la combinaison de ces paramétres permet de
suivre I’évolution de la structuration des matériaux cimentaires, ce qui permettrait ainsi le
contrdle des aspects inhérents au processus de 1’impression. Ces aspects seront abordés

plus en détails dans le CHAPITRE 3.

3.2. Comportement mécanique des matériaux cimentaires
Imprimés

Afin d’identifier les applications appropriées pour 1’impression 3D dans I’industrie de la
construction, il est nécessaire d’évaluer la performance mécanique des structures
imprimees. Ainsi, I'évolution des propriétes mécaniques du béton imprimé en
comparaison avec le béton ordinaire mérite plus d'attention.

La résistance du béton est souvent dominée par le rapport eau/liant (E/L). Un faible

rapport E/L induit une résistance importante et vice versa. La Fig. 1.16 présente I'effet de

ce rapport sur la résistance a la compression a 28 jours des matériaux cimentaires
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imprimés. En raison de l'anisotropie des éléments imprimeés, la résistance obtenue a
differentes directions de chargement est différente. La différence entre les résistances
maximale et minimale selon les directions de chargement a été considérée comme
indicateur d'anisotropie [39]. La résistance a la compression des matériaux cimentaires
imprimés montre une nette tendance a la baisse avec I'augmentation du rapport eau/liant.
En revanche, la différence entre les valeurs de résistance maximale et minimale s'estompe
avec l'augmentation du rapport eau/liant, indiquant ainsi qu'un rapport eau/liant élevé est
utile pour réduire l'anisotropie des matériaux cimentaires imprimés [39].

Par ailleurs, la résistance a la compression est affectée par la résistance de I’interface
inter-couche, la réduisant ainsi. Par conséquent, un coefficient de perte de résistance peut
étre défini pour quantifier le taux de réduction de la résistance des matériaux cimentaires
imprimés, par rapport aux matériaux cimentaires confectionnés dans des moules, de la
méme formulation. Ce coefficient refléte les effets de divers parameétres, notamment le
rapport eau/liant, les adjuvants, et la qualité de I’interface inter-couche. De méme, les
paramétres d'impression affectent également de maniére significative ce coefficient de
perte [48-50]. Par conséquent, il est important de maintenir les parametres d'impression
constants lors de [I’évaluation de I’effet des paramétres de formulation sur le
comportement mécanique des matériaux cimentaires imprimés. Il convient de noter que
les coefficients de perte de résistance pour les matériaux cimentaires imprimés ne sont
pas les mémes dans les différentes directions de chargement dd a I'anisotropie. Ceci doit

étre pris en considération lors de la conception des structures imprimées en 3D.

16+
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Fig. 1.16 : (a) variation du rapport eau/liant et la résistance a la compression et (b) la différence
entre la résistance maximale et minimale des matériaux cimentaires imprimes [39]
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4. Synthese bibliographique

Au terme de cette revue de littérature, il apparait clairement qu’il existe une
interconnexion entre la formulation, le procédé d’impression et le comportement rhéo-
mécanique qui en résulte.

Lors du processus d’impression, un écoulement se produit. Cet écoulement présente une
typologie qui est liée a la géométrie de la buse et des dispositifs de transport et
d’extrusion. Cette typologie, d’une part, impose certaines limites a 1’égard de la
formulation utilisée, et peut conduire d’autre part a des changements microstructuraux au
sein du matériau lors de I’impression. Par ailleurs, les paramétres d’impression ainsi que
le comportement stratifié des matériaux cimentaires imprimés en 3D, affectent
significativement la performance globale de structures imprimées. Cela souligne
I’importance d’une part, d’évaluer les effets que le matériau peut subir lors du processus
de I’impression, et d’appréhender d’autre part les différents liens qui relient les exigences
et les parametres des procédés d’impression, au comportement rhéo-meécanique des
matériaux cimentaires imprimables. La maitrise de ces liens facilitera I'établissement d'un

cadre normatif pour I’implémentation future de cette technologie a 1’échelle industrielle.
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IMPRIMABILITE :
MATERIAU VS. PROCEDE
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CE CHAPITRE COUVRE

* Jdentification des propriétés intrinseques
des matériaux cimentaires déterminant
son imprimabilité.

* Comparaison de deux  approches
d’amélioration de la constructibilité.

* Une nouvelle approche (WEB")
d’optimisation des matériaux cimentaires
imprimables.

* Etude paramétrique d’optimisation des
parametres  d’impression pour une
rhéologie donnée.

1. Introduction

L’impression 3D du béton présente de nombreux défis pour la rhéologie et le
comportement des matériaux cimentaires. En raison de la nouveauté de cette
technique de construction, il n'existe actuellement aucune norme qui couvre les
criteres de formulation des matériaux cimentaires adaptés pour une mise en place par
impression 3D, ni les paramétres d'impression a choisir en adéquation avec la
rhéologie du mélange imprimé.

La formulation de matériaux cimentaires imprimables vise a atteindre des propriétés
ciblées pour répondre & des critéres de performance spécifiques. A I'état frais, le
matériau doit satisfaire des exigences rhéologiques particuliéres pour assurer un
compromis entre son ouvrabilité, son extrudabilité et sa constructibilit¢”. Ces
aspects relies au processus d’impression doivent étre traduits en fonction des
propriétés intrinséques des matériaux. Selon ces propriétés, les parametres
d’impression doivent étre optimisés afin de garantir une meilleure qualité
d’impression. Le présent chapitre vise a décrire le lien entre les propriétés
intrinséques des matériaux et le procédé d'impression 3D par extrusion afin d’établir
une approche d’optimisation de formulations imprimables. La premiere partie est

dédiée a la description du cahier des charges d’un matériau imprimable. Les

“WEB : Workability, Extrudability, Buildability
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propriétés intrinséques des matériaux cimentaires caractérisant leur imprimabilité
seront présentées, ainsi que les techniques de caractérisation de ces propriétés, et le
procédé d'impression exploité. Dans une seconde partie, 1’attention est portée sur

I’optimisation des parametres d'impression pour une rhéologie donnée.

2. Imprimabilité : aspect Matériau

2.1. De la non imprimabilité a I’'imprimabilité

Les matériaux cimentaires imprimables doivent étre fluides pour faciliter le transport
et l'extrusion, mais suffisamment rigides et résistants pour garantir une bonne
constructibilité apres le dép6t. Ces exigences font appel a des propriétés rhéologiques
qui demeurent antagonistes. Plus le béton est fluide, plus il est pompable et
extrudable. En revanche, celui-ci risque de ne pas supporter le poids des couches
imprimées en raison de sa haute capacité¢ d’affaissement. Par ailleurs, un béton ferme
résistera davantage aux poids des couches superposées, mais présentera une bien
moins bonne ouvrabilité et risque d’étre difficilement pompable [1]. Cela met en
lumiere toute la difficulté de la formulation de tels matériaux. Il est nécessaire de
trouver un juste équilibre dans les propriétés du matériau afin que 1’extrudabilité et la
constructibilité soient simultanément satisfaites. Par conséquent, afin d'évaluer
I'imprimabilit¢ d’un mélange, la premiére étape serait d'identifier les propriétés
intrinséques du matériau qui contrélent son imprimabilité. Afin de prendre en
considération les aspects globaux de I'imprimabilité, une nouvelle approche WEB,
reflétant I'ouvrabilit¢ (Workability), I'extrudabilité (Extrudability) et la
constructibilité ( ) est proposée dans cette étude, pour concevoir des
matériaux cimentaires adaptés pour une mise en place par impression 3D.
Contrairement aux études rapportées dans la littérature [2-4], ou les parametres
choisis relatifs a I'ouvrabilité et a la constructibilité sont indépendants, les parameétres
WEB sont choisis de maniére a considérer l'interaction entre les trois aspects
susmentionnés. L'ouvrabilité sera donc évaluée en fonction du seuil d’écoulement
initial (), de sa cinétique de structuration (A:nix), tel que définie par Roussel [5] et
de la viscosité apparente (napp). Le seuil d’écoulement initial est un paramétre clé
pour le processus d'impression 3D, en particulier pendant la phase de dép6t au cours
duquel le matériau peut subir des deformations et s'effondrer, si la contrainte de

cisaillement générée pendant I'impression dépasse la valeur du seuil de cisaillement a

-41 -



CHAPITRE 2. IMPRIMABILITE: MATERIAU VS PROCEDE

ce moment-ci [6]. La combinaison de ces parametres nous permettra d'évaluer
I'ouvrabilité du mélange tout en prenant compte du taux de structuration Agpix qui
renseigne également sur I'aspect Constructibilité, et la viscosité apparente reliée a la
facilité de transport et de 1’extrusion du matériau. Cependant, le matériau peut subir
un cisaillement considérable pendant I'extrusion, provoquant ainsi des changements
structurels et rhéologiques internes [7]. Ces changements et leur influence sur la
stabilité de la forme des couches doivent donc étre pris en considération [8]. Il est
donc essentiel de controler ces variations tout au long des différentes étapes du
processus d'impression. L'influence de la phase d'extrusion, pendant laquelle le
matériau peut subir des déformations importantes, dépend de la pression d’extrusion,
du diamétre et de I’élévation initiale de la buse et du dispositif d'extrusion. Les
changements rhéologiques induits pendant la phase d'extrusion ne sont généralement
pas pris en compte lors de la conception des matériaux imprimables. Dans cette
étude, I'effet de I'extrusion sur les propriétés rhéologiques des matériaux cimentaires
est évalué en déterminant sa restructuration apres extrusion, qui définira son
extrudabilité. La restitution de la viscosité apparente (R), le taux de
restructuration du module de stockage (G')), et le taux de refloculation (Rq;y) tel
que defini par Kruger et al. [9] seront évalués pour quantifier I’extrudabilité des
matériaux. Immédiatement apres I'extrusion, la résistance et la rigidité du matériau
imprimable deviennent primordiales. L'évolution des modules d'élasticité (E) et de
cisaillement (G) en fonction de la cinétique d'hydratation sera étudiée et exploitée
pour évaluer l'aspect constructibilité des mélanges. D'autre part, la période
d'ouvrabilité sera estimée au moyen de t, qui représente le temps de prise, c'est-a-dire
ici la période de temps avant le début de la phase d'accélération de la réaction
d'’hydratation du ciment. Les interconnexions possibles entre ces parametres sont
illustrées dans la Fig. 2.1. Il convient de mentionner qu'un parameétre donné peut
représenter simultanément plusieurs aspects de I'imprimabilite.

Dans le présent chapitre, I'imprimabilité des mélanges étudiés est évaluée selon les
parametres WEB précédemment définis. Dans une premiere partie, les effets
combinés de la teneur en pate et de son dosage en SP respectif sur I'imprimabilité
sont évalués. Ensuite, deux différentes approches d’amélioration de la constructibilité
sont étudiées dans une seconde partie. Dans la premiére approche, l'effet de
I’addition d’un agent de viscosit¢é (VMA : Viscosity Modifying Agent) & dosage

variable est analysé. Par ailleurs, l'effet de I'ajout de différents substituants
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cimentaires (SCM : Supplementary Cementitious Materials) est évalué dans la

seconde approche.

Workability &
(Tso: M, Anix) 6?*(" Y,
@y %R

Faible Fluidité

.
Blocage

Tso

.....

Pas de
rigidité

G

Risque de E,G,«
rupture

Buildability
(E) G, a)

Fig. 2.1 : Propriétés intrinseques des matériaux reliés a I'ouvrabilité, I'extrudabilité et
la constructibilité (WEB)

2.1.1. Programme expérimental

Matériaux

(Vp, SP), %VMA, SCM

Essais de caractérisation Essais d’impression

Extrudabilité

Suivi d’évolution du
seuil d’écoulement

. , ;
(Ts.05 Rinix s Athix) - Pression d’extrusion

Essais de restructuration - Continuité des filaments

. B..G) Constructibilité
Essais de 5 =5
Calorimétrie - Nombres de couches imprimeées.
(t, ) Essais de propagation - Qualité et stabilité

des ondes ultrasonores globale de I’élément

v

imprimé

Validation\\//prévision
d’imprimabilité d’imprimabilité

Fig. 2. 2 : Apercu général du programme expérimental
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a) Matériaux et compositions

La formulation d’un matériau cimentaire imprimable comporte plusieurs variables.
Vu qu’aucune norme n’existe encore a cet égard, il est donc judicieux de se référer
aux approches utilisées pour formuler les bétons coffrés notamment le béton
autoplacant (BAP) et le béton a haute performance (BHP). En se référant aux criteres
d’imprimabilité, les matériaux cimentaires doivent satisfaire a la fois les exigences
d’ouvrabilit¢ d’un BAP et la constructibilit¢ d’'un BHP pour assurer une bonne
qualité d’impression. Deux approches de formulation peuvent donc étre exploitées.
La premicre vise a améliorer la constructibilit¢ d’une formulation de BAP pour
retenir sa forme apres le dép6t sans avoir recours au coffrage, et la seconde consiste a
adapter la fluidit¢é d’un BHP pour faciliter son extrusion (cf. Fig. 2.3). Dans la
présente étude, la seconde approche est exploitée pour formuler des matériaux
cimentaires imprimables. Une formulation de référence d’un BHP a été optimisée de
maniére a obtenir un affaissement au mini céne (150 mm) compris entre 60 et 120
mm assurant la fluidit¢ adaptée pour I’impression. D’autres variantes de cette
formulation sont étudiées afin de couvrir différentes rhéologies adaptées pour une
mise en place par impression 3D.

A

Béton conventionnel

BHP

Adaptation de la fluidité
Béton imprimable

Seuil d’écoulement

TG Amélioration de la constructibilité

BAP

\ 4

Viscosité plastique

Fig. 2.3 : Approches de formulation d’un béton imprimable
Les melanges étudiés sont confectionnés en utilisant du ciment Portland CEM | 52,5
N et un superplastifiant compatible a base de polycarboxylate modifié (SP). La
composition chimique et les propriétés physiques du ciment CEM | sont résumées
dans le Tableau 2.1. Du sable fin de Fontainebleau ayant une gravité specifique de

2,65 est utilisé. En général, un rapport maximal de 1/10 est souvent utilisé entre le
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diametre maximal des particules du sable et la taille de la buse [10,11]. Cependant,
afin d'éviter tout risque de blocage, le diametre maximal des particules de sable est
limité a 0,4 mm. En plus du ciment, des cendres volantes de classe F (CV), de la
fumée de silice (FS), du filler calcaire (FC) et de I'argile a base de kaolinite (K) sont
utilisés. Les distributions granulométriques de ces poudres et du sable sont résumées
dans la Fig. 2.4. Un agent de viscosité (VMA) MasterMatrix SDC 100 du

fournisseur BASF est utilisé pour évaluer son effet sur I’imprimabilité des matériaux.

Tableau 2.1 : Composition physicochimique du ciment CEM 1 52,5 N et des ajouts

cimentaires utilisés

Composants chimiques (%) Densité  Finesse
(g/cm®)  (m?kg)

A|203 Fe,O; CaO MgO SO, Na,O €qg. ZrO,

[

SiO,
Ciment 196 45 23 63,7 39 2,6 0,13 - 3,14 390
FS 935 35 0,15 0,02 <0,02 0,006 0,1 2,4 2,60 12 000
cv 525 225 8,5 3,5 3 0,37 2,96 - 2,24 230
FC 0,9 - - 97,8 - - - - 2,71 426
Kaolinite 53,8 43,75 - 0,02 - - - - 2,60 2000
100 >
\ [ TTTIT \ T Lt T -
|| -=-Sable / A ;//?
-+ Ciment ' S AN / ‘."
80 || -o-Cendres volantes / T T / i
---Fumée de silice T/ / i
. ——Filler calcaire / / }/ /
& 60 || Kaolinite [ /ﬂ #
§ / s " /“ld / H
8 40 A A {
e / i !
t" ’ l:
el / ;
20 ,'/ / !
,'/' {" ’ /’ H
4 ol ¢
o"{.’.r'-' rn’ /
0 —oom ace ] o —o- F’
0.1 1 10 100 1000
Diameétre (microns)

Fig. 2.4 : Distribution granulométrique des poudres et du sable
Les proportions des mélanges étudiés sont résumées dans le Tableau 2.2. Les
mélanges ont un rapport eau/liant (E/L) de 0,28. Tout d'abord, I'effet combiné du
volume de pate et de leurs dosages respectifs en SP sur I'imprimabilité des mélanges
est évalue. Ces mélanges sont identifiés par M100, M80, et M63, indiquant leur
teneur en pate. Dans la seconde phase de cette étude, le mortier M63 est ensuite

utilisé pour évaluer l'effet de 1’ajout du VMA sur les propriétés rhéologiques. Ces
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mélanges sont désignés par M-x, ou X est le dosage en VMA. Par ailleurs, trois autres
mélanges sont considéerés pour évaluer I'effet du remplacement des cendres volantes
et de la fumée de silice par des volumes égaux de filler calcaire et d'argile a base de
kaolinite. Dans cette partie, le mélange M63 sera noté CV-FS pour des raisons de
simplicité. L'objectif est d'évaluer I'effet des ajouts cimentaires sur I’imprimabilité en

utilisant différentes combinaisons de liants ternaires.

Tableau 2.2 : Composition des formulations étudiées

Variation du volume de la  Variation de la concentration Effets de ’addition
péte et le dosage en SP du VMA duFCetK

Formulations M100 M80 I\/CI:(S\:;)_(IT:?) M-0.2 M-05 M-08 M-15 CV-K FC-K FC-FS

Sable 0 530 981 981 981 981 981 981 981 981

< CEMI 1030 825 650 650 650 650 650 650 650 650
2 oV 204 2385 185 185 185 185 185 185 - -
£ FS 148 118 93 93 93 93 93 - - 93
g  Fc - - - - - - - - 200 200
Q.
£ K - - - - - - - 93 93 -
O Total 1472 1178 928 928 928 928 928 928 943 943

eau 413 330 260 260 260 260 260 260 260 260

282 sp 03 05 12 12 12 12 12 1,2 1,2 1,2

©c O

535

<3 vma - - - 02 05 08 15 0 0 0

Ratio
Eau/Liant 0,28
(EIL)

Volume de pate

(1/md) 100 80 63 63 63

Les mélanges sont préparés a l'aide d'un malaxeur a mortier conventionnel
conformément aux spécifications de la norme ASTM 305. La procédure de malaxage
illustrée dans la Fig. 2.5 est adoptée pour assurer un malaxage efficace, un état de

dispersion et un historique de cisaillement similaires.
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Malaxage des Ajo,ut du 2I3Adu volume | Ajout d.u reste de 'eau et des Malaxage final
composants secs d’eau de gachage et adjuvants, malaxage
malaxage supplémentaire
1 min 1 min 2 min | 2min
140 rpm 140 rpm 140 rpm 285rpm

v
Raclage des
bords du bol

Fig. 2.5 : Procédure de malaxage

b) Procédé d’impression

Les tests d'impression sont réalisés a l'aide d’une imprimante 3D simple extrusion
LUTUM v4.x de la société VormVrij. Cette imprimante est équipée d'une buse de 10
mm de diametre fonctionnant sous des pressions d‘air et des débits controlés. Tout
d'abord, le mélange est chargé dans un baril cylindrique situé au-dessus de la téte de
I'imprimante. La pression générée par l'air comprimé est ajustée en fonction de
I’ouvrabilité du mélange a l'aide d'un régulateur. L'extrusion est réalisée au moyen
d’une vis sans fin qui exerce une force supplémentaire sur le mélange pour le pousser
en dehors de la buse. Le dispositif d'extrusion est relié a un moteur et a un limiteur de
couple pour contrbler le débit d'extrusion et la vitesse d'impression. Ces deux
parametres peuvent étre modifiés a partir d'un boitier de commande, comme le
montre la Fig. 2.6. L'ensemble du dispositif est monté sur un systeme de pilotage a
portique qui assure les mouvements dans les directions X, Y et Z (Fig. 2.6).

L'imprimabilité des mélanges étudiés est évaluée en imprimant des cylindres creux
circulaires. Celle-ci est évaluée en termes de facilité d'extrusion et de la stabilité des
cylindres imprimés. Ces aspects sont évalués en fonction de la pression d’extrusion
et du nombre de couches imprimées. Plusieurs séries d'images en vue latérale des
cylindres imprimés sont capturées pour comparer les textures des différents mélanges
d'impression. Pour chaque mélange, trois essais d'impression sont réalisés, et une
pression d'extrusion moyenne et le nombre de couches imprimées sont enregistrés.

Les parameétres d'impression sont résumés dans le Tableau 2.3.
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Fig. 2.6 : A droite : la vis sans fin du systéme d’extrusion de I’imprimante. A
gauche, I’'imprimante 3D utilisée pour réaliser les essais d’impression

Tableau 2.3 : Parameétres d’impression

Vitesse d’impression Hauteur de la Largeur de la couche P ression Taux d’extrusion
(mm/s) couche (mm) d’extrusion (mm?s)
(mm) (bar)
Variable
20 5 10 01-4 275,71

¢) Mesures rhéologiques

Les mesures rhéologiques sont effectuées a l'aide du rhéometre a contrainte imposée
DHR2 (Discovery Hybrid Rheometer) de la société TA Instruments. La géométrie a
ailettes est utilisée pour évaluer les propriétés rhéologiques des mélanges de pate et
de mortier, comme le montre la Fig. 2.7. Les diametres externe et interne de la cuve
sont respectivement de 30,36 mm et 26,20 mm. Un entrefer de 4 mm est choisi de
facon a assurer une homogénéisation du cisaillement appliqué. Le systeme de mesure
et les échantillons testés sont protégés par une enceinte pour éviter I'évaporation
pendant les mesures (cf. Fig. 2.7). Toutes les mesures sont effectuées a une
température constante de 20°C. Trois protocoles de mesure sont réalisés pour évaluer
le seuil d’écoulement et son évolution dans le temps, le comportement viscoélastique

par balayage de déformation et les parametres de restructuration.

-48 -



CHAPITRE 2. IMPRIMABILITE: MATERIAU VS PROCEDE

Fig. 2.7 : Le Rhéometre DHR2 et la géométrie de mesure utilisés

Protocole de mesure du seuil d’écoulement

Le seuil d’écoulement est mesuré en soumettant I'échantillon & un taux de
cisaillement constant de 0.01 s pendant 2 minutes. Ce protocole est optimisé de
fagon a identifier a la fois les seuils d’écoulement statique et dynamique (Fig. 2.8).
La valeur maximale de la contrainte de cisaillement correspond au seuil
d’écoulement statique, tandis que la contrainte de cisaillement d’équilibre apres la
rupture thixotropique correspond au seuil d’écoulement dynamique. Initialement, les
échantillons sont pré-cisaillés pendant 2 min & un taux de cisaillement de 200 s afin
d’obtenir un état de dispersion de référence bien défini pour tous les mélanges [12].
L'échantillon est laissé ensuite au repos pendant une durée de 5 min avant chaque
mesure (Fig. 2.9). Le suivi de 1’évolution du seuil d’écoulement a duré 25 min.
Comme les essais d'impression ont été menés durant la premiéere heure apres le
malaxage, I'évolution exponentielle ultérieure du seuil d'écoulement rapportée par
Perrot et al. [13] n'est pas évaluée dans cette étude. Les processus de refloculation et
de structuration linéaire, ainsi que leurs cinétiques correspondantes (Rihix: Athix)
telles que définies respectivement par Kruger et al. [9] et Roussel [14], sont évalués.
Ces parameétres sont calculés a l'aide des équations Egs.2.1 et 2.2, suivantes :

Ts(1) = Athix- T+ Tsflocs  trr <t <t (2.1)

Ts(D) = Rpix- t + Taeqo; T tir (2.2)
ouU T4 (t) correspond au seuil d’écoulement statique du matériau a I’instant t aprés le

pre-cisaillement (Pa), et Tgeqo est son seuil d’écoulement dynamique initiale. Par

ailleurs, g correspond au seuil d’écoulement statique (Pa) du matériau apres
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refloculation, et est calculé en soustrayant du seuil d’écoulement statique initiale Ty g,
la structuration qui a eu lieu pendant la période de refloculation t (A ix-trf), COMMe

SUIt : Tgfloc= Ts,0 — Atnix- trf (Fig. 2.10).
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Fig. 2.8 : Courbe d’optimisation du protocole de mesure du seuil d’écoulement a
différents temps de mesure et taux de cisaillement
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Fig. 2.9 : Protocole expérimental du suivi de 1’évolution du seuil d’écoulement
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Fig. 2.10 : Phases de I’évolution du seuil d’écoulement selon Kruger et al. [9]

Protocole de Balayage de déformation

Des mesures de balayage de déformation sont effectuées pour déterminer les régions
viscoélastiques linéaires des mélanges étudiés. Cela a permis d’identifier la
déformation a appliquer lors des essais de restructuration selon la déformation
critique obtenue. Par ailleurs, cet essai a permis également de comparer la stabilité

des formulations vis-a-vis de leur comportement viscoélastique.

Protocole de mesure des cinétiques de la restructuration

Deux approches différentes sont utilisées pour quantifier la restructuration des
mélanges étudiés et évaluer les variations de leurs propriétés rhéologiques aprés
extrusion, notamment la viscosité et le module de stockage. La premiere approche
consiste a appliquer initialement une déformation constante dans le domaine
viscoélastique linéaire (LVD : Linear viscoelastic domain) pour identifier un état de
référence de I'échantillon. Ensuite, une déformation plus élevée est appliquée,
simulant ainsi le processus d'extrusion. La derniére étape est similaire a la premiere,
dans laquelle la restructuration de I'échantillon est évaluée. Une déformation de
0,001 % et une fréquence de 10 rad/s sont utilisées pour les premier et troisiéme
intervalles (Fig. 2.11a). Le parametre de restructuration (G';) représente le taux
d’évolution du module de stockage G'.

La seconde approche consiste a évaluer le taux de restitution de la viscosité
apparente apres dispersion, comme le montre la Fig. 2.11b. Tout d'abord, un taux de

cisaillement trés faible est appliqué pour identifier la viscosité initiale de référence.
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Un taux de cisaillement plus élevé est ensuite appliqué pour simuler le processus
d'extrusion. A la fin du régime de cisaillement, I'échantillon est soumis a un faible
taux de cisaillement de 0,01 s* pour simuler les conditions de repos, ce qui
correspond a la phase de dép6t aprés impression. La viscosité apparente restituée I];
est ensuite déterminée et utilisée pour calculer le paramétre de restitution R en

utilisant I'équation suivante :

_Mh
R = (2.3)

ou Ny et 17 sont les viscosités apparentes initiale et restituée, respectivement.
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Fig. 2.11 : Protocoles des tests de restructuration
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d) Suivi de ’hydratation

Un calorimetre isotherme TAM Air est utilisé pour déterminer le degré d'hydratation
des melanges étudiés. Les mesures sont effectuées avec des échantillons de 100 g a
une temperature contrélée de 20°C. Les échantillons testés sont préparés en utilisant
les mémes procédures de malaxage décrites dans la section 2.1.1 (a), et
immédiatement transférés dans le calorimétre. Le degré d'hydratation (a) est calculé

selon I'équation suivante :

-
== (2.4)

La période d'ouvrabilité est estimée a travers le temps de prise to qui représente la
période dormante. L'influence des ajouts minéraux et des dosages en VMA sur
I'nydratation est évaluée en utilisant le mortier M63 comme mélange de référence.
Tandis que pour l'effet de la teneur en pate, le mélange M100 est pris comme
réference. Le to normalisé (= to qu métange / to rer) €St utilisé pour evaluer ces effets sur

le processus d'hydratation (retardé si to> 1 et accéléré si to< 1).

e) Propriétés élastiqgues au jeune age

L’évolution des propriétés élastiques au jeune age des mélanges est suivie a travers
I’évaluation des vitesses de propagation des ondes ultrasonores. Le dispositif utilisé
est le FreshCon, initialement développé a 1I’Université de Stuttgart pour analyser la
prise et le durcissement des matériaux cimentaires. Le fonctionnement du dispositif
est détaillé en ANNEXE A. Les mesures sont effectuées a une température ambiante
controlée de 20 + 2°C. Le contrble des propriétés viscoélastiques permet de fournir
des informations utiles concernant la rigidité et la stabilité du matériau lors de
I’impression. Les modules d'élasticité (E) et de cisaillement (G) sont déterminés a
partir des vitesses des ondes ultrasonores de compression (P) et de cisaillement (S)

selon les équations suivantes Eqs.2.5 et 2.6:
3v,2- 4v .2
s 2
E= (ﬁ) Vo, (2.5)
G = vi2.p, (2.6)

2.1.2. Résultats et discussions

a) Parameétres d’ouvrabilité

Les paramétres d’ouvrabilité mesurés pour les mélanges étudiés sont résumés dans la

-53-



CHAPITRE 2. IMPRIMABILITE: MATERIAU VS PROCEDE

Fig. 2.12. Le mélange de référence (i.e. M100) a la viscosité la plus élevée di a son
faible dosage en SP, entrainant ainsi des interactions colloidales plus importantes.
Cela a induit une cinétique de structuration plus importante, reflétée par une valeur
Awmix plus élevée. En contrepartie, le mélange M63 contenant une quantité plus
élevée de SP a présenté une viscosité et un Ayix plus faibles que le melange M100,
en raison de I’effet dispersant du superplastifiant. Ceci est susceptible de faciliter son
extrusion mais peut en revanche impacter son aspect de constructibilité. D'autre part,
I'incorporation de VMA pour un dosage en SP constant a augmenté de maniére
significative la viscosité apparente et le taux de structuration Aic. Cela peut étre
principalement d aux longues chaines et au poids moléculaire élevé du VMA qui
absorbent I'eau libre et augmentent I'effet d'enchevétrement [15]. Il est bien établi
que les VMAs modifient de maniere significative la rhéologie des matériaux
cimentaires, ce qui, dans une certaine mesure, augmente le seuil d’écoulement [15—
18]. Il existe trés peu d'études dans la littérature sur l'effet des VMASs sur
I'imprimabilité des matériaux cimentaires. Chen et al. [3] ont évalué les effets
compétitifs entre I'effet dispersif du SP et l'aspect visqueux du VMA. Cette
compétition peut détériorer I'imprimabilité du mélange en fonction de I'équilibre
résultant entre les deux effets opposés, qui est fonction des dosages d'adjuvants et de
leur compatibilité. De plus, la synergie entre le ciment, le SP et le VMA devient trés
critique dans ce contexte. Le type et la composition chimique du systéme ciment-SP-
VMA peuvent grandement modifier les propriétés du mélange.

En outre, le type et la teneur en ajouts cimentaires peuvent modifier de maniére
significative I’ouvrabilité du mélange pour un dosage en SP constant. Par exemple,
les mélanges contenant du filler calcaire (FC) ont montré une plus grande ouvrabilité
que ceux incorporant des cendres volantes (CV). Ainsi, le remplacement des cendres
volantes par les fillers calcaires tend a améliorer I'ouvrabilité du mélange, ce qui se
traduit par des valeurs de viscosité et de seuil d’écoulement plus faibles. D'autre part,
I'utilisation du filler calcaire a induit un taux de structuration plus élevé. Cela peut
étre d0 a l'effet physique du FC qui modifie la distribution granulométrique, la
densité et accélere ’hydratation en augmentant les sites de nucléation du systeme
[19]. La densité plus élevée combinée a la faible demande en eau du FC contribue a
améliorer ’ouvrabilité du mélange, tandis que la modification de la distribution

granulométrique et la nucléation contribuent a augmenter A ix-
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Fig. 2.12 : Paramétres d’ouvrabilité des mélanges étudiés

(Tso : seuil d’écoulement statique initial, 1 o, -1: ViSCOSité apparente initiale et Ayy: taux de
structuration linéaire)

D'autre part, le remplacement de la fumée de silice par la kaolinite a augmenté a la
fois le seuil d’écoulement initial et le taux de structuration. En raison de sa forte
demande en eau [20], la kaolinite peut absorber une partie importante de I'eau de
gachage - qui autrement contribuerait normalement a la lubrification du systeme et
faciliterait le glissement des particules pendant le cisaillement - ce qui diminue la
fluidité du mélange. Ceci explique l'augmentation significative de la viscosité, qui est
plus importante dans le cas du mélange CV-K que FC-K.

Il est intéressant de mentionner que la plage des parametres d'ouvrabilité obtenue
dans cette etude est comparable a celle rapportée dans la littérature [21-23].
Néanmoins, ces parameétres d'ouvrabilité doivent étre adaptés selon le processus
d'impression utilisé. Par exemple, des matériaux plus fermes peuvent étre utilisés
pour des processus d'impression différents et a plus grande échelle [9,13]. Ces cas

seront discutés ultérieurement dans la section 2.2.

b) Parameétres d’extrudabilité
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Bien que les parametres d'ouvrabilité mesurés précédemment donnent un apergu de
I'imprimabilité des mélanges étudiés, plusieurs changements des propriétés du
matériau peuvent avoir lieu pendant le pompage et I'extrusion [24]. Comme
mentionné dans I’introduction de ce chapitre, une faible viscosité est requise pendant
les phases de pompage et d'extrusion, mais une valeur plus élevée est nécessaire
apreés I'extrusion. Bien que ces exigences semblent contradictoires, elles peuvent étre
facilement satisfaites en exploitant le comportement thixotropique et la
rhéofluidification des matériaux cimentaires. Ces comportements sont généralement
controlés par la pate cimentaire, ce qui explique la teneur en péte relativement élevee
utilisée dans la formulation des matériaux imprimables.

Les parameétres d'extrudabilité des mélanges étudiés sont résumés dans la Fig. 2.13.
Le mélange M100 se caractérise par un taux de récupération éleveé, en raison de la
floculation rapide des particules cimentaires. L'inclusion de sable dans les matériaux
a base de ciment inhibe la floculation des particules de ciment, réduisant ainsi la
structuration induite par la floculation, comme le reflete la faible valeur de Ryix du
mélange M63. Ceci peut également étre d0 au dosage relativement élevé de SP dans
le mélange. En effet, la présence de chaines de SP induit des forces interparticulaires
répulsives et réduit I'attraction globale entre les particules de ciment et le taux de

refloculation [25].
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Fig. 2.13 : Paramétres d’extrudabilité des mélanges étudiés

(G, : taux de restructuration du module de stockage, R: taux de restitution de la viscosité apparente et
Rinix: taux de refloculation)

Le temps de restructuration d’un mortier imprimable augmente avec la teneur en SP
en raison de la réduction des forces attractives, ceci limite sa capacité de rétention
des couches lors de I’impression [26]. Il est possible de remédier a ce probléme en
utilisant des accélérateurs ou des agents de viscosité permettant d’augmenter le taux
de structuration du mélange. En effet, comme le montre la Fig. 2.13, les taux de
restructuration et de refloculation augmentent avec la concentration en VMA. En
revanche, le taux de restitution de la viscosité R a augmenté jusqu'a une certaine
limite. Ceci suggere l'existence d'un dosage optimal de VMA au-dela duquel la
récupération de la viscosité apparente initiale est limitée, ce qui peut détériorer la
qualité¢ des filaments extrudés. Ce comportement peut étre expliqué par 1’effet
compétitif de 1’épaississement des longues chaines de VMA pergu initialement, et
I’effet dispersif induit par le SP, réduisant le taux de restitution de la viscosité. Ce
comportement a été rapporté également dans la littérature [3,27].

Le remplacement des cendres volantes par le filler calcaire a amélioré le taux de
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refloculation. Ceci est principalement d0 a I'effet physico-chimique des fillers
calcaires, expliqué dans la section 2.1.2(a). Cependant, le remplacement de la fumée
de silice par la kaolinite a amélioré I'empilement granulaire et, par conséquent, a
réduit le taux de restructuration du mélange induit par la floculation, mais a accéléré
en contrepartie sa rigidification, reflétée par des valeurs plus élevées de G'; des
systemes FC-K et CV-K.

A ce stade, les paramétres déterminés sont suffisants pour évaluer I'imprimabilité des
mélanges étudiés, notamment pour des essais d’impression de courte durée. Par
ailleurs, le suivi de leur structuration physico-chimique a long terme peut s’avérer
nécessaire, en tenant compte de I’aspect évolutif du comportement des matériaux

cimentaires en fonction du temps.

¢) Paramétres de constructibilité

Les résultats des mesures du balayage de déformation sont présentés a la Fig. 2.14.
Les valeurs du module élastique initial (G'y) et de déformation critique (yc) des
mélanges étudiés sont résumées dans le Tableau 2.4. Le mélange M100 a présenté
un module de stockage initial et une déformation critique plus élevés par rapport aux
mélanges M80 et M63. En effet, la présence de grains de sable et de SP réduit
I'attraction des particules cimentaires et augmente les distances interparticules du
ciment. Par ailleurs, le mélange M100 a montré un faible dépassement de
déformation en G" (weak strain overshoot) avant la chute par rapport aux autres
mélanges. Le dépassement observé résulte de la résistance a 1’écoulement du
matériau due a la formation d’une microstructure formée de liaisons faibles (e.g.
liaison hydrogéne) [28]. Ce comportement a été également observé dans les
mélanges contenant de la kaolinite.

L'ajout de VMA jusqu'a 0,8 % en poids de ciment, a augmenté jusqu'a une certaine
limite le module de stockage initial et la déformation critique. Au-dela de ce dosage,
une réduction de la déformation critique est observée, reflétant ainsi 1’aspect
compétitif complexe entre I’effet du SP et celui du VMA.

Les mélanges contenant de la kaolinite ont un domaine viscoélastique plus large que
ceux contenant de la fumée de silice, reflétant ainsi une meilleure stabilité. Comme
mentionné précédemment, ceci est di a la contribution de sa distribution granulaire
dans lI'amélioration de la compacité du mélange. Par ailleurs, l'incorporation du FC a

entrainé une déformation critique plus faible que celle observée avec les CV, mais
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I’influence des CV et du FC sur ces propriétés est relativement mineure (cf. Tableau
2.4). Ceci est principalement dii a la formation d’une microstructure moins stable
formée par les particules de calcaire, nécessitant ainsi une deformation critique plus

faible pour initier I'écoulement [29].
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Fig. 2.14 : Courbes de balayage de déformation des mélanges étudiés
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Tableau 2.4 : Le module de stockage initial et les valeurs de déformation critique
des mélanges étudiés

Mélange G's (10°Pa) ye (107
M100 4,51 17,7
M80 3,48 8,89

M63 - (CV-FS) 2,51 3,52
M.0.2 2,47 4,86
M.0.5 2,52 5,64
M.0.8 3,05 8,95
M.1.5 2,1 4,47

CV-K 5,52 22,1

FC-FS 1,96 2,25

FC-K 5,15 17,5

Les valeurs du temps d’ouvrabilité (tp) des mélanges étudiés sont présentées dans le
Tableau 2.5. Le mélange M63 a une période d’ouvrabilité plus étendue que les
autres mélanges en raison de son dosage relativement élevé en SP, qui retarde la
prise [30]. D'autre part, la période d'induction est réduite avec la concentration en
VMA jusqu'a 0,8 %, en poids de ciment. Au-dela de ce dosage, la tendance s'est
infléchie. La compétition entre le SP et le VMA peut étre a l'origine de cette
variation. En effet, a faible concentration de VMA, les longues chaines des
polymeres peuvent s'adsorber sur les particules de ciment sans entraver la cinétique
d'hydratation [31]. En revanche, pour un dosage plus élevé, seules quelques
particules cimentaires sont exposées a l'eau, ce qui ralentit I'nydratation. L'adsorption
de molécules de SP peut également contribuer a retarder I'nydratation. Dans ce
contexte, les courbes d'écoulement du systéme (eau - SP - VMA) sont comparées a
celles du systeme (eau - VMA) pour différents dosages de VMA afin d'évaluer
I'interaction entre les adjuvants sur le comportement d'écoulement de l'eau de
gachage. Comme on peut l'observer sur la Fig. 2.15, la viscosité de l'eau est
fortement affectée par l'incorporation du SP et du VMA. L'efficacité du
superplastifiant est plus élevée dans le cas de mélanges a fort dosage en VMA. Ce
qui reflete I'aspect compétitif du SP-VMA, rapporte dans la litterature [15,32].

L'incorporation des ajouts cimentaires a également affecté la cinétique d'hydratation.
En effet, les résultats présentés dans le Tableau 2.5 ont révélé que le remplacement
de la fumeée de silice par la kaolinite a réduit de trois fois la période d'ouvrabilité (to).
Ceci est principalement di a la demande en eau relativement plus élevée de la

kaolinite comparée a celle de la fumée de silice. Ceci est cohérent avec les
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parametres d'ouvrabilité présentés précedemment. L'effet accélérateur de prise du
filler calcaire est également observé. Cela peut étre attribué a son triple effet
comprenant (1) une meilleure densité, (2) une augmentation de sites de nucléation, et

(3) la réactivité du filler calcaire lui-méme [32-34].

Tableau 2.5 : Temps d’ouvrabilité des mélanges

to (h)
Mélange ) L,
Valeur mesurée Valeur normalisée
M100 3,26 1,00
M80 6,00 1,84
M63 8,00 1,33
Réf. - M63 8,00 1,00
M-0.2 5,50 0,69
M-0.5 5,00 0,63
M-0.8 4,22 0,53
M-1.5 6,50 0,81
CV-FS (M63) 8,00 1,00
CV-K 3,54 0,32
FC-FS 5,36 0,67
FC-K 2,56 0,44
1.5
—Eau-0.5 VMA
=-Eau-SP-0.5VMA QA\*V
Eau - 1.5 VMA 5

—

—Eau - SP - 1.5 VMA

Contrainte de cisaillement (Pa)
e
[3,}
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Taux de cisaillement (s™)

Fig. 2.15 : Courbes d'écoulement des mélanges d'eau, avec SP et VMA a des dosages
faibles et eleves

L’évolution du module élastique (E) en fonction du degré d’hydratation (a) des
mélanges étudiés est illustrée dans la Fig. 2.16. Les résultats obtenus ont montré que
le module de cisaillement (G) suivait la méme tendance que le module élastique.

Il convient de mentionner que 1’ajout du VMA n’a pas eu d’effet significatif sur le

développement du module élastique des mélanges etudiés. En effet, son effet est
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restreint au jeune &ge pendant la période dormante. En revanche, la combinaison de
différents SCMs a influencé 1’évolution des propriétés élastiques des mélanges.
Toutefois, le développement du module élastique pendant la période dormante était
comparable, quel que soit le type du SCM. Le mélange contenant de la fumée de
silice a présenté le module élastique le plus élevé au jeune age par rapport aux autres
mélanges. Cela peut étre attribué a sa grande réactivité pouzzolanique par rapport
aux autres ajouts cimentaires.

D'autre part, 1’accélération de la prise et le développement du module élastique (E)
observé avec les fillers calcaires peuvent étre dus a la stabilisation de I'ettringite qui
augmente le volume des produits d'hydratation, améliorant ainsi la compacité et la
résistance de la matrice [35]. Ces résultats suggerent que le mélange FC-FS présente
le meilleur aspect de constructibilité en termes de temps d’ouvrabilité (tp) et de
développement du module (E), tandis que les mélanges M100 et M80 ont montré les
parametres (to, E) les plus faibles.

A la lumiére des résultats obtenus, la combinaison de différents ajouts cimentaires
(SCM) peut étre plus appropriée que 1’ajout d’un agent de viscosité, selon le temps
d’impression et la performance mécanique visée. Cependant, 1’incorporation du
VMA peut étre bénéfique pour atteindre les parametres requis pour 1’impression 3D

au jeune age.
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Fig. 2.16 : Courbes d’évolution des propriétés ¢lastiques des mélanges étudiés

(N.B : Les résultats représentés dans ces graphes sont les résultats du suivi de la structuration
provenant du FreshCon corrélés avec le suivi de I’hydratation provenant de la calorimétrie isotherme)

2.1.3. Approche W.E.B d’optimisation

a) Indicateurs W.E.B

Afin d’évaluer I'imprimabilit¢é des mélanges étudiés, trois indices sont définis
reflétant les aspects d'ouvrabilité, d'extrudabilité et de constructibilité, en se basant

sur les paramétres identifiés précédemment :
W= Tso/napp ) E= Rthix/G, R, B = Awix/to
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ou W, E et B représentent les indicateurs d'ouvrabilité, d'extrudabilité et de
constructibilité, respectivement. L’indicateur W représente le rapport du seuil
d’écoulement statique initial a la viscosit¢ apparente. En effet, une ouvrabilité
optimale pour une mise en place par impression 3D nécessite un seuil d’écoulement
élevé pour assurer une bonne rétention de forme et une viscosité adaptée pour
faciliter le transport et I’extrusion (i.e. pompage). L’indicateur d’extrudabilité relie
les parametres de restructuration du matériau. Une bonne qualité d’extrusion
implique un taux de refloculation relativement élevé et une cinétiqgue modérée de
rigidification et de restitution de la viscosité, afin d’assurer une bonne qualité
d’interface entre les couches. Par ailleurs, I’indicateur de constructibilité dépend
principalement de la cinétique de structuration du matériau et est inversement
proportionnel a son temps d’ouvrabilité. En raison de la courte période d’impression,
les résultats du suivi de la structuration physicochimique (E, a) ne sont pas pris en
compte dans l'indice de constructibilité. Les paramétres W, E, et B des mélanges
étudiés sont présentés dans la Fig. 2.17. Les indicateurs WEB d'imprimabilité
peuvent étre utiles pour faciliter la sélection de la formulation optimale afin d'obtenir
une bonne qualité d'impression, et prédire a l'avance les problémes qui peuvent
survenir durant I'impression (cf. Fig. 2.1).

Plusieurs essais d'impression sont réalisés pour valider I'imprimabilité des mélanges
étudiés. Les résultats de ces essais sont présentés dans le Tableau 2.6. Sur la base de
ces résultats, les mélanges présentant les indices d'ouvrabilité et d'extrudabilité les
plus faibles et les indices de constructibilité les plus élevés ont donné lieu a une
qualité de surface médiocre des filaments. Ceci est évalué par la présence de bulles
d'air, de fissures et de déformations lors de I'impression (voir les mélanges M100,
FC-K, CV-K et M.1.5). Par ailleurs, le mélange M63 a montré une trés bonne qualité
d'extrusion et une bonne adhésion entre les couches, mais un taux de constructibilité
modéré. Cependant, I'ajout du VMA a un dosage inférieur a 0.8 %, en poids de
ciment, a amélioré le taux de constructibilité. En revanche, un surdosage a affecté la

qualité de I'extrusion, comme observé avec le mélange M.1.5 (cf. Tableau 2.6).
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Fig. 2.17 : Paramétres W.E.B des mélanges étudiés
Tableau 2.6 : Résultats des essais d’impression des mélanges étudiés
Essais . Pression moyenne Qualité de  Nombre moyen de .
- . Mélanges . . N I Commentaires
d'impression d'extrusion (bar)  I'extrudat couches imprimées

Le taux de constructibilité est élevé. L'adhérence entre les couches
n'est pas assez bonne, compte tenu des taux élevés de refloculation

20 et de structuration par rapport a la vitesse dimpression. Le temps
dimprimabilité est tres limité, et des bulles d'air ont été observées
pendant I'impression.

M100 0.7

La qualité de I'extrusion est assez bonne. L'adhérence entre les
couches est bonne. Le taux de constructibilité est proche de celui de
la pate M100, et moins de bulles dair ont été observés lors de
I'impression.

M80 05 18

Le mélange est tres facile a extruder. Sa fluidité a permis une
15 meilleure adhésion entre les couches a un taux de constructibilité
modéré.

M63 0.2

0.3 18

En augmentant le dosage en VMA, le taux de constructibilité a
23 augmenté en raison de I'effet stabilisateur de l'agent colloidal. En
revanche, la qualité de I'extrusion s'est détériorée avec
l'augmentation de la concentration en VMA. Des microfissures et
des bulles dair sont réapparus a la surface des filaments,
particuliérement prononcés pour M1.5. L'affaissement de certaines
couches a également été observé dans M1.5, ce qui refléte la nature
hétérogene du mélange.

0.5

0.8

26

25

Le mélange présente une bonne texture. Seules de légeres
27 déformations ont été observées. Le temps dimprimabilité est assez
large.

0.5

La géométrie du cylindre imprimé est trés déficiente. La texture

13 des filaments est hétérogéne mais la stabilité est conservée.

23

La forme du filament est parfaite. La stabilité dimensionnelle est
23 conservée mais des déformations plastiques ont été observées. Le
temps d'impression est limité et le taux de constructibilité est élevé.

15
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L'indice d'extrudabilité obtenu avec le mélange M.1.5 (E = 1,7) est inférieur a celui
du mélange M63 - sans VMA - (E = 2,6). D'autre part, le mélange FC-FS a montré
un trés bon taux de constructibilité méme avec des valeurs de viscosité et de seuil
d’écoulement initial assez faibles. Cela peut étre di a ses taux elevés de refloculation
et de structuration (Anix, Rinix), augmentant ainsi sa facilité d'extrusion et sa rétention
de forme. D'autre part, la pression d’extrusion a augmenté avec la viscosité apparente
des melanges. Puisqu'une seule gachée a été utilisée pour les essais d'impression,
l'augmentation du nombre de couches d'impression a entrainé une diminution de
I'extrudabilité des mélanges, en particulier ceux ayant des valeurs élevées de Apix et
G’;. La rhéologic initiale du matériau n’est donc pas suffisante pour évaluer
I'imprimabilité des matériaux cimentaires. En revanche, les paramétres
d'extrudabilité¢ s'averent plus pertinents a considérer. Afin d’assurer une bonne
qualité d’impression, la plage des paramétres W, E et B ciblée correspond a 0,006 <
W < 0,015, E > 2,5, et B < 2 (cf. Fig. 2.17). Cette plage peut étre étendue selon le

processus utilise.

b) Recommandations

Sur la base des résultats discutés ci-dessus, les recommandations suivantes peuvent
étre établies pour formuler des matériaux cimentaires adaptés pour une mise en place
par impression 3D :

- Une teneur optimale en pate et en superplastifiant vise a faciliter I'extrusion
tout en limitant le taux de constructibilité du mélange.

- Un dosage optimal en agent de viscosité (jusqu'a 0,8 % en poids de ciment,
dans le cas de cette étude) a montré un grand potentiel dans I'amélioration de la
constructibilité des matériaux cimentaires dans I'impression 3D, sans affecter le
développement de leur module élastique a I'état durci. Cependant, un dosage
plus éleve peut détériorer la qualité de I'extrusion. En outre, une bonne
compatibilité entre le ciment, le SP et le VMA est essentielle pour obtenir des
parametres WEB adaptés pour une impression réussie.

- Les effets des ajouts cimentaires (SCM), utilisées en remplacement partiel du
ciment, sur le temps d’ouvrabilité¢ et le développement du module élastique
dépendent de leur type et de leur teneur. Par exemple, un mélange contenant de
la fumée de silice et du filler calcaire s'est avérée favorable aux applications

d'impression 3D. Par contre, l'utilisation de la kaolinite a altéré les aspects
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d’ouvrabilit¢ et d'extrudabilité des mélanges ¢étudiés, mais le taux de
constructibilité a été amélioré en contrepartie. Cela peut étre d0 a sa teneur
relativement élevée (10 %) utilisée dans cette étude. Par ailleurs, en plus
d'améliorer les aspects d'imprimabilite, l'utilisation des ajouts cimentaires

réduit également I'empreinte carbone des matériaux cimentaires.

¢) Méthodologie de formulation de matériaux imprimables

L’équation a résoudre lors de la formulation d’un matériau cimentaire imprimable
comporte plusieurs variables et une solution pas nécessairement unique. A la lumiére
des résultats présentés précédemment et selon la formulation de référence (BAP ou
BHP) choisie, une méthodologie itérative de formulation de matériaux cimentaires

imprimables a été proposée, représentée dans la Fig. 2.18.

2.1.4. Conclusions

A ce stade, les propriétés intrinséques des matériaux cimentaires a 1’état frais ont été
reliées a leur imprimabilité. Une nouvelle méthodologie de formulation de matériaux
cimentaires imprimables a été proposée. L'imprimabilité a été évaluée en termes
d'ouvrabilité, d'extrudabilité et de constructibilité (WEB). Les mélanges étudiés ont
été formulés pour couvrir une large gamme de propriétés rhéologiques, en faisant
varier la teneur en pate, le dosage en superplastifiant et en ajoutant un agent de
viscosité a dosage variable ou de différents ajouts cimentaires. On peut déduire des
résultats obtenus les conclusions suivantes :
L’imprimabilité des matériaux cimentaires dépend amplement de la rhéologie
du mélange, notamment sa viscosité apparente (napp), et son seuil d’écoulement
initial (ty) ainsi que ses taux d'évolution (Ruix, Awmix). Cela refléte I'importance
de la structure formée au jeune age pendant le processus de floculation dans les
applications d'impression 3D.

- La rhéologie initiale du mélange s’est avérée insuffisante pour évaluer
adéquatement I'imprimabilité des matériaux cimentaires. Il est important de
considérer les paramétres de restructuration (R, G'/) pour suivre les
changements qui peuvent se produire pendant la phase d’extrusion.
L'imprimabilité des mélanges peut nécessiter par ailleurs des ajustements selon

le processus d'impression utilisé.
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Fig. 2.18 : Méthodologie de formulation de matériaux cimentaires imprimables
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- Le choix de l'approche d’amélioration de la constructibilit¢ dépend du temps
d'impression et de la performance meécanique ciblée. L'utilisation du VMA s'est
avérée efficace pour améliorer le taux de constructibilité, tandis que les ajouts
cimentaires sont efficaces pour ajuster la structuration physico-chimique et le
temps d’ouvrabilit¢é au cours de I’hydratation et du durcissement. La
combinaison des deux approches peut contribuer & améliorer I'imprimabilité

des matériaux cimentaires.

2.2. Imprimabilité : variabilité du processus et de I’échelle
d’impression

L’imprimabilité est la capacité du matériau a créer un objet 3D couche par couche
selon une conception définie par ordinateur [36]. Celle-ci dépend amplement du
processus utilis¢, et 1’échelle d’impression détermine le temps ainsi que les
dimensions finales a réaliser. Chaque type de processus nécessite un ensemble
spécifique d’exigences. Par conséquent, les propriétés intrinseques de matériaux
cimentaires imprimables peuvent varier en fonction du type de processus. Dans la
section suivante, la variabilité du cahier des charges de I’impression 3D par extrusion
des matériaux cimentaires est discutée en fonction des différences des procédés

d’extrusion et de I’échelle de I’impression.

2.2.1. Variabilité du processus

Les procédés d’impression par extrusion incluent les mémes étapes d’impression 3D.
Les différences résident dans les dispositifs utilisés au moyen d’accomplir ces étapes.
Le Tableau 2.7 résume les différentes variabilités des processus d’impression par
extrusion, ainsi que les propriétés intrinseques des matériaux cimentaires requises
associees. Comme mentionné dans le CHAPITRE 1, le matériau doit étre alimenté et

acheminé vers un dispositif d’extrusion pour étre déposé en couches successives.

Une pompe peut étre utilisée pour livrer le matériau jusqu’a la buse. Dans ce cas, la
longueur des tuyaux, la capacité et le type de la pompe (ex. péristaltique) devront
étre choisis en fonction de la rhéologie du mélange a imprimer. La plage des
parameétres d’ouvrabilité définie précédemment peut donc varier. L’acheminement du
matériau par écoulement gravitationnel est une autre solution possible, qui peut étre
soutenu par une force supplémentaire d’entrainement d’une vis sans fin ou une force

de poussée d’air ou de piston. Ainsi, la limite du seuil d’écoulement du matériau a
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imprimer est fonction de 1’effort maximal appliqué pour extruder ce matériau. Plus

\

cet effort est important, plus il est possible d’imprimer des matériaux a seuil et

structuration élevés.

Tableau 2.7 : Etapes d’impression, processus et propriétés intrinséques requises des
matériaux cimentaires connexes (reproduit de [37])

Extrusion par Impression par Egtrgsmn E)_(trgsmn
activation de prise brigues infinies grawtatl_onr_\elle grawtan_onnelle
(sans agitation) (avec agitation)
Transport Pompage ou écoulement gravitationnel avec ou sans agitation

Extrusion par vis sans fin

ispositi . . . . I ou écoulement
Dispositif Extrusion pneumatigue ou par piston ou écoulement gravitationnel

d’extrusion gravitationnel soutenu
par vibration
L
©
'8
e
o
Exemples
de procédé
Tdo 10 Pa <14 <100 Pa T40 > 100 Pa [37] 10 Pa < 140 < 500 Pa [37,38]
8
= Ts0 > 500Pa Tso = 150Pa
% Ts0 Tso = 1kPa [39,40] Ts0 > 500Pa [37] [41142] [5’22]
=
_ Avnix > 100Pa/min ) . Awnix > 20Pa/min Anix < 20Pa/min
Avhix [39.40] Agix > 20Pa/min [37] [41.43] [23]

2.2.2. Echelle d’impression

Outre les variantes du procédé d’impression, la mise a 1’échelle de I’impression 3D
peut également modifier la plage de propriétés intrinséques du matériau requise. En
effet, la hauteur finale de 1’¢lément a imprimer limite le seuil d’écoulement a
atteindre au cours de I’impression, afin d’assurer la stabilité de celui-ci. Par ailleurs,
la longueur du contour de 1’élément est reliée a la cinétique de structuration et au
temps de dépdt entre les couches, qui doivent étre optimisés de maniere a assurer une
bonne qualité d’interface inter-couches.

Sur la base de I’analyse bibliographique présentée au CHAPITRE 1 et des résultats
présentés précédemment, les différentes plages d’ouvrabilité adaptée pour une mise

en place par impression 3D sont représentées dans la Fig. 2.19. En dehors de ces
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plages, divers problémes peuvent survenir altérant la qualité d’impression, rendant

méme I’impression impossible.

Mauvaise qualité 5000
d’impression
Manque de cohésion,
) o 4000
discontinuité des ; .
filaments ~ Ouvrabilité optimale pour une Beéton collant
Mauvaise extrudabilité | 3000 . |mpres§|on difficile a
a grande échelle pomper
- - 2 et a extruder
Ouvrabilite optimale e g e s
e |
petite eche 'e élevé
150 Pa <75y <1 kPa et 23Pas <y,<35Pas
23Pas <p,<7.5Pas \ 1000
Béton trés fluide,
manque de rigidité, o
V] 10 20 30 40 50

risque de rupture

Plastique Viscosité plastique

Fig. 2.19 : Plage d’ouvrabilité de matériaux cimentaires adaptés pour une mise en
place par impression 3D

3. Imprimabilité : aspect Procédé

L'imprimabilité d’un mélange est principalement régie par les propriétés intrinséques
du matériau. Toutefois, méme si le mélange posséde les propriétés requises pour
I’impression, la qualité d'impression peut étre médiocre si le choix des parametres
d'impression est inapproprié (cf. Fig. 2.20). Un ajustement des paramétres
d’impression est donc nécessaire en fonction de la rhéologie du mélange utilisé. Dans
cette section, les effets de la variation des parametres d’impression sont étudiés par le
biais d’une imprimante a grande échelle. Les démarches de 1’étude sont présentées

dans ce qui suit.

Qualité d’impression

Vitesse d’impression : 40 mm/s Vitesse d’impression : 20 mm/s
Débit d’extrusion : 113.13 mm?/s Débit d’extrusion : 90 mm?/s
Hauteur de la couche : 0,8 mm Hauteur de la couche : 0,8 mm
Largeur de la couche : 3 mm Largeur de la couche : 3 mm

Fig. 2.20 : Variation de la qualité d’impression d’un mélange d’argile par ajustement
des parametres d’impression
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3.1. Démarches de I’étude

Une étude paramétrique a été réalisée afin d’évaluer les effets de la variation des
parametres d’impression sur la qualité d’impression. A cet effet, un mélange, dont les
proportions sont présentées dans le Tableau 2.8, a été optimisé en se basant sur la
méthodologie présentée dans la section 2. Les caractéristiques du procédé
d’impression exploité sont résumées dans le Tableau 2.9. La qualité d’impression a
¢été examinée en termes de conformité dimensionnelle de I’¢élément imprimé (Fidélité
au modele CAO), de la qualité¢ d’extrusion du filament et de sa stabilité. Trois

parametres d’impression sont évalués : la hauteur initiale de la buse, la vitesse

d’impression et le débit (ou vitesse) d’extrusion.

Tableau 2.8 : Formulation du mortier utilisé dans 1’étude paramétrique

Sable fin Sable Ciment Eau sp
0.1-0.3mm 0.3-0.7mm GU (k /mg) (%) E/C S/C w E B

(kg/m®) (kg/m?) (kgimy) "9 °
465 465 931 326 0.02 0.35 1.0 0.01 5 18

Tableau 2.9 : Caractéristiques du procédé d’impression utilisé

Dispositif Systéme de  Limites

L 1s 1ss .
Procédé d’impression Transport d’extrusion pilotage  de vitesse Buse
| Pompe avis  Ecoulement Portigue  1-200 Circulaire

excentrée gravitationnel mm/s @25mm
(1.5kW)  (sans agitation) 1T

3.2. Controdle de la qualité - Paramétres d’impression

3.2.1. Hauteur initiale de la buse (Stand-off height)

La hauteur initiale de la buse (ou la distance d'écartement par rapport a la plateforme
d'impression) est l'un des paramétres d'impression qui doit étre choisie
minutieusement. Plusieurs essais d’impression sont réalisés pour différentes
distances d’écartement. Ces distances sont variées par rapport a la hauteur de la
couche a imprimer (hgesign = 15 mm) définie dans le modele CAO. Les résultats

expéerimentaux montrent que le choix de la hauteur initiale de la buse affecte non

-72-



CHAPITRE 2. IMPRIMABILITE: MATERIAU VS PROCEDE

seulement les dimensions du filament mais aussi la stabilité de sa forme (cf. Fig.
2.21). Un flambement est observé lorsque la distance d’écartement de la buse
dépassait 1.5.hgesign. Une distance d'écartement de la buse comprise entre hgesign et
1.5.hqesign permet un dep6t régulier du filament et évite toute pression appliquée par

la buse, entrainant des déformations sur la surface du filament.

ARAR

055' hdesi n

PosITION
INITIALE
DE LA BUSE

L) L)
1 hdesign 1'5' hdesign 3

2. hdesign
-

<

-
- o T

Couche comprimée \ ] Flambement de la couche

La pression appliquée 1 Plus la distance d'écartement de
par la buse affectela Plage de hauteursrecommandées labuse est élevée, plus I'élément
forme de la couche. imprimé flambe.

Fig. 2.21 : Effet de la variation de la hauteur initiale de la buse sur la variation de la
qualité d’impression du filament

Par ailleurs, une variation de la qualité du filament est observée lors du dépdt de
couches successives, comme 1’illustre la Fig. 2.22. Cette variation est principalement
reliée a la déformabilité du matériau utilisé au jeune age. En effet, la distance
d’écartement devient plus grande lorsque la couche déposée provoque un tassement
des couches imprimées en dessous. Ainsi, la forme du filament varie en fonction des
modes représentés dans la Fig. 2.21. Un réajustement de la hauteur de la buse semble
étre nécessaire pour améliorer la qualité du dép6t des filaments, comme est
représenté dans la Fig. 2.22.

REAJUSTEMENT DE LA
HAUTEUR DE LA BUSE

FLAMBEMENT DES
COUCHES

TASSEMENT DES
COUCHES

Fig. 2.22 : Variation de la distance d’écartement de la buse causée par le tassement
des couches imprimées
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3.2.2. Vitesse d’impression vs. débit d’extrusion

Le choix de la vitesse d’impression ainsi que le débit d’extrusion est fonction de la
rhéologie du materiau a imprimer. Un optimum (Vopt, Qcrit) doit étre retrouvé afin de
garantir une conformité dimensionnelle et une stabilité géométrique tout au long du
processus d’impression. Cependant, lorsque 1’impression est réalisée en dessous d’un
débit et vitesse optimales, la géométrie du filament peut ne plus étre contrélée. Un
risque de blocage se présente si le débit est en-dessous d’un débit critique d’extrusion
du mélange (Qcrit), entrainant un mélange hétérogene. Ainsi, le filament extrudé est
déposé par fragment discontinu. Par ailleurs, une vitesse d'impression plus élevée
(supérieure a la vitesse optimale par rapport a un certain débit) peut générer des
micro-vides dans la couche déposée, ce qui peut affecter les propriétés mécaniques
de I’élément imprimé. Un mode de dépot par ondulation peut étre observé également,
causé par la non-synchronisation de la vitesse de dép6t de la couche (controlé par le
débit d’extrusion) avec la vitesse de déplacement de I’'imprimante. Ce type
d’instabilit¢ a été reporté également par [44]. Ces derniers suggérent qu’un
flambement local est a ’origine de cette instabilité. La Fig. 2.23 récapitule les effets
de la variation de la vitesse d’impression et du débit d’extrusion sur la qualité de la
couche imprimée. Le débit Qmax €t la vitesse maximale Vmax sont définis en fonction
du dispositif d’impression utilisé (Dispositif d’extrusion, capacité de la pompe,

vitesse de déplacement du robot, etc.).

vmax &
Filament sous- | Couche
dimensionné ondulée
-
€ £
Vv g e Filament
optER RS fidele au
- o
L 5 modeéele
)
-
29
95
3 Bo Filament
v.. .|t O ¢ sur-dimensionné
crit o x
1
chit Qopt Qmax

Q or vextrusion

Fig. 2.23 : Variation de la qualité d’impression en fonction du choix de la vitesse
d’impression et du débit d’extrusion
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3.3. Controéle de la qualité - Stratégies d’impression

La qualit¢ de I'impression d’un mélange est le résultat de la maitrise de trois
composants principaux : le matériau, le procédé d’impression et le design. Sur la
base des résultats présentés dans les sections 2 et 3.2, ’optimisation des propriétés
intrinséques du matériau ainsi que les parametres d’impression dépend amplement du
design choisi. Le design comprend les dimensions de la couche a imprimer (hgesign,
Woaesign), 1a trajectoire, et la stratégie d’impression. Les dimensions de la couche a
imprimer, en particulier la hauteur, sont généralement choisies selon le délai de la
production et la performance globale envisagée. Quant a la trajectoire, elle est
minimisée de fagon a optimiser la consommation énergétique globale du procédé. Il
reste a considérer la stratégie d’impression, qui peut faire considérablement varier la
qualité d’impression. La Fig. 2.24 représente quelques stratégies d’impressions
utilisées. Un dépdt spiral a hauteur de couche variable permet d’assurer une
meilleure adhérence entre les couches et améliore I’aspect esthétique de 1’élément

imprimé. Cette stratégie peut étre une solution pour le probleme relié au tassement

représenté dans la section 3.2.1.

RN .
Source : BRESEGHELLO et al., 2021, CAADRIA

Fig. 2.24 : Différentes stratégies d’impression 3D [45]
D’autre part, la stratégie d’impression comprend également le contrdle de la vitesse
de changement de direction, qui peut créer des zones de faiblesse ou des fissures
peuvent apparaitre (cf. Fig. 2.25).
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T,
v P
r R g

Référence : Atta Ur Rehman and Jung-Hoon Kim, 202 |, Materials Source : Université de Sherbrooke

Fig. 2.25 : Problémes dus a un mauvais ajustement de vitesse de transition

4. Conclusions du chapitre

Ce chapitre fournit des résultats expérimentaux et des recommandations vis-a-vis de
la formulation de matériaux cimentaires imprimables et du choix des parameétres
d’impression appropriés. Une nouvelle approche WEB de formulation est proposeée,
permettant de relier ’imprimabilité des matériaux cimentaires a leurs propriétés
intrinséques. La rhéologie du matériau et les caractéristiques du dispositif
d'impression 3D sont avérés deux aspects essentiels et indissociables a prendre en
compte lors de la formulation. En outre, les parametres d'impression doivent étre
adaptés a la rhéologie du matériau. Afin d’obtenir une meilleure qualité
d’impression, il est important de choisir la bonne stratégie d'impression.

Compte tenu de la variation temporelle du comportement rhéologique des matériaux
cimentaires, la qualité d’impression peut ne pas €tre conservée tout au long de
I’impression. La maitrise de ces changements nécessite une compréhension globale
de leurs causes et de leurs conséquences. Le prochain chapitre vise a établir une
meilleure compréhension des phases de structuration physico-chimique des
matériaux cimentaires imprimables. Les effets du temps et de I’historique de

cisaillement seront évalués.
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CHAPITRE 3. STRUCTURATION DES MATERIAUX CIMENTAIRES IMPRIMABLES

CE CHAPITRE COUVRE

* Phases de structuration physico-chimique
des matériaux cimentaires imprimables.

» Effets de l'age, de la dispersion et de
I'historique de cisaillement sur les phases
de structuration.

* Controle de la qualité d’impression des
matériaux cimentaires en condition
d’écoulement et au repos.

» C(lassification des matériaux cimentaires
imprimables.

1. Introduction

La compréhension de la physique des processus est une condition préalable a la
conception et a l'optimisation de matériaux destinés & étre imprimés, ainsi qu'au contrdle
efficace et robuste de la qualité. Avec l'introduction de la technologie d'impression 3D
dans le domaine de la construction, l'attention portée aux matériaux cimentaires s'est
récemment orientée vers la maitrise de leur comportement, y compris leur rhéologie et
structuration physico-chimique. En réalité, la variation des propriétés rhéologiques des
matériaux cimentaires en fonction du temps crée de nombreux obstacles dans les
processus d’impression 3D. Les exigences en matiere d'ouvrabilité et de constructibilité
interféerent généralement en raison de la dépendance temporelle du comportement des
matériaux cimentaires dans les conditions d'écoulement et au repos. Un taux de
structuration élevé est généralement recommandé pour garantir une bonne constructibilité
et stabilité des éléments imprimés. En revanche, la perte de maniabilité peut survenir
rapidement, entrainant une réduction significative de la qualité d'impression. Afin de
controler I’'impact de ces changements sur la qualit¢ d’impression, il est nécessaire
d’identifier les différentes phases de structuration des matériaux cimentaires imprimables
et d’établir une maitrise de leur transition de I'état fluide (pendant le pompage et
I’extrusion) a I'état solide (apres le dépot).

Ce chapitre présente une vue d'ensemble de la physique sous-jacente pertinente pour la
compréhension du comportement des matériaux cimentaires au cours des différentes

étapes de construction par impression 3D. La premiére partie de ce chapitre vise a
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identifier les différentes phases de structuration des matériaux cimentaires imprimables en
fonction du temps. Un suivi de structuration physico-chimique a été mené a travers le
suivi de la réaction d’hydratation par calorimétrie isotherme et le suivi de la rigidification
par mesures oscillatoires et mesures de vitesses de propagation des ondes ultrasonores.
L'accent est mis sur I’évaluation des effets de 1’age, de la dispersion et de 1’historique de
cisaillement sur les différentes phases de structuration des matériaux cimentaires
imprimables. Les résultats obtenus ont été exploités dans la seconde partie pour le
contréle de la qualité d’impression des mélanges étudiés. Une comparaison a ¢té menée
sur le comportement des matériaux cimentaires imprimables au cours de 1’écoulement et
au repos. Des formules analytiques ont été exploitées afin de prédire le comportement
d'écoulement du matériau ainsi que sa constructibilit¢ pendant I’impression. Un nouvel
indice de thixotropie/structuration a été proposé permettant de quantifier la plage
d’imprimabilit¢ d’un mélange. Ainsi, une classification des matériaux cimentaires

imprimables a été proposée en se basant sur leurs cinétiques de structuration.

2. Phases de structuration des matériaux cimentaires
Imprimables

Comme conclu dans le CHAPITRE 2, la rhéologie est le facteur clé contrélant les
performances de I'impression 3D des matériaux cimentaires. En pratique, le matériau
imprimé doit satisfaire simultanément une bonne maniabilité pour assurer une extrusion
réussie et une résistance suffisante a I'état frais pour supporter les couches déposées sans
s'affaisser. Ceci nécessite un contrble délicat de la cinétique de structuration physico-
chimique.

Dans ce qui suit, une nouvelle méthodologie de caractérisation combinant les propriétés
rhéologiques et mécaniques, ainsi que les mesures de calorimétrie isotherme est proposée.
La méthode proposée permet une meilleure compréhension de la structuration physico-
chimique des matériaux cimentaires imprimables, permettant ainsi d'optimiser la

formulation d’un mélange imprimable d'un point de vue rhéologique et mécanique.
2.1. Programme expérimental

Dans la présente étude, 1’objectif est d’analyser 1’évolution temporelle des propriétés des
matériaux cimentaires, en tenant compte de 1’effet du cisaillement, qui peut étre induit

lors des phases de pompage et d’extrusion. Un suivi de rigidification a été réalisé ainsi par
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des essais de rhéologie oscillatoire pour évaluer la structuration a I’état frais et sa
variation en fonction du temps. Un balayage de déformation ainsi qu’un suivi de
propagation des ondes ultrasonores ont été exploités pour suivre la transition entre 1’état
frais et 1’état durci. Ces essais ont été réalisés a différentes échéances et historiques de
cisaillement. Ces mesures ont été couplées a la calorimétrie isotherme afin de corréler les
différentes phases de rigidification a I’avancement de la réaction d’hydratation. Les essais
ont été effectués en parallele sur le mélange de référence (M63), dont les proportions ont
été présentées dans le CHAPITRE 2 (cf. Tableau 2.2). La Fig. 3.1 présente un apergu des
échéances des essais réalisés dans cette étude. Les protocoles de mesures de la rhéologie
oscillatoire et de suivi de la structuration par ondes ultrasonores sont détaillés dans les
sections suivantes. La procédure de suivi de ’avancement de la réaction de I’hydratation

reste la méme que celle représentée dans le CHAPITRE 2.

Balayage de -
déformation

1
=}
i -

SAOS* v 4
. ol C g
,
10 min I 120 min 200 min 71l Temps
15 min ..
20 min 60 min 90 min -
45 min

SAOS* : Small Amplitude Oscillatory Shear
FreshCon* : Dispostif de mesure de vitesses de propagation des ondes ultrasonores dans le béton

Fig. 3.1 : Apercu général du programme expérimental
2.1.1. Protocoles de mesures de la rhéologie oscillatoire

Les mesures de la rhéologie oscillatoire ont été effectuées a une température constante de
20°C a l'aide du rhéomeétre DHR2. La géométrie ailette, représentée au CHAPITRE 2, a été
utilisee. Le systeme de mesure et les échantillons testés ont été protégeés par un couvercle

pour éviter I'évaporation pendant les mesures (cf. Fig. 2.7).

a) Balayage de déformation

Afin de discerner la transition de phase solide <> fluide et sa variation en fonction du
temps, un balayage de déformation (0,0005 % - 10 %) a été réalisé 10 min apres la fin de
la séquence de malaxage et a 1’dge de 2 heures a une fréquence angulaire de 10 rad/s
comme le montre la Fig. 3.2. Une attention particuliére a été accordée au changement du

signal de contrainte de sortie par rapport au signal de déformation d’entrée. Les données
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ont été visualisées dans un diagramme contrainte-déformation (courbes de Lissajous-
Bowditch, désignées ci-aprés par courbes L-B) en éliminant la variable temps. Les détails
du traitement des données sont présentes en ANNEXES.

Afin d’évaluer la restructuration du mélange en fonction du temps, un protocole de
dispersion a éte appliqué et des essais de balayage de déformation ont ensuite été réalisés
chaque 5 minutes (cf. Fig. 3.2). Le protocole de dispersion consiste en un pre-cisaillement
a un taux de cisaillement constant de 200 s™ pendant 2 min, puis un cisaillement oscillant
de grande amplitude (LAOS') a 5 % de déformation de cisaillement et 100 rad/s de
fréquence angulaire pendant 10 s. Ce protocole a été jugé efficace pour assurer une bonne
dispersion des matériaux cimentaires [1]. Les essais ont été réalisés sur différents

échantillons, et repris trois fois pour assurer la répétabilité des mesures.

Preclsalllement LAOS
200 s
. Y=5%
2 min | nl r | 4
{\M lr M\’h‘% I . ,"n“!';(ﬂ“‘ i ‘anMI‘i)i\ l MMJ“H‘ I MMJ'\“"EM\‘H ! x,UleJHL Effetde la
VAT “x ”““‘UI‘ w‘ WWV “‘x iy |”
w U}}O\({ rad/s L‘ """" e W‘HL -------- > M" """" » M<— -------- -»> H“* -------- -»> t‘ d'sperSIon
R s 3 5 min 5 min 5 min 5 min 5 min
Dispersion
all |
Ll Ll Effetde
()v w‘l“v‘“"} I ‘VVU\“M g |vége
120 min "

Fig. 3.2 : Protocoles de balayage de déformation

b) Suivi de rigidification (SAOS)

Des essais de cisaillement oscillatoire de faible amplitude (SAOS*) ont été réalisés a une
déformation de cisaillement de 10° %, qui se situe dans le domaine viscoélastique
linéaire (LVD®), et a une fréquence angulaire de 10 rad/s. Les échantillons ont d'abord
été pré-conditionnés en appliquant le protocole de dispersion présenté précédemment afin
de maintenir un état de référence comparable. Les échantillons ont été dispersés a
différentes échéances comme le montre la Fig. 3.3. Cette dispersion permettra d’évaluer
la réversibilité de la structure a différentes phases de rigidification du mélange en
comparaison avec la mesure de référence, ou aucune dispersion n’est appliquée lors de la
mesure. Par ailleurs, I’effet de I’historique de cisaillement sur les phases de rigidification

a été évalué en dispersant le mélange a plusieurs reprises comme illustré sur la Fig. 3.4.

" LAOS : Large Amplitude Oscillatory Shear
¥ SA0S : Small Amplitude Oscillatory Shear
8 LVD : Linear Viscoelastic Domain
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130 s 3 h 20 min
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Fig. 3.3 : Protocoles d’évaluation des effets de la dispersion sur la rigidification
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T P 9 ¥ s
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fois dispersé X 1 x4 x5

Fig. 3.4 : Protocole d’évaluation de 1’effet de I’historique de cisaillement sur la
rigidification

2.1.2. Protocoles de suivi de structuration par ondes ultrasonores

Le suivi de la structuration du mélange étudié (M63) a été réalisé par ondes ultrasonores a
l'aide du dispositif du FreshCon. L'évolution des modules d'élasticité (E) et de
cisaillement (G) a été déterminée a partir des vitesses des ondes de compression et de
cisaillement, selon les Eqgs. 2.4 et 2.5 précédemment presentés dans le CHAPITRE 2. Pour
des fins de comparaison, les protocoles d’évaluation de I’effet du temps et de la
dispersion sur la structuration ont été adaptés a ceux de la rhéologie oscillatoire (SAOS)
présentés précédemment (cf. Fig. 3.5). Ainsi, la dispersion a été simulée par un malaxage
rapide du meélange (285 rpm) de 2 minutes supplémentaires. L’effet de 1’historique de
cisaillement a été évalué en comparant les résultats de référence avec ceux du mélange

malaxé a 2 reprises.
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\EIEVET[-] Lancement des mesures

Référence
Malaxage 20 min Malax.age Lancement des mesures
au repos (2 min)
Malaxage o0 min Malax_age Lancement des mesures
au repos (2 min)
Malaxage B 90 min Malaxage Lancement des mesures

au repos (2 min)

Fig. 3.5 : Protocoles de suivi de structuration par ondes ultrasonores pour différentes
échéances et historique de cisaillement

2.2. Phases de structuration

Les résultats expérimentaux de cette étude permettent d'évaluer la structuration d’un
mélange imprimable en fonction de I'avancement de sa réaction d'hydratation. La Fig. 3.6
illustre les différentes phases de structuration, qui peuvent étre subdivisées en trois
phases. La premiere région est caractérisée par une légere augmentation des modules de
stockage (G’), élastique (E) et de cisaillement (G) précédant la phase d'accélération de la
réaction d'hydratation. En effet, durant les premieres heures suivant la fin de la séquence
de malaxage, les particules peuvent floculer en raison des forces d'attraction de Van der
Waals. Par conséquent, un réseau d'interaction de particules et de flocs se forme,
entrainant une légere augmentation linéaire des modules comme le montre la Fig. 3.6
(Phase 1-A). Cette phase se produit tres rapidement dans les matériaux cimentaires
imprimables en raison de leur teneur élevée en suspension solide qui favorise la
refloculation quelques minutes aprés 1’arrét du malaxage [2]. Cette floculation est
accompagnée d'une augmentation du nombre de pseudo-points de contact entre les
particules floculées au repos, conduisant a une cinétique de rigidification plus élevée.
Ceci contribue a la formation de chemins de percolation successifs interconnectés [3],
constituant une phase de transition (Phase I-B) pour former une structure « solide »
initiale (Phase 1-C) dont les propriétés viscoélastiques (E,G) évoluent considérablement.
Cette période (Phase I) est cruciale dans le processus d'impression, car toutes les
propriétés doivent étre optimisées pour répondre aux critéres de I’imprimabilité [4]. En
raison du faible degré d’avancement de la réaction d’hydratation durant cette phase, les
mécanismes a l’origine de la structuration dans cette phase sont donc principalement
physiques. Immédiatement aprés la période d’induction, la cinétique d'hydratation

s'accélére, et une structuration non linéaire se produit ( ). Un seuil de percolation
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est atteint et des chemins continus d'hydrates peuvent étre observés dans la microstructure
de la pate de ciment [5,6]. La troisieme région coincide généralement avec la fin de la
prise, apres la formation d’une structure stable durcie. La transition entre les phases Il et
[1l est généralement marquée par une décélération de I’évolution des modules

viscoélastiques (Fig. 3.6).

Sur la base des phases de structuration présentées, deux approches de formulation
peuvent étre utilisées pour controler la constructibilité des matériaux cimentaires
imprimables. La premiere approche consiste & assurer la stabilité de la microstructure a
I’état frais (phases I-B et 1-C) en utilisant des agents modificateurs de la rhéologie tels
que les agents viscosants ou de thixotropie. Ces agents ont généralement moins d’effet sur
le développement de la résistance. La seconde approche porte sur 1’accélération du
processus de durcissement en incorporant des additions minérales (cf. Fig. 3.16) ou des
accélérateurs de prise (Phases 11 et 111) [7]. Cette derniere est généralement utilisée dans
des procédés d’impression nommés « & 2K » [8], ot I’accélérateur de prise est injecté
au niveau de la buse afin de ne pas entraver 1’ouvrabilit¢ du mélange. Pour utiliser I’une
ou l’autre approche, des systémes spécifiques reliés a la chimie du ciment et des
adjuvants sont exploités, tels qu’ils ont été examinés par Marchon et al. [9] et Reiter et al.

[10].

1000
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—
o
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Modules (GPa)
o
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0.001 - e

0.0001 i R
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Degré d'hydratation Q/Qinf

Fig. 3.6 : Evolution des modules en fonction du degré d'hydratation

" K référe au terme « composant » en allemand (Komponente). Dans ’approche de formulation 2K, le pré-
mix et I’accélérateur de prise sont les composants considérés dans la formulation du béton imprimé
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La combinaison des mesures de la rhéologie oscillatoire avec les résultats de suivi de la
propagation des ondes ultrasonores a permis d’avoir une meilleure visibilité sur les phases
de structuration d’un matériau cimentaire imprimable. La différence d’ordre de grandeur
des modules d’élasticité et de cisaillement par rapport au module de stockage peut étre
expliquée par la différence des gammes de fréquences accessibles en rhéologie
oscillatoire et dans les essais de propagation ultrasonore. Par ailleurs, le couplage de ces
deux méthodes a permis un suivi continu de la structuration de 1’état frais a 1’état durci.
En effet, compte tenu des limites des mesures rhéologiques et de la difficulté de la
propagation des ondes ultrasonores a treés jeune age, les deux essais s’averent étre

complémentaires en terme de fiabilité des résultats.

2.3. Effets de I’age, de la dispersion et de DI’historique de
cisaillement sur les phases de structuration

2.3.1. Effets de I’age et de la dispersion

Le comportement des matériaux cimentaires imprimables évolue en fonction du temps,
ainsi que la transition de phase « solide «<» fluide ». La Fig. 3.7a met en relief 1’évolution
de cette transition & un &ge de 10 min et de 2 h. Les modules (G’, G") présentent un
plateau (délimitant le régime LVD) a de faibles amplitudes de déformation suivi d'une
baisse significative la ou la transition de phase se produit. A I’age de 2 heures, le module
de stockage (G”) du mélange a augmenté de 50 %, en contrepartie sa limite d’élasticité est
réduite de 20 %. Par ailleurs, les courbes Lissajous (L-B) pour I’amplitude de
déformation (y = 1073 %) située dans l'intervalle LVD sont de forme elliptique (cf. Fig.
3.7b) correspondant au comportement élastique linéaire des matériaux viscoélastiques
[11]. Au-dela du régime LVD (Fig. 3.7b), la transition vers le régime non linéaire est
caractérisée par une déviation claire des courbes L-B par rapport a une ellipse. L’étendue
de la surface et la forme non elliptique des courbes L-B indiquent respectivement une
forte dissipation visqueuse et une non-linéarité de la réponse plus importante a trés jeune
age (régime dominé par I'écoulement) [12]. Cependant, des zones locales de raidissement
des contraintes (1) peuvent étre observées prés de l'inversion des contraintes (cf. Fig.
3.7b). De plus, le signal de contrainte de sortie s'écarte significativement d'une forme
sinusoidale, indiquant une contribution notable des harmoniques d'ordre supérieur a la
contrainte (non-linéarités élevées). Conte et Chaouch. [13] ont rapporté qu’a l'intérieur

des intervalles de raidissement de la contrainte (stress-stiffening), la cinétique de
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structuration peut étre subdivisée en (i) une évolution extrémement faible de la contrainte
en fonction de la deformation aprés que la contrainte soit passée par zéro, ce qui
correspond & un comportement intra-cycle fortement raidisseur, (ii) une seconde zone
de raidissement suivant l'inversion de la contrainte, et (iii) un comportement quasi-
élastique entre les deux. Ces intervalles de raidissement peuvent provoquer des
hétérogéneéités dans les couches imprimées a trés jeune age. Ainsi, une limite de
déformation tolérable est fixée de facon a éviter la formation de ces zones (Yo < 1 %0).

La surface matérialisée par les courbes Lissajous (L-B) diminue Iégerement dans le
temps, ce qui indique que I'élasticité du mélange augmente et que la dissipation de
I'énergie (due aux effets visqueux) sur un cycle diminue en fonction du temps, reflétant la
structuration du matériau avec 1’age (cf. Fig. 3.7 (b)). Ce comportement favorise la
stabilité des couches imprimées en minimisant la déformabilité du mélange. Toutefois,
ceci peut détériorer la qualité d’extrusion des couches, ainsi que sa pompabilité si

I’impression est réalisée par une seule gachée.
(a)
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Fig. 3.7 : (a) évolution des modules de stockage et de perte en fonction de I'amplitude de
la déformation a 10 min et 2h. (b) Variation des signaux d’entrée et de sortie et des
courbes L-B en fonction des déformations a 10 min et 2h
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Lors du processus d’impression, les matériaux cimentaires sont généralement soumis a
une dispersion avant la phase de depdt. Cette dispersion peut étre provoquée par un
cisaillement ou une vibration lors de I’extrusion. Celle-ci a un effet important sur la
structuration du mélange. La Fig. 3.8 illustre les résultats de 1’évolution des modules de
stockage (G’) avant et aprés dispersion en fonction de 1’amplitude de déformation. Le
module de stockage (G’) a diminué de 99.5 % apres dispersion. Ce dernier a été restitué
de 23 % aprés 25 min. Par ailleurs, la cinétique de restructuration du mélange est plus
élevée a un trés jeune &ge puis décroit par la suite. Ceci peut étre expliqué par le
processus de refloculation qui contribue a la restitution de la rigidité initiale de matériau,
suivi par la formation des produits d'hydratation aux points de pseudo-contact dont la
cinétique est plus faible [2]. Par ailleurs, cette cinétique de structuration diminue lorsque
le mélange est dispersé, mais tend a s’accélérer a partir d’un certain age (30 min) comme
le montre la Fig. 3.9. Cette transition correspond a la phase I-B présentée précédemment
dans la section 2.2. En effet, au cours de la phase (I-A) I’effet de la dispersion est efficace
de telle sorte que les liaisons entre les particules peuvent facilement étre rompues.
Toutefois, cette efficacité diminue en fonction du temps a mesure que le degré
d'irréversibilité augmente et des liaisons chimiques se forment. Cette tendance a été
observée également dans les résultats de suivi d’évolution du comportement
viscoélastique (E, G) par propagation des ondes ultrasonores, illustrés dans la Fig. 3.10.
La phase de structuration I-A a été prolongée par I’effet de la dispersion (cf. Fig. 3.10).
Par conséquent, le temps pendant lequel les liaisons entre les particules sont
mécaniquement réversibles s’est allongé. En revanche, la cinétique de structuration a
augmenté au cours des phases (I-C) et (II), ce qui a entrainé un développement de
modules viscoélastiques plus €levés a 1’état durci par rapport au mélange de référence.
Cette accélération peut étre a I'origine d’une structuration induite par I’effet du
cisaillement. En effet, le cisaillement a permis la réactivation de la réaction d’hydratation,
en créant des zones d’accessibilité a I’eau dans les particules cimentaires, entrainant ainsi
I’accélération du processus de percolation. Ces résultats sont en bon accord avec ceux
rapportés dans la littérature [14,15]. Par ailleurs, le temps du malaxage (jusqu’a 90 min)
n’a pas eu d’effet significatif sur le comportement du matériau a I’état durci.

En se référant aux résultats présentés ci-dessus, 1’effet de la dispersion semble étre
favorable pour les procédés d’impression 3D, en raison du prolongement de la période

d’ouvrabilité (Phase 1) et de 1’accélération des phases de durcissement (Phases |1 et 111)

[7]1.
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déformation avant et aprés dispersion
(cf. Fig.3.2 pour plus de détails sur le protocole expérimental associé a ces résultats)
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Fig. 3.10 : Evolution du comportement viscoélastique (E, G) apres dispersion a 20, 60 et
90 min
(cf. Fig.3.5 pour plus de détails sur le protocole expérimental associé a ces résultats)

2.3.2. Effet de ’historique du cisaillement

Durant le processus d’impression, les matériaux cimentaires peuvent avoir différents
historiques de cisaillement. Cela dépend principalement du type du procédé d’impression
et du mode de production utilisés [16]. Comme mentionné précédemment, le
comportement des matériaux cimentaires imprimables dépend fortement du cisaillement
subi, il est donc important d'évaluer I'effet de I'historique du cisaillement sur la
structuration. La Fig. 3.11 illustre I’effet de I’historique de cisaillement sur 1’évolution du
module de stockage. Plus le mélange est cisaillé, plus le taux de restructuration est rapide.
Ce résultat a été rapporté également par Yuan et al. [17] avec de faibles taux cisaillement
dans le cas de pate cimentaire a faible rapport E/C. En effet, en comparant les différentes
cinétiques de restructuration avec la courbe d’évolution du module de stockage de
référence non cisaillé, il apparait que la réversibilité de la structure du mélange évolue en
fonction du temps dépendamment de la phase de structuration dans laquelle se produit le
cisaillement (Fig. 3.11). Ainsi, I’évolution de la cinétique de restructuration pendant la
phase I-B (cf. Courbes x4 et x5) est principalement attribuée a la formation des ponts
d’hydrates entre les particules de ciment. Cela peut provoquer des instabilités lors de
I’impression. Il est donc recommandé d’optimiser le temps de résidence du mélange lors

du pompage et d’extrusion pour assurer son homogénéité au cours de I’impression [8].
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Fig. 3.11 : Effet de I’historique de cisaillement sur 1’évolution du module de stockage
(‘x n’ : signifie le nombre de fois le mélange a été dispersé)

2.4. Conclusions

Dans la présente section de ce chapitre, une nouvelle méthode combinant les mesures
rhéométriques (SAQOS) et ultrasonores est utilisée pour évaluer la structuration d’un
matériau cimentaire imprimable. La méthode proposée a permis une meilleure
compréhension de la cinétique de structuration physico-chimique des matériaux
cimentaires imprimables. Différentes phases de structuration ont été identifiées. Par
ailleurs, la restructuration a été évaluée en fonction de 1’dge, de la dispersion et de
I’historique de cisaillement du mélange. Une attention particuliére a été portée sur la
transition (solide <« fluide) du comportement du matériau. Une limite de déformation
admissible pour la stabilité au cours de I’impression a été identifi¢e, au-dela de laquelle la
microstructure se déforme majoritairement et des zones de raidissement se créent. Au
cours du temps, cette transition est dominée principalement par 1’élasticité du matériau, ce
qui est favorable pour la constructibilité des matériaux cimentaires. De plus, sur la base
des résultats expérimentaux reportés préecédemment, la dispersion a montré un effet
bénéfique sur ’amélioration de I’imprimabilité des matériaux cimentaires, de par la
prolongation de la période d’ouvrabilité et 1’accélération du processus de durcissement.
En revanche, différents historiques de cisaillement peuvent créer des hetérogénéités lors

de I’impression, entravant la stabilité globale de 1’¢lément imprimé.
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3. Controle de la qualité d’impression des matériaux
cimentaires en condition d’écoulement et au repos

L’évolution du comportement des matériaux cimentaires en fonction du temps a un
impact majeur sur la qualité de I’'impression. Ainsi, dans la section suivante, I’accent sera
mis sur le contrdle de la qualité d’impression en tenant compte de 1’évolution temporelle
du comportement des matériaux cimentaires. Les différentes phases de structuration
seront confrontées aux exigences imposees durant les différentes étapes du processus
d’impression (Pompage — Extrusion — Dép6t de couches) (cf. Fig. 3.12). L’attention sera
portée sur les mécanismes de développement de la microstructure dans des conditions
d’écoulement et au repos durant la phase | de structuration (cf. section 2.2). Les
exigences de structuration des différents procédés d'impression par extrusion sont d’abord
comparées. Une étude expérimentale est ensuite réalisée sur des mortiers imprimables a
différents degrés de thixotropie pour évaluer la variation de la qualité d'impression en

fonction de la cinétique de structuration du matériau.

I_POM PAGE

Ouvrabilité
Ppompage/extrusion Vs (T(l" Hp)(t)

—————————4

74(t) > pgh(t)/V3

Constructibilité
h(t) vs t,(t)

Alimentation

DEPOT DE COUCHES

MATERIAU VS. PROCEDE

Fig. 3.12 : Etapes du processus d'impression 3D par extrusion et paramétres associés
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3.1. Cadre théorique

Les matériaux cimentaires étudiés sont des matériaux thixotropes et présentent un
comportement a seuil dépendant du temps. Ces propriétés jouent un role important dans le
pompage, la pression de coffrage et la mise en place par dépdt multicouches. Sous
cisaillement, ces matériaux présentent un comportement rhéofluidifiant, caractérisé par
une diminution de la viscosité apparente avec le taux de cisaillement, et une
restructuration au repos. Toutefois, ce caractere est dépendant du temps, ce qui peut
modifier la qualit¢ d’impression des suspensions cimentaires. La maitrise du
comportement des matériaux cimentaires en condition d’écoulement et au repos, ainsi
qu’en régime transitoire peut aider a surmonter les difficultés qui peuvent survenir
pendant le processus d'impression et garantir une bonne qualité d'impression. Dans cette
partie, nous ferons I’inventaire des mécanismes intervenant dans la structuration des
suspensions cimentaires au repos et sous écoulement. Des formules analytiques seront
exploitées afin de prédire ces comportements et contrbler la variation de la qualité

d’impression suivant les différentes étapes d’impression en fonction du temps.

3.1.1. Comportement des matériaux cimentaires en condition
d’écoulement

Les matériaux cimentaires ne s’écoulent généralement pas a moins d'étre soumis a une
contrainte critique supérieure a la résistance initiale interne de la structure. En raison du
comportement rhéofluidifiant de ces matériaux, cette valeur diminue a mesure que la
structure se décompose jusqu'a atteindre une contrainte de cisaillement d'équilibre ()
correspondant au seuil d’écoulement dynamique. Cette contrainte de cisaillement seuil
doit étre maintenue pour assurer le pompage et I'extrusion des matériaux cimentaires, ce
qui dépend principalement de I'échelle d'impression et du type de processus utilisé (cf.
Tableau 2.7). Sous un régime de cisaillement donné, deux processus se produisent
simultanément, notamment la déstructuration du réseau formé due aux forces
hydrodynamiques et sa restructuration due aux mécanismes de floculation [18]. En effet,
le cisaillement ne brise pas seulement les flocs mais induit également une floculation
ortho-cinétique [19,20]. La compétition entre les deux processus devient de plus en plus
complexe en présence des adjuvants (i.e. polyméres), ce qui est le cas pour les matériaux
cimentaires imprimables [9,21]. Celle-ci sera évaluée dans le cadre de cette étude en

considérant des cycles d'hystérésis en condition d’écoulement dont le protocole sera
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détaillé dans la section 3.2.1. Le comportement résultant correspond a un équilibre entre
ces deux processus. La structure d'équilibre qui en résulte dépend a la fois de I'age du
mélange et du taux de cisaillement appliqué, qui tend vers une déstructuration plus
importante a des taux de cisaillement plus élevés.

Par ailleurs, en raison de la réaction d’hydratation des matériaux cimentaires, une
structuration irréversible se produit avec le temps, qui correspond a une cinétique
exponentielle de structuration [22,23]. 1l en résulte une perte d’ouvrabilité qui entrave le
pompage et I'extrusion du matériau [24]. En raison de leur taux de structuration
relativement élevé, les matériaux cimentaires imprimables peuvent présenter une perte
d’ouvrabilit¢ en un temps réduit. Dans ce cas, 1'évolution du seuil d’écoulement
dynamique doit étre prise en considération pour le contréle de la qualité de I'impression
pendant les phases de pompage et d'extrusion. Wang et al. [15] ont proposé un modéle
analytique pour décrire I'évolution temporelle de la contrainte seuil dynamique, basé sur
des modeles de comportement reliés a la cinétique de structuration [22], exprimé comme
suit :

Ta(t) = Tgo + Brnix- tu(e”/" — 1) (3.1)

OU Tqp représente le seuil d’écoulement dynamique initiale, tg indique le debut de la
perte d’ouvrabilité, paramétre ajusté a partir des mesures expérimentales, et Bnix €St le
taux d’évolution de la contrainte seuil dynamique. En considérant uniquement la

structuration linéaire, I'équation Eq.3.1 peut étre exprimée suivant 1’équation suivante :
T(t) = Tq0 + Bunix- t 3.2)

Afin de maintenir I'extrudabilité du matériau, le poids propre du matériau qui va étre
extrudé doit dépasser le seuil de résistance a I’écoulement dynamique pendant toute la
durée de l'impression. La pression d'extrusion/pompage doit donc étre ajustée en tenant

compte de la structuration dynamique des matériaux cimentaires.

3.1.2. Constructibilité des matériaux cimentaires (Buildability)

La constructibilité des materiaux cimentaires est une propriété importante pour évaluer
son aptitude a l'impression. Comme mentionné aux CHAPITRES 1 et 2, cette propriété
dépend des propriétés intrinséques du matériau, de la géométrie de I'élément imprimé et
des parametres d'impression (e.g. vitesses d'impression et d'extrusion) [16]. Du point de
vue du matériau, la constructibilité est genéralement liée a sa cinétique de structuration au

repos. Plusieurs approches ont été rapportées pour evaluer I'évolution de cette
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structuration [3,25-28]. Le suivi de I'évolution du seuil d’écoulement statique ou du
module de stockage en fonction du temps sont le plus souvent exploités a cet égard. Les

modeles les plus courants sont présentés dans la section suivante.

a) Régime transitoire d’écoulement

La méthode la plus couramment utilisée pour suivre 1’évolution du seuil d’écoulement
statique des matériaux imprimables consiste a évaluer le régime transitoire d’écoulement
a travers 1’essai CSR (Constant Shear Rate). Ce dernier consiste a appliquer un faible taux
de cisaillement, simulant les conditions au repos. En effet, apres que la structure interne
du matériau a été brisée, la microstructure doit retrouver a nouveau son équilibre apres un
temps caractéristique pendant la relaxation de la contrainte. Dans le cas des suspensions
cimentaires, il existe une compétition entre la viscoélasticité et la thixotropie. La réponse
du matériau varie ainsi en fonction de I'dge du mélange, de la durée de I'essai et de
I'amplitude du taux de cisaillement appliqué [29]. Immédiatement aprés I’arrét du
malaxage, si le taux de cisaillement appliqué est suffisamment faible pour éviter toute
rupture de la structure, la réponse la plus attendue serait une augmentation progressive de
la contrainte, reflétant la viscoélasticité du matériau, jusqu'a atteindre un état d'équilibre
stable (Tableau 3.1). Aprés un certain temps au repos, une structure peut se former en
raison de la thixotropie, et un dépassement de contrainte est observée, reflétée par un pic
représentant le seuil d’écoulement statique (tg), Suivie par une rupture jusqu'a atteindre
une contrainte de cisaillement d'équilibre (tqeq) [2] (Tableau 3.1). La déformation
correspondant a la contrainte maximale est la déformation critique qui marque le début du
régime transitoire d’écoulement. Le taux linéaire d’augmentation de la contrainte en
fonction de la déformation représente le module de rigidité G.

Tableau 3.1 : Différents comportements transitoires d'écoulement stable en fonction du
taux de cisaillement appliqué et du temps de repos
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Etat d'équilibre sous un taux de

Etat d'équilibre sous faible taux de cisaillement o ot
cisaillement élevé

T T T4

Viscoélasticité

Structure Thixotropic breakdown

Tdo,e| thixotropique

td,eq B

Temps ou déformation Temps ou déformation Temps ou déformation
I:l Etat semblable au Transition de I’état I:l Etat semblable au
‘Solide’ ‘Solide’ a I’état ‘Fluide’ “Fluide’
10 ~ 100 s aprés dispersion 10~ 100 min aprés dispersion

Kruger et al. [2] ont attribué la réponse thixotrope initiale au processus de floculation
réversible des particules, caractérisé par le taux de refloculation rapide (Ryix), Qui Se
produit dans les premicres centaines de secondes aprées 1’arrét du malaxage. Le coefficient

Rnix Peut étre calculé a l'aide de I'équation Eq. 3.3, comme suit :

Ripiy = ———2et0 (3.3)

Crf
Ou T4, est la contrainte seuil statique initiale (Pa), Tqeqo €St la contrainte d'equilibre
initiale mesurée durant ’essai CSR (Pa), et t,s est la période pendant laquelle la
refloculation se produit et domine le processus de développement du seuil d’écoulement.
Le processus de refloculation est principalement régi par la floculation ortho-cinétique,
péri-cinétique et la sédimentation résultant des forces induites par le cisaillement, du
mouvement brownien et de la gravité, respectivement [2,19]. La structure résultante
évolue linéairement [30] et tend a dévier de la linéarité vers une tendance exponentielle
en raison de la structuration irréversible [25]. Par conséquent, I'évolution temporelle du

seuil d’écoulement statique peut étre décrite suivant 1’équation suivante :

Ts(t) = Tsfloc + Athix- tlc(et/tu - 1) l—) Ts floc + Athix- t (34)
inear domain

Ou T4 g0 €St la contrainte seuil statique resultant du processus de refloculation (Pa), Amix
est le taux de structuration (Pa/min), et t;' est la période pendant laquelle la structuration

non linéaire se produit.

b) Processus de rigidification

Le processus de rigidification (structural build-up) des suspensions cimentaires est

souvent évalué par le suivi d'évolution du module de stockage (G') au repos. Un
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cisaillement oscillatoire a faible amplitude (SAOS) - comme utilisé dans la section 2.1 -
est la méthode d'essai non destructif la plus recommandée pour suivre le processus de
rigidification. Récemment, Ma et al. [26] ont proposé un modele pour évaluer la
structuration des matériaux cimentaires, basé sur I'évolution temporelle de G', exprimé
comme sulit :

G'(t) = G'foc + Rg - t (3.5)

G'fioc = G'0 + Rrefloc: trf (3.6)

Ou G’y est le module de stockage initial, G'g,. €St le module de stockage résultant du
processus de refloculation (Pa) et R, est le taux de rigidification (Pa/min). Comme a été
discuté précédemment dans la section 2.2, deux cinétiques de rigidification peuvent étre
observées au jeune age, dont une cinétique de floculation (R efoc) @ COUrt terme qui se
produit en quelques centaines de secondes, comme est le cas du seuil d’écoulement
statique, puis une rigidification (Rg,) a long terme due a la nucléation et a la réaction
d’hydratation du ciment. Cette similarit¢ de phases de développement de la
microstructure entre les deux essais CSR et SAQOS explique leurs usages courants et
I’équivalence des éventuels résultats obtenus. Les différents mécanismes responsables de
I’évolution du comportement rhéologique des matériaux cimentaires sont résumés dans la

Fig. 3.13.

Thixotropie Anti-thixotropie Structuration irreversible Phénomene
& & o o dominant
Structure d For Flocula ]
fuctureice hydrodynamiques : = p
référence ) 18 Conditions
(dispersée) Hyd_rat'on 18 sous
buildup 1 a cisaillement
I_I——> Break-down 13
1o
structure 10
1
0200 1
O O O 0 ts tirans 1
0~ 0 020 Forces 19
-0 0 induites par le Forces d’interaction Nucléati 13
O O cisaillement & s on 1 g
OOOO Early age hydrates 1 3
oooo 0 Forces de : (7] Conditi
gravité O’d 0O - onditions
o 0g i au repos
L> Mouvement 0000000 1
Brownien OoQ)pOO ;
- - : L ) s . Phénoméne
Re-floculation Structuration linéaire Structuration irreversible dornlnatit

Fig. 3.13 : Schéma des mécanismes physico-chimiques du comportement en fonction du
temps des matériaux cimentaires dans des conditions de cisaillement et de repos

c) Contrdle de stabilité

Afin d’assurer la stabilité lors de I’impression, une couche imprimée doit étre capable de
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résister a son propre poids. Au fur et a mesure que les couches suivantes sont déposées,
les couches en-dessous doivent étre capables de supporter les contraintes induites par
gravité [24,31]. En considérant I'évolution temporelle du comportement rhéologique des
matériaux cimentaires, la vitesse de dép6t des couches doit alors étre ajustée en fonction
de la cinétique de structuration du matériau. Ainsi, afin d'éviter la rupture, le seuil
d’écoulement statique du matériau imprimé doit satisfaire la condition de stabilité
exprimée par I'équation Eq. 1.1 (cf. CHAPITRE 1).

Bien que la contrainte induite par la gravité puisse rester inférieure au seuil d’écoulement
du matériau, la déformation qui en résulte dans la couche peut compromettre la stabilité
dimensionnelle de I'élément imprimé. Par conséquent, la déformation des couches
imprimées doit rester inférieure a une déformation tolérable vy, pour éviter toute
instabilité dimensionnelle. Par conséquent, la rigidité du matériau imprimable G = t4/y.
doit étre supérieure a pgh(t)/viim [24].

En dehors de la condition de stabilite basée sur la résistance décrite ci-dessus, le
flambement de 1’élément imprimé peut aussi provoquer la rupture lors de 1’impression.
Ce mode de rupture est principalement régi par les propriétés du matériau, telles que le
module d'élasticité a I'état frais. De plus, la géométrie ou I'élancement de la structure
imprimée peut étre également a I’origine le flambement. D'autres facteurs qui peuvent

entrainer le flambement lors de I’impression seront abordés ultérieurement.

3.1.3. Controle de la qualité d’impression

Il est important de contréler la qualité de I'impression au fil du temps en raison du
comportement évolutive des matériaux cimentaires. Les principaux aspects a considérer
sont résumés dans la Fig. 3.14.

Controle de la qualité
d’impression

Propriétés Controle du Structuration Contrdle du Rigidification |
d’écoulement temps l l, temps :
|

(Tq 5> 1) €——— Dynamique Statique |

|

|

Thixotropie

- Stabilité Variati Déformations p ol
Qualité . t b té e Bl al(’ilflrt onldu m(t)de or u.i ions 1 tréle -‘E s
YA : imensionnelie ocage ecoulemen to raple oysg x B S

| @extrusion 5 5 de stabilité Z 21
(h, w) o
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Fig. 3.14 : Controle de la qualité de l'impression par le controle de 1’évolution du
comportement des matériaux cimentaires imprimables en fonction du temps

a) Indice de thixotropie

Dans les applications d'impression 3D, les matériaux a fort taux de structuration sont
généralement utilisés pour éviter les deformations plastiques [24]. Cependant, une
structuration élevée pendant les phases de pompage et d'extrusion peut entrainer un
colmatage du matériau et une diminution de la qualité de I'extrusion [32,33], ce qui nuit a
la stabilit¢ de 1’élément imprimée. Il est donc essentiel de tenir compte du taux
d'augmentation du seuil dynamique, qui peut étre utile pour éviter ces problemes. Dans ce
qui suit, ’aire délimitée par les courbes d’évolution des contraintes seuils statique et
dynamique dans le domaine linéaire (Fig. 3.15) a été utilisée comme un indice de
thixotropie pour quantifier la plage d’imprimabilité¢ des matériaux cimentaires. Cette aire
peut étre exprimée par I'équation Eq. 3.7 :

Pthix \= (Ts,ﬂoc - Td,o)-}tc \+ Athix- t%/z\_ Bthix- tg/z = ¢0 + q)struct (3-7)
Y Y Y
1) (2) 3)
ou le premier terme (1) représente I'énergie requise pour former une structure rigide

interne initiale, le deuxiéme terme (2) référe a I'énergie de stockage due a la structuration
statique, et le troisieme terme (3) est la perte d'énergie due a la structuration dynamique.

Dans le cas des matériaux a faible thixotropie, les termes de structuration (2) et (3)
peuvent étre négligés et la différence entre les contraintes seuils initiales (¢o) devient le
critere dominant de I'imprimabilité. En revanche, pour les matériaux présentant un degré
élevé de thixotropie, le terme de structuration (¢syuct) Sera le terme dominant a
considérer. Ce terme prend en compte non seulement les cinétiques de structuration du
matériau mais aussi sa période d’ouvrabilité t;, pendant laquelle I'évolution des propriétés
du matériau reste linéaire et réversible. Il est important de distinguer les différents
comportements qui peuvent se produire en fonction du mode d'impression, ce qui sera

abordé dans la section suivante.
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Contrainte
seuil
Ts.floc
T(I.i)
A 2 <
L Temps

Fig. 3.15 : Représentation de 1’indice (@hix)

b) Modes d’impression

Comme mentionné précédemment, I'indice de thixotropie @ix permet d’avoir un apergu
de la plage d'imprimabilité du matériau. Des valeurs plus élevées de @ix assurent une
plage d'imprimabilité plus large. Cependant, cet indice semble étre plus adapté aux
procédés d'impression par extrusion gravitationnelle avec ou sans agitation (cf. Tableau
2.7). Dans le cas de l'impression par activation de la prise, ou les accélérateurs sont
injectés au niveau de la buse, I'ouvrabilité n'interfére pas avec l'aspect constructible du
matériau. Dans ce cas, le taux de structuration dynamique Bmix Peut étre négligé. Dans le
cas d’une impression par briques infinies, le matériau n'est pas cisaillé. Par conséquent, la
structuration pseudo-dynamique B.q peut étre consideérée a la place de Benix, Obtenue a
partir de I'évolution de t4qeq durant le régime transitoire de 1’écoulement. Le terme
structurel Ggeruct static PEUL donc étre exprimé comme suit.
q)struct,static = (Aix — Beq)- tc2/2 (3.8)

Les différentes représentations de I'indice de thixotropie (@mix) €n fonction des différents
modes d'impression sont résumées dans la Fig. 3.16. Dans ce qui suit, seul le mode

d’impression par extrusion gravitationnelle (a cisaillement continu) sera étudié.
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Fig. 3.16 : Représente de I’indice de thixotropie pour les différents procédés d'impression
par extrusion, notamment (a) I’impression par extrusion gravitationnelle ; (b) I'impression
par activation de la prise et (c) I’impression par briques infinies.

3.2. Méthodologie

Dans le but d’évaluer les effets de 1’aspect évolutif du comportement des matériaux
cimentaires imprimables sur la variation de la qualité d’impression au cours du temps,

deux mortiers imprimables (M63: MCV, FC-FS : MFC) ont été sélectionnés pour cette
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étude. L’agent de viscosité MasterMatrix SDC 100 du fournisseur BASF a été ajouté
pour évaluer son effet sur la cinétique de structuration des mélanges ainsi que la qualité
d’impression au cours du temps. Son dosage a été optimisé de fagon a éviter la
détérioration de la qualité d’extrusion (cf. CHAPITRE 2). La composition des mortiers
étudiés dans cette section est présentée dans le Tableau 3.2. Le programme expérimental
de cette étude comprend le suivi d’évolution du comportement des mortiers imprimables

en condition d’écoulement et au repos au cours du temps, par I’application de cycles

d’hystérésis d’écoulement et des essais CSR et SAOS respectivement. Des essais
d’impression a différents ages ont été réalisés pour suivre la variation de la qualité
d’impression au cours du temps. Tous les essais ont été réalisés a une température
ambiante contrdlée de 20+1°C. La procédure de malaxage et I’historique de cisaillement
ont été maintenus constants, comme présentée dans le CHAPITRE 2. Les protocoles

expérimentaux des essais réalisés sont présentés dans ce qui suit.

Tableau 3.2 : Composition des mortiers étudiés

Sable fin CEM1 rumeede  Cendres Filler Eau P VMA
silice volantes calcaire

(kg/m*®)  (kg/m®)  (kg/m?®) (kg/m?) (kg/m®)  (kg/m®)  (%pdc)  (%pdc)

Référence -
MOV 981 649 93 185 - 260 1,2 -
MCV-V 981 649 93 185 - 260 1,2 0,5
MFC
981 649 93 - 223 260 1,2 -
(FC-FS)
MEC-V 981 649 93 - 223 260 1.2 0,5

3.2.1. Cycles d’hystérésis d’écoulement

Des cycles de cisaillement ont été appliqués pour étudier 1’hystérésis du comportement
d'écoulement des mélanges étudiés en fonction du temps et reproduire les conditions de
pompage pendant I'impression. Des taux de cisaillement par paliers ont été appliqués de 1
s 4200 s?, suivis de rampes descendantes. Chaque rampe a été maintenue pendant 20 s
pour atteindre un état d'équilibre, comme le montre la Fig. 3.17. Cette procédure a été
répétée pendant les deux premiéres heures, avec une période de repos de 20 secondes
entre chaque test, comme le montre la Fig. 3.18. Le modele de Bingham modifié a été
exploité pour déterminer la contrainte seuil dynamique et la viscosité plastique en

utilisant les courbes descendantes, selon I'¢équation suivante [34]:

(V) = Ta + Hp¥ + 2 (39)
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outg désigne le seuil d’écoulement dynamique du mélange, p,, sa viscosité plastique et ¢

un indice de pseudoplasticité.
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Fig. 3.17 : Courbes de régime permanent a différents ages
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Fig. 3.18 : Protocole d’application des cycles de cisaillement
Au cours de I’écoulement, une compétition entre la floculation (dominé par 1’effet des
interactions colloidales) et la dispersion (dominé par I’effet des forces hydrodynamiques)
se produit, modifiant ainsi la forme des boucles d’hystérésis au fil du temps. Ceci sera
¢valué¢ pour suivre les changements du comportement d’écoulement qui peuvent se
produire pendant le pompage et I'extrusion. L’aire délimitée par les courbes d'écoulement
ascendantes et descendantes a été determinée et utilisée pour évaluer les taux de
déstructuration (structural breakdown) et de restructuration (structural buildup) des

mélanges étudiés, selon les équations suivantes :
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|Apuitdup|

Rbuildup et Rpreakdown =1 — Rbuildup (3.10)

|Abuildup|+ |Abreakdown|

OU Ay reakdown représente 1’aire ou les courbes d’écoulement ascendantes sont supérieures

aux courbes descendantes et Apyjigup €st I’aire du cas opposé. Le taux de cisaillement de

croisement entre les deux aires y . a été également détermine (cf. Fig. 3.19).
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Fig. 3.19 : Variation des boucles d'hystérésis en fonction de la direction des courbes
d’écoulement

3.2.2. Suivi d’évolution du seuil d’écoulement

Dés que le matériau sort de la buse, il commence a restituer sa structure au repos, qui
évolue avec le temps. Afin de suivre I'évolution de cette restructuration apres extrusion,
des essais CSR ont été réalisés. Le matériau a été soumis a un faible taux de cisaillement
de 0,01 s™ immédiatement aprés le pré-cisaillement (& la différence du protocole présenté
au CHAPITRE 2). Ce faible taux de cisaillement est réappliqué chaque 2 minute, comme le
montre la Fig. 3.20. L’évolution des contraintes seuils statique Ts €t dynamique Tqeq
représentées par la valeur maximale de la courbe du régime transitoire d'écoulement, et
celle d’équilibre comme expliqué dans la section 3.1.2, a été évaluée et comparée avec
les modeles presentés dans les Egs 3.3 et 3.4. Cette fois-ci la transition vers le régime non
linaire a été considérée (Modele de Perrot) pour déterminer la cinétique de structuration

des mélanges (Athix).
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Fig. 3.20 : Protocole des essais CSR

3.2.3. Suivi d’évolution du module de stockage

Des essais de cisaillement oscillatoire de faible amplitude (SAOS) ont été utilisés pour
suivre la rigidification des mortiers étudiés. Le méme protocole présenté précédemment
dans la section 2.1.2. a été utilise. Une étude comparative a été menée sur 1’effet de
I’agent de viscosité sur la rigidification et le développement des contraintes seuils au

cours du temps des mortiers imprimables.

3.2.4. Essais d’impression 3D

Dans le but d’évaluer la variation de la qualité d’impression au cours du temps, des essais
d'impression ont été réalisés a différents ages, en utilisant le procédé d’impression
présenté dans la Fig. 2.6 (cf. CHAPITRE 2). Le premier essai a été réalisé 15 min apres la
fin de la séquence de malaxage, le second aprés 30 min, et le troisieme aprées 45 minutes.
Des cylindres creux de 100 mm de diameétre et 10 mm de largeur ont été imprimes jusqu'a
la rupture, afin d’évaluer la constructibilité des mortiers étudiés. L'évolution des
contraintes seuils des mélanges étudiés a été comparée a 1’évolution du poids des couches
imprimées. Les paramétres d'impression ont été ajustés initialement de facon a obtenir les

dimensions désirées du cylindre.

3.3. Résultats
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3.3.1. Comportement des matériaux cimentaires imprimables sous
écoulement

Les résultats des cycles d'hystérésis d’écoulement des mélanges étudi€s sont résumés
dans le Tableau 3.3 et la Fig. 3.21. Conformément a nos attentes, les boucles d'hystéresis
et les parametres d'écoulement (tq, Hp) €voluent en fonction du temps. Cette évolution est
plus prononcée pour les mélanges contenant un agent de viscosité. En effet, les mortiers
MCV-V et MFC-V ont présent¢ une augmentation des propriétés d’écoulement plus
importante par rapport a ceux sans VMA, et les valeurs minimales de taux de cisaillement
Y. nécessaires pour détruire le réseau formé étaient plus élevées par rapport aux autres
mélanges. Cela peut étre d a lI'adsorption de I'eau sur les polymeres a longue chaine du
VMA par des liaisons hydrogénes et ioniques, ce qui entraine une plus grande cohésion et
nécessite une plus grande énergie pour détruire les flocs formés [21]. Un temps de
transition de 25 minutes a été observé entre les deux phases pour les mélanges MCV-V et
MFC-V, contre 65 minutes pour les mélanges sans VMA, comme le montre la Fig. 3.22.
Ce temps définit la période pendant laquelle certains des flocs formés ne peuvent plus étre
détruits sous I'énergie de cisaillement fournie. Pendant cette période, la viscosité
augmente progressivement en raison de la friction entre les flocs non détruits et les
particules en suspension, ce qui entraine un comportement de cisaillement
rhéoépaississant. Cela peut provoquer des instabilités lors de 1’écoulement pendant
I’impression, ce qui peut compromettre la pompabilité et la qualité de I'extrusion du
matériau [35]. La compétition entre la déstructuration due aux forces hydrodynamiques et
la restructuration due aux collisions induites par les mécanismes de floculation
(floculation ortho-cinétique) est 1’origine de ces changements microstructuraux dans les
matériaux cimentaires, comme évoqué dans la section 3.1.1 [36]. Le mouvement
brownien par ailleurs incite les particules a se déplacer vers les positions les plus
favorables en termes d’entropie.

Tableau 3.3 : Parametres d'écoulement des mélanges étudiés

B e S T A -
15 70 2,86 0,0044 0 8279 -
30 87 2,90 0,0050 -134 5552 6,5
45 108 3,09 0,0058 -451 3719 18,6
MCV 60 143 3,26 0,0071 -1 306 4 661 47,9
75 185 4,86 0,0132 -9 356 361 -
90 254 6,36 0,0191 -15 002 422 -
105 338 7,93 0,0251 -18 188 500 -
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15 161 4,21 0,0091 -782 4177 21,8
30 202 5,00 0,0128 -3 930 1161 -
45 258 6,42 0,019 -11570 519 -
MCV -V 60 337 8,14 0,0253 -17 934 631 -
75 456 11,52 0,0393 -36 176 816 -
90 691 17,15 0,0637 -66 014 554 -
105 1068 28,28 0,1085 -119 869 404 -
15 89 3,06 0,0041 -2 157 13 897 35,0
30 103 3,09 0,0042 -18 6 793 1,0
45 117 3,54 0,0070 -356 4390 8,50
MFC 60 166 3,21 0,0051 -1282 4733 30,09
75 213 4,82 0,0122 -6 450 556 -
90 279 7,03 0,0210 -16 782 626 -
105 354 8,62 0,0268 -18 880 776 -
15 242 2,83 0,0025 -272 11 361 29,43
30 310 3,81 0,0069 -7 249 577 188,07
45 367 4,26 0,0085 -5 505 895 184,28
MFC -V 60 463 4,27 0,0085 -6 309 1089 144,63
75 634 6,48 0,0192 -31 494 1074 -
90 781 11,20 0,0362 -47 452 1147 -
105 1357 31,39 0,1217 -75 616 1920 -

--MCV --MFC -=MCV-V -=MFC-V
2000

1500

- At=1h

1000

- At=0

500

Contrainte de cisaillement (Pa)

0 50 100 150 200
Taux de cisaillement (s™)

Fig. 3.21 : Boucles d'hystérésis d’écoulement des mortiers étudiés a un temps de mesure
t=0etlh

De plus, les mélanges contenant les fillers calcaires ont présenté une tendance instable de
déstructuration et de restructuration au fil du temps (Fig. 3.22). Cela peut s'expliquer par
la structure instable formée par les particules de calcaire [35]. Ceci est lie aux effets du

phénomeéne de mdrissement d'Ostwald di a la dissolution et a la précipitation des
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particules de CaCOg [3,37]. Cela peut conduire a une diminution du taux de cisaillement
Y pour les mélanges MFC et MFC-V initialement et une augmentation de la
déstructuration par rapport aux mélanges MCV et MCV-V. Par conséquent, 1’évolution
du comportement des matériaux cimentaires en condition d'écoulement dépend de la
composition du mélange.

Par ailleurs, 1’évolution du comportement des matériaux cimentaires en condition
d’écoulement peut étre décomposée en deux phases (cf. Fig. 3.23). Dans une premiere
phase, le seuil d’écoulement dynamique augmente en raison de la restructuration de la
structure (structural buildup), tandis que la viscosité plastique varie 1égérement. Dans la
seconde phase, la viscosité plastique augmente de maniére drastique, marquant le début
de la perte d'ouvrabilité. Afin d'éviter tout blocage pendant le processus d'impression, il
est crucial de controler la premiére phase d'évolution des propriétés d'écoulement. Ce qui
revient a contréler I'évolution du seuil dynamique.

Comme le montre la Fig. 3.24, une bonne corrélation a été observée entre le modéle
proposé dans I'équation Eq. 3.1 et les résultats expérimentaux obtenus. D’autre part, les
mélanges contenant du VMA semblent avoir une période d'ouvrabilité plus courte et une
cinétique de structuration dynamique plus élevée que les autres mélanges.

Il est important de mentionner que la période de perte d'ouvrabilité (t;) peut ne pas
correspondre au temps de transition entre les phases de déstructuration et de
restructuration. En effet, le ty marque le début de la structuration irréversible due a
I'nydratation, tandis que tians €St relié au nombre de flocs formés et détruits, qui dépend

principalement de I'énergie de cisaillement fournie.

-- MFC -= MFC-V - MCV -= MCV-V
1 1 14—
X
g g
S 3
0.5 054 305
H 14
\
Y . \
0 haklteie. ok It P T L L
0 0 :
0 50 100 ¢ 0 L
Temps (min)

Temps (min)

Fig. 3.22 : Competition entre la destruction par effet de dispersion (ligne pointillée) et la
structuration par floculation (ligne en gras) des mélanges avec le temps
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1500 O Ouvrabilité optimale |m = m e i
O Build-up shear-dominance i 400 i
O Perte d’ouvrabilité : :
1000 R :
™ 1 & |
© 1 © |
o , = 200 I
T : |
4 1100 !
500 . ! !
: 0 i
SMCV  =MCV-V| 0 . 16,
; MFC  «MFC-V| ‘t-----mmmmmmmom i '

0 10 20 30 40

p (Pa.s)

Fig. 3.23 : Evolution dans le temps des propriétés d'écoulement des mélanges étudiés

2000
5> MCV ;B =0,9Pa/min;t; = 56,82min
s MCV-V :B=22Pa/min;t; = 48,31min
MFC ;B =1,0Pa/min;t, = 62,50min
1500 = MFC-V :B=31Pa/min;t, = 55,56min

ta(t) = g0+ B.ty(e1—1); R* > 0,97 .

1000

500

Seuil d'écoulement dynamique (Pa)

0 20 40 60 80 100 120
Temps (min)

Fig. 3.24 : Ajustement des parameétres du modéle de Wang et al. [22] a partir des données
expérimentales

3.3.2. Comportement des matériaux cimentaires imprimables au repos

Les courbes d’évolution des contraintes seuils pendant les différentes phases de
structuration au repos sont présentées en ANNEXES. Comme mentionné précédemment
dans la section 3.1, le mouvement brownien, les forces induites par le cisaillement et la
gravité entraineront une refloculation, ce qui conduit a la restitution de la structure apres
I’arrét du cisaillement. Ce processus dure quelques centaines de secondes jusqu'a ce que
les forces interparticulaires atteignent I'équilibre, bien que cela puisse prendre plus de
temps pour les mélanges contenant des agents de viscosité en raison de leur poids
moléculaire élevé (courbes vertes). Lorsque les forces interparticulaires atteignent

I'équilibre, la structure thixotrope regagne rapidement de la rigidité en raison d'une
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augmentation de la viscosité apparente aprés 1’arrét du cisaillement. Ensuite, la contrainte
seuil statique augmente en raison de I'agglomération des particules cimentaires causée par
les interactions colloidales et la nucléation des produits d’hydratation a leurs points de
contact (courbes bleues). Un réseau de chemins de percolation se forme avec une
résistance significative a I’écoulement (courbes rouges).

D'aprés les résultats présentés dans le Tableau 3.4, I'ajout du VMA a entrainé un effet
plus important sur la cinétique de refloculation Rix que sur le taux de structuration Ahix.
La présence des polymeéres dans 1’agent de viscosité induit des forces de pontage qui
favorisent la floculation du systéme et 1'augmentation rapide de son seuil d’écoulement au
repos [38,39]. De plus, I'ajout du VMA semble retarder également le temps critique entre
les régimes linéaire et non linéaire, ce qui peut étre corrélé avec le temps de prise. Des
résultats similaires ont également été rapportés dans la littérature [40-42]. Cependant,
sous écoulement, le temps critique ty a diminué dans le cas des mélanges contenant du
VMA. Cela peut étre expliqué par l'effet du cisaillement sur les solutions de polymeéres a
longue chaine qui favorise la réticulation moléculaire et augmente ainsi la cinétique de
structuration dynamique [41]. De plus, les mélanges étudiés ont montré des taux
comparables de structuration Awmix MEme si leur comportement thixotrope sous
cisaillement est assez différent en considérant le paramétre Reix. L'utilisation de I'indice
(ptixs) @ donné lieu a différentes classifications des mélanges étudiés en fonction de leur
thixotropie. Par exemple, le mélange MCV-V est plus thixotrope que le MCV, ce qui n'est
pas le cas lorsque l'indice (@wix) est considéré pour la classification. La classification
basée sur (@wnix) prend en considération le comportement thixotrope global & la fois dans
les états floculés et dispersés, alors que la classification basée sur @ixs ne prend compte
que de la thixotropie au repos (i.e. états floculés).

Les différentes phases de rigidification basées sur I'évolution du module de stockage sont
présentées dans la Fig. 3.25. D'autre part, les parameétres du modele établi (cf. Egs. 3.5 et
3.6) sont résumés dans le Tableau 3.5. Un bon ajustement au modele proposé valide
I’existence de deux cinetiques de rigidification distinctes. Comme mentionné
précédemment dans la section 2.2, la structure évolue dans un premier temps en raison de
la refloculation des particules, puis évolue linéairement en raison de la formation de
chemins successifs de flocs interconnectés jusqu'a atteindre une structure stable.
L'incorporation de I’agent de viscosit¢é a entrainé une augmentation du taux de
rigidification (Rg’) du mélange MCV, mais n'a étonnamment eu aucun effet significatif

dans le cas du mélange MFC. Ce résultat est en bon accord avec les valeurs @stryct-static,

-113 -



CHAPITRE 3. STRUCTURATION DES MATERIAUX CIMENTAIRES IMPRIMABLES

reflétant le facteur statique de structuration. Ainsi, le taux de rigidification est un bon
indicateur de la cinétique de structuration des mélanges au repos. Les mélanges MCV,
MFC et MFC-V ont développé leur rigidité de maniére similaire. Cela suggére que ces
mélanges peuvent se structurer de la méme maniére au jeune age au repos. Des résultats
similaires ont également été rapportés dans la littérature, ou différents mélanges ont
donné lieu a des taux de rigidification comparables [36,43]. Cependant, les mélanges
contenant du filler calcaire ont présenté une structure plus rigide pendant la phase de
nucléation. Cela peut étre d0 aux effets physicochimiques du filler calcaire, permettant
plus de sites de nucléation pour la formation de produits d’hydratation du ciment [44].

Il convient de noter que la cinétique de structuration dérivée des résultats des essais CSR
différe de la cinétique de rigidification. En effet, certains mélanges peuvent rapidement
développer une structure rigide sans présenter une résistance significative [45] (cf. Fig.
3.25). Par ailleurs, G' évalué a une déformation de 0,001% refléte principalement la
résistance des ponts C-S-H entre les particules de ciment. Par conséquent, I'imposition de
grandes déformations pendant les mesures du seuil d’écoulement statique (la déformation
correspondante & un taux de cisaillement de 0,01 s™ est de 1,2, ce qui est beaucoup plus
grand que 10°), provoque une destruction significative des réseaux C-S-H. Ainsi, seule la
structuration due aux interactions colloidales est prise en considération lors des mesures

CSR [26,46].

Tableau 3.4 : Paramétres de structuration

MCV MCV -V MFC MFC - V

T4 fioc (PA) 282 323 140 200
Runix (Pa/min) 21 22 20 30
Awix (Pa/min) 36 35 2.8 2,9

t' (min) 81,30 113,64 78,74 90,91
Beq (Pa/min) 2,9 2,7 1,9 23

R2 0,995 0,977 0,976 0,969

Dgyruct satic (Pa.Min) 2313 5165 2573 2648

@enixs (Pa.min) 19 549 23613 6568 1199
Renix (Pa/min) 0,9 2,2 1,0 3.1

tq (min) 56,82 48,31 62,50 55,56
Dy (Pa.Min) 4358 1529 3359 -278

@enix (Pa.min) 16 404 9371 6531 2629
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Tableau 3.5 : Paramétres de rigidification

G’y (Pa) Rg (Pa/min) R2 G'fioc (P)
MCV 1604 5 407 0,975 45 276
MCV-V 2489 9481 0,997 53 768
MFC 1593 5258 0,977 45290
MFC-V 1435 5 166 0,976 44 056
1 10 100
1000000 - 10000
100000
w—l
? —
o 1000
0 N
10000
—— Fitted model oMCV = MCV-V = MFC = MFC-V
1000 100
1 10 100

Temps (min)
Fig. 3.25 : Evolution en fonction du temps du :
Module de stockage vs. seuil d’écoulement statique

3.3.3. Controle de la qualité d’impression

Les résultats des essais d'impression sont présentés dans la Fig. 3.26. On observe bien que
la qualité de I'impression varie fortement au cours du temps. Les mortiers étudiés ont
montré des performances d'extrudabilité initiales similaires, évaluées par la continuité des
filaments et la conformité dimensionnelle des couches imprimées. Cela peut étre di a
leurs valeurs comparables (Riwix, G'1ioc). Cependant, & un temps relativement proche de tg,
la qualité d'extrusion des mélanges est réduite. Cela s'est traduit par la discontinuité des
filaments et la diminution de leur largeur. La pression requise pour extruder les mélanges
a également augmenté, comme le montre le Tableau 3.6. Ceci implique une
augmentation des parameétres d'écoulement (U, Tq4), Ce qui est cohérent avec les résultats
présentés dans la section 3.3.1. Au-dela de ty, les mortiers ne sont plus extrudables, en
raison de la perte d'ouvrabilité.

Le flambement des cylindres imprimés a €té a 1’origine de la rupture a partir d’un certain

age. Par conséquent, la condition de stabilité basée sur la résistance a I’écoulement (Eq.
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1.1) n'a pas pu prédire la rupture. Cependant, de bons résultats ont été obtenus lors des
premiers essais, comme le montre la Fig. 3.27. Il est important de mentionner que la
rupture des mortiers contenant du VMA observée aprés 15 min a été retardée en raison de
la qualité de I’interface entre les couches, qui empéche la transmission du poids cumulé
vers la couche de base, provoquant une rupture combinée (ductile et par flambement). En
outre, comme les valeurs de déformation tolérables diminuent avec le temps (Fig. 3.28),
I'élément imprimé peut subir une rupture fragile. Une légere augmentation des
déformations tolérables a été observée dans les mélanges contenant du filler calcaire. Ceci
peut étre expliqué par la structure instable discutée précédemment.

En outre, des instabilités d'écoulement pendant I'impression ont été observées pour
certains mélanges. Cela semble se produire lorsque le seuil d’écoulement dynamique
augmente lors de l'impression, comme le montre la Fig. 3.27. Comme la pression
d'extrusion a été choisie pour un seuil d'écoulement plus faible, une couche sous-
dimensionnée est extrudée, ce qui génere une instabilité dans la structure imprimée, en
référence a MCV-V 30min et a MCV 45min (cf. Fig. 3.26). Un autre probléme se pose
lorsque le temps de transition tyans entre la déstructuration et restructuration est dépassé.
Les dimensions des couches extrudées sont réduites, ce qui peut étre dd a la perte
d'efficacité du cisaillement au niveau de la buse. Cela conduit a la rupture de la structure
imprimée (voir MCV-V 30min, MCV et MFC 45min sur la Fig. 3.26).

Tableau 3.6 : Récapitulatif des résultats des essais d’impression

. Age MCV ~ MCV-V MFC MFC - V
d’impression
Nombre de Couches 14 18 1 13
) imprimées avant la rupture

15 min
Pression d’extrusion (bar) 0,1 0,5 0,1 0,6
Type de rupture Combiné Combiné Ductile Combiné
Couche de rupture prévue 14 15 11 14
Nombre de Couches
imprimées avant la rupture 16 16 18 19

30 min Pression d’extrusion (bar) 0,2 1 0,1 0,6
Type de rupture Par Par - Par

yp P flambement flambement flambement

Couche de rupture prévue 18 21 16 16
Nombre de Couches 12 i 9 12
imprimées avant la rupture

45 min Pression d’extrusion (bar) 0,4 - 0,4 1
Type de rupture Par - Par Par

yp P flambement flambement  flambement

Couche de rupture prévue 25 - 19
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Fig. 3.28 : Variation de la déformation tolérable en fonction du temps

En résumé, différents types de rupture peuvent avoir lieu en fonction du temps
d'impression (par rapport a 1’age du mélange) et du degré de structuration du mélange
(Fig. 3.29). La rupture ductile se produit généralement a tres jeune age dans les mélanges
ayant un faible degré de structuration @sryct-statique- Cependant, une rupture combinée ou
élastique par flambement peut se produire en raison d'instabilité dimensionnelle pour des
mélanges plus thixotropes.

Par ailleurs, l'instabilité du flux d’extrusion lors de l'impression peut également conduire
a d'autres modes de défaillance qui peuvent conduire a la rupture. Ceci est reflété par la
variation de la largeur de la couche imprimée lorsque I'efficacité du cisaillement diminue
au niveau de la buse en raison de la structuration dynamique ([3thix). Deux parametres
doivent étre considérés pour éviter ces défaillances (tyans, V). Le taux de cisaillement
critique vy, doit étre supérieur au taux de cisaillement appliqué au niveau de la buse. De
plus, la pression de pompage/extrusion doit étre réajustée si le temps d'impression
dépasse tirans. Un autre cas peut se produire lors d'une impression en production continue
(multi-batch) entrainant une augmentation de la largeur de la couche fraichement

imprimée par rapport a la couche d’en dessous.
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Fig. 3.29 : Types de rupture dans les applications d'impression 3D par extrusion
3.4. Conclusions

L’objet de cette section est de mettre en évidence les effets de 1’évolution du
comportement des matériaux cimentaires en fonction du temps sur la qualité
d’impression. A cet égard, un suivi d’évolution des propriétés d’écoulement en fonction
du temps a été réalis¢ par I’application de cycles d’écoulement pour quantifier les effets
d’hystérésis. Des essais CSR et SAOS ont été menés pour évaluer la structuration des
matériaux cimentaires imprimables au repos. Les résultats ont contribué a 1’évaluation et
a la prédiction de la qualité de l'impression et ont mis en évidence les différentes
instabilités qui peuvent se produire au cours du processus d'impression dans lequel un
cisaillement continu est appliqué pendant I'extrusion. Sur la base des résultats rapportés
précédemment, on peut déduire les conclusions suivantes :

- Le taux de structuration Agwix n'a pas fourni suffisamment d'informations sur le
comportement thixotrope des matériaux imprimables. Celui-ci ne reflete que la
structuration réversible du matériau au repos sans tenir compte de la thixotropie qui peut
avoir lieu dans des conditions de cisaillement (i.e. états dispersés).

- Le nouvel indice de thixotropie @wix peut étre exploité pour I’optimisation des
matériaux cimentaires imprimables et I’ajustement des paramétres d'impression en
évaluant la plage d'imprimabilité dépendamment du mode d'impression adopté.

- Deux phases d'évolution des propriétés d’écoulement ont été identifiées. La premicre
phase se distingue par une augmentation linéaire de la contrainte seuil dynamique avec

une légére variation de la viscosité plastique, tandis que la seconde est caractérisée par
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une évolution exponentielle de la viscosité plastique marquant le début de la perte
d'ouvrabilite.

- La compétition entre la déstructuration (structural breakdown) et la restructuration
(structural buildup) affecte la qualité de I'extrusion dans le temps, ce qui conduit a la
réduction de la largeur de la couche pendant I'impression.

- Le suivi de la structuration au repos basé sur I'évolution du seuil d'écoulement et du
module de stockage s'est avéré équivalent au jeune age. Au-dela d'un certain age, le
module de stockage (déterminé par les essais SAOS) se stabilise alors que la résistance a
I'écoulement (mesurée par les essais CSR) évolue de facon continue.

- L'incorporation d'un agent de viscosité (VMA) améliore la constructibilité des
mélanges étudiés. L'effet du VMA a été plus prononcé sur les taux de refloculation Rnix
et de structuration dynamique Biix que sur les taux de structuration Agpix et de
rigidification Rg, .

- Le flambement est le mode de rupture le plus fréquent dans les essais d’impression
par extrusion. Des défaillances peuvent se produire en raison de la variation du mode
d'écoulement des matériaux cimentaires. Il est donc important de prendre en compte ces

variations lors de I'évaluation de la stabilité des éléments imprimés.

4. Classification des matériaux cimentaires imprimables

A la lumiére des résultats exposés dans les sections précédentes, le comportement des
matériaux cimentaires varie selon les différentes étapes d’impression. Selon 1’étape
d’impression concernée, ce comportement €évolue dans le temps, ainsi différentes
cinétiques de structuration doivent étre considérées. La Fig. 3.30 regroupe les différentes
propriétés dominantes des matériaux en fonction du comportement qu’ils présentent.

Sur la base de I’analyse bibliographique présentée dans le CHAPITRE 1, les matériaux
cimentaires utilisés dans les procédés d’impression par extrusion peuvent étre répartis
dans trois classes différentes, représentées dans le Tableau 3.7. Les matériaux a faible
thixotropie sont des matériaux fluides qui ont une période d’ouvrabilité étendue et sont
généralement utilisés pour I’impression des éléments horizontaux a hauteur limitée. Au
contraire, les matériaux a thixotropie modeérée ou élevée sont des matériaux qui se
structurent rapidement et sont difficiles a caractériser a 1’état frais. Leur comportement est

généralement dominé par leur aspect élasto-plastique.
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Fig. 3.30 : Variation du comportement des matériaux cimentaires imprimables

Tableau 3.7 : Classification des matériaux cimentaires imprimables

Matériaux a faible thixotropie Matériaux a thixotropie Matériaux a thixotropie
(Fluides) modérée élevée (Fermes)
Binix < 5 Pa/min Bnix < 5 Pa/min 5 Pa/min < Byix <10 Pa/min
10 Pa/min < Ryyix < 50 Pa/min Rinix < 10 Pa/min
Ay < 20 Pa/min 20 Pa/min < Agix <50 Pa/min Aunix > 50 Pa/min

5. Conclusions du chapitre

Ce chapitre résume les différentes phases de structuration physico-chimique des
matériaux cimentaires imprimables lors des différentes étapes d’impression. Les
techniques présentées dans ce chapitre ont contribué a la compréhension et a I’analyse de
la structuration des matériaux cimentaires imprimables de 1’état frais a I’état durci. La
combinaison des mesures rhéologiques et des ondes ultrasonores ont permis de mieux
comprendre les phénomenes régissant la transition des matériaux cimentaires de 1’état
frais a I’état durci. Les différents comportements de ces matériaux lors de I’écoulement et
au repos ont eté identifiés. Ainsi une classification basée sur les cinétiques de
structuration a été proposée. Compte tenu du procédé d’impression utilisé, seuls les
matériaux fluides ont été concernés par cette étude. Cela nous améne a réfléchir si ces

résultats restent toujours valides dans le cas des matériaux fermes.
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CHAPITRE 4. IMPRIMABILITE DES MATERIAUX CIMENTAIRES FERMES

CE CHAPITRE COUVRE

* Squeeze test: un outil d’évaluation
d’imprimabilité des matériaux
cimentaires fermes.

= FEvaluation de 'effet de l'interface entre
les couches sur le comportement des
matériaux cimentaires fermes.

= Ftude du comportement mécanique des
matériaux cimentaires imprimés en 3D.

1. Introduction

Dans le CHAPITRE 2, les propriétés rhéologiques adaptées a une mise en place par
impression 3D ont été déterminées. Ensuite, nous avons pu identifier dans le CHAPITRE 3
les différents comportements qui peuvent se produire au cours des différentes étapes de
I’impression, en tenant compte de I’aspect temporel. Cependant, les résultats
expérimentaux se sont basés uniquement sur I’étude du comportement des matériaux
cimentaires ‘fluides’, a cinétiques de structuration limitées. Or, des matériaux plus rigides
sont souvent utilisés pour I’'impression 3D a ’échelle réelle, dont la caractérisation a 1’état
frais par le biais de la rhéométrie pose de nombreux problémes. La portée de cette étude
est donc de proposer un outil simple pour prédire I’imprimabilité de ces matériaux sans
recourir aux mesures rhéométriques. Une méthode alternative est ainsi proposée pour
évaluer I’imprimabilité de ce type de matériaux au moyen du « squeeze test ». Dans un
premier temps, ’attention est portée sur la caractérisation des aspects reliés a
I’imprimabilité de ces matériaux, principalement 1’extrudabilité et la constructibilité. Le
comportement en ‘contrainte-déformation’ de ces matériaux est évalué en fonction du
temps, ainsi que I’interface inter-couche en comparant les résultats des essais menés sur
des échantillons monocouches et bicouches. Dans un seconde temps, une étude est menée
sur le comportement mécanique des matériaux cimentaires imprimés en 3D a cinétique de

structuration variable.
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2. Imprimabilité des matériaux cimentaires fermes

2.1. Limites de la rhéométrie

Jusqu'a présent, tous les paramétres rhéologiques clefs déterminant 1’imprimabilité des
matériaux cimentaires (cf. CHAPITRE 2) ont été déterminés par des mesures
rhéomeétriques. Ces mesures impliquent généralement une mise en écoulement sous une
sollicitation de cisaillement. Dans le cas des matériaux cimentaires a seuil, une contrainte
seuil doit étre atteinte pour induire un écoulement. Avant d’atteindre cette contrainte, le
matériau se comporte comme un °‘solide’, tandis qu’au-dela de cette contrainte, le
matériau tend a se comporter comme un ‘fluide’, comme a été expliqué dans le CHAPITRE
3. Dans le cas des matériaux cimentaires imprimables fermes et a cinétiques de
structuration élevées, la formation d’un réseau rigide concentré complique I’analyse et
I’interprétation des résultats rhéométriques. Le niveau de rigidité de ces matériaux peut
remettre en question le concept de la contrainte seuil statique dans lequel un "écoulement™
est censeé se produire apres « la rupture » [1]. En effet, le comportement de ces matériaux
apres la rupture ressemble a celui des solides élasto-plastiques, ou des semi-solides, et
non a celui des fluides visqueux [2]. En d'autres termes, apres la déformation, les semi-
solides entrent dans une zone plastique dans laquelle toute force excédentaire provoque
une déformation permanente (i.e. non réversible). L’augmentation de cette déformation
s’arréte immédiatement apres la suppression de la force [3].

Bien que peu de chercheurs se soient penchés sur ce sujet, la caractérisation de ces
matériaux a l'aide de la rhéométrie conventionnelle présente de nombreux défis. D’abord,
la limite du couple du rhéometre limite la plage des mesures admissibles. De plus,
I’échantillonnage de ce type de matériau dans les géométries conventionnelles (ex.
Couette, Plan/Plan) présente un grand défi. Des artefacts de mesure peuvent également se
produire, induisant souvent une interprétation erronée des résultats. La Fig. 4.1 présente
quelques problémes d’échantillonnage et de localisation du cisaillement produisant divers
artefacts : des bandes de cisaillement (2) peuvent apparaitre a cause de I’hétérogénéité du
cisaillement dans le mélange. Les déformations plastiques de cisaillement sont
concentrées dans des zones étroites alors que le reste du matériau reste dans le domaine
élastique [4]. Un écoulement bouchon (4) (c’est a dire une zone de matériau non cisaillée
et ne contribuant alors pas a la résistance au cisaillement) peut aussi avoir lieu du a des

déformations permanentes (rupture) causées par la rotation du rotor [5]. Il est également
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possible que le matériau présente un glissement a la paroi (3) du contenant, empéchant ce
dernier d’étre cisaillé, menant a une sous-estimation de la résistance a I’écoulement. 1l est
donc impératif de prendre ces artefacts en considération pour bien prédire I’imprimabilité
de ces matériaux. Or, la difficulté réside dans I’identification de ces artefacts. Il sera donc
plus simple de chercher d’autres méthodes de caractérisation rhéologique des matériaux
fermes permettant de fournir des résultats fiables afin de prédire leur imprimabilité. Dans
cette optique, une méthode alternative aux mesures rhéométriques est proposée, dont le
principe est présenté dans ce qui suit.

(a) (b)

Ecoulement homogéne Bandes de cisaillement

(1) 2) w

Glissement réel Ecoulement bouchon

@) —— 4

Fig. 4.1 : (a) Différents artefacts de mesures rheométriques ; (b) Cisaillement provoquant
des hétérogénéités dans le mélange.

2.2. Essai de compression uni-axiale « squeeze test »

Le «squeeze test» (aussi connu sous le nom d’essai d’écrasement ou essai de
compression uni-axial) est une des méthodes alternatives utilisées pour la caractérisation
du comportement rhéologique des suspensions concentrées (ex. polymeres, composites,
pates céramiques) [6-8]. Celui-ci permet de surmonter certains des problémes de la
rhéomeétrie conventionnelle présentés précédemment (cf. Fig. 4.1). L’essai consiste a
appliquer une force de compression uni-axiale (constante ou variable) sur une éprouvette
cylindrique entre deux plaques paralleles (la plaque inférieure demeure immaobile), tout en
contrblant le taux de chargement ou le taux de déplacement. Deux modes de
configurations géomeétriques peuvent étre utilisés : une configuration a surface constante
(@) ou a volume constant (b), comme illustré dans la Fig. 4.2 [9]. La premiére présente

l'avantage de maintenir une surface constante du matériau en contact avec la plaque
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supérieure mobile, ce qui facilite la détermination des contraintes. En revanche, cette
configuration est sensible aux effets de bord lorsque le matériau s’étale vers l'extérieur.
Dans la configuration & volume constant, le matériau est toujours entre les plaques, sans
effets de bord autres que la limite de I'échantillon étalé [10]. Cependant, dans le cas des
matériaux cimentaires, la conservation du volume peut ne pas étre vérifiée puisque l'air
entrainé est compressible et peut s'échapper. En outre, le rapport hauteur/rayon (h/R)
change de maniére significative tout au long de I'essai, ce qui peut induire une transition
du type d'écoulement - de I'élongation au cisaillement [11,12]. Dans le présent chapitre,

seule la premiére configuration (a surface constante) est utilisée.

Fig. 4.2 : Configurations géométriques du « squeeze test »
Durant I’essai, les déformations sont mesurées par des capteurs LVDT, on obtient au final
un profil ‘contrainte-déformation’ du matériau testé. En général, le profil des matériaux
cimentaires se distingue par trois différentes phases, comme le montre la Fig. 4.3 [3,13].
La premiere phase représente la réponse initiale du compactage, ou le matériau présente
une certaine elasticité, et des déformations elastiques se produisent. Puis, une phase
plastique transitoire ou ‘l'écoulement’ surgit (aspect viscoplastique), et enfin une phase de
consolidation (strain hardening) ou l'on observe une augmentation du taux de
déformabilité due au phénoméne de drainage (migration de la phase liquide) [14,15]. Les
contraintes seuils limitant la phase plastique représentent la limite d’élasticité et le seuil
plastique (cf. Fig. 4.3). Cependant, ce profil peut varier, selon la rugosité des plaques

(lisses ou rugueuses), du taux de chargement (lent ou rapide), et des dimensions de la
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géométrie initialement choisis (hauteur de 1’échantillon, diameétre de la plaque) [3,6,10].
La Fig. 4.4 résume les effets de ces paramétres sur le comportement ‘contrainte-
déformation’ des matériaux cimentaires. L’usage d’une plaque a surface rugueuse
entraine un frottement plus éleve a l'interface et donc un écoulement en cisaillement plus
important, ce qui se traduit par des contraintes plus élevées et des déplacements finaux
plus faibles. En revanche, une surface lisse provoque plus de glissement, la ou
I'écoulement élongationnel est majoritaire (i.e. le matériau est soumis dans ce cas a des
contraintes de traction dans une direction spécifique, entrainant un allongement
significatif dans cette direction) [16,17]. Par ailleurs, le comportement ‘contrainte-
déformation’ des matériaux cimentaires dépend amplement du taux de chargement
imposé. En effet, pour des taux de chargement élevés, les matériaux cimentaires
concentrés présentent un comportement plastique homogéne non drainé (absence de la
phase élastique 1), tandis que pour de faibles taux de chargement, ces matériaux
présentent un comportement élasto-plastique drainé et frictionnel, ou une augmentation
conséquente du seuil plastique est observeé et la phase de consolidation est considérable
[6]. D’autre part, I'utilisation d'échantillons de plus grande hauteur génére des valeurs de
déformation finale plus élevées, obtenues par une force de compression plus faible [3].
Compte tenu de ces considérations, il est important de bien choisir les parameétres de
I’essai pour obtenir des résultats représentatifs du comportement réel des matériaux
cimentaires. En pratique, le choix de ces paramétres est généralement basé sur la finalité
de D’essai, de telle sorte a reproduire les conditions réelles de 1’application envisagée

(extrusion, impression, etc.).
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Force normale Force normale Force normale
R a ® 7
I
Déformations Forces visqueuses Forces de contact
élastiques Déformations plastiques
Phase | 4—1 Phase Il Phase Il

E Strain-hardening
Elastic deformation

II 11

Plastic deformation / viscous flow
Seuil plastique

Limite d’élasticité

Force (N) ou contrainte (Pa)

T T T T T

Déplacement (mm) ou déformation (-)

Fig. 4.3 : Profil classique charge-déformation des matériaux cimentaires obtenu par le
« sgqueeze test » (Schéma reproduit de Cardoso et al. [12])

- Hauteur de I'échantillon
- Taux de chargement

HH
)

Pas de Glissement

Zero Friction

Force (N) ou contrainte (Pa)

L Rapide

Déplacement (mm) ou Déformation (-)
Fig. 4.4 : Récapitulatif des effets des paramétres du « squeeze test » sur le profil

‘contrainte-déformation’ des matériaux cimentaires (reproduit a partir de
[3,6,7,9,10,12,16,17])
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2.2.1. Squeeze test et extrudabilité

Le squeeze test a fait I’objet de plusieurs études pour évaluer 1’extrudabilité des matériaux
cimentaires concentrés. Outre sa facilité¢ de mise en ceuvre, le changement de la géométrie
et du taux de chargement rend la méthode particulierement intéressante, car cela permet
de créer des conditions similaires a celles impliquées dans des applications réelles
notamment les processus d’extrusion. Un critere d’extrudabilité a été formulé a travers
des valeurs admissibles de certains parameétres inhérents au comportement plastique du
matériau (cf. Fig. 4.3, phase 11). Deux types de comportements plastiques sont distingués
dans le cas des matériaux cimentaires :

- Un comportement plastique parfait ou viscoplastique, qui apparait lorsque
I'écoulement n'est pas drainé, et peut étre décrit par le critere de Von Mises reliant I'état
du tenseur des contraintes et le seuil plastique K;. Dans le cas unidimensionnel, le critere

de plasticité de Von Mises s’exprime comme suit [7]:

lo,,| = K;, s'il existe un gradient de vitesse dans I'échantillon
(4.1)
lo,,| <K;j, s'il n’existe pas de gradient de vitesse dans 1'échantillon

L'écoulement est supposé se produire dans tout I'échantillon et le critére de plasticité de
Von Mises est rempli en tout point de 1’échantillon testé [6]. La hauteur de I'échantillon
est supposée étre suffisamment petite pour considérer que la contrainte radiale totale ne
dépend pas de la composante axiale z (cf. Fig. 4.2). Dans le cas d'un écoulement collant
(surface rugueuse), la contrainte de cisaillement a I'interface plaque/échantillon est égale a
la valeur du seuil plastique K;. La valeur de la force agissant sur les plaques est calculée a
partir de la dissipation d'énergie suivant 1’équation EqQ. 4.2. Les détails de calcul sont

rapportés dans [7].

IF| = 2nK;R% = 2nK;R3
] 3.h

Dans le cas d'un écoulement glissant (surface lisse), le seuil plastique est remplacé par un

(4.2)

seuil de frottement a la surface Ky < K;.
- Un comportement plastique frictionnel peut également se manifester. 1l peut

étre décrit par le critere de Drucker-Prager [18]. Le seuil de plasticité (noté K dans ce

cas) dépend de la pression locale p via un parametre de frottement interne f par la relation
suivante :
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Le phénomene de drainage met en évidence la composante frictionnelle du comportement

du matériau qui peut étre décrite par la loi de friction de Coulomb [19]. Celle-ci introduit

deux paramétres globaux : la cohésion apparente C et le facteur de friction global tan(e),

similaires a ceux utilisés pour étudier le comportement mécanique du sol.

Lors du processus d'extrusion, le matériau doit étre suffisamment fluide ou souple pour
s'écouler a travers le dispositif d'extrusion, mais aussi suffisamment rigide pour conserver
sa forme apres extrusion. Une condition d’extrudabilité des matériaux cimentaires est
proposée selon le comportement révéleé [6,20]. Cette condition est reliée a la capacité de
rétention de forme qui dépend du seuil de plasticité ou de la cohésion du matériau,
exprimée comme suit :

K;>20kPa ou C > 20kPa (4.4)

2.2.2. Squeeze test et constructibilité

Récemment, le squeeze test a été utilisé pour quantifier la capacité portante des matériaux
cimentaires imprimables (green strength) [2,21,22]. Les résultats ont été exploités pour
évaluer la constructibilité de ces matériaux, en raison des similitudes entre les conditions
de chargement de cette méthode et celles des processus d’impression 3D, ce qui permet
de simuler la stabilité de I’élément imprimé en multicouches.

Perrot et al. [21] ont utilisé le squeeze test pour prédire la rupture des matériaux
cimentaires imprimables a travers le profil ‘force-déplacement’. Une force a été appliquée
par incréments de 1.5 N jusqu'a I’apparition des premieres fissures dans 1’échantillon.
Une comparaison a été établie entre la contrainte normale agissant sur la premiére couche
déposée et la contrainte critique liée a la déformation critique élastique associée a la
limite d’¢élasticit¢é du matériau. Les pates cimentaires testées ont présenté un
comportement purement élastique. Les prédictions de la rupture étaient de bon augure
avec les résultats expérimentaux. Cependant, aucune précision n’a été fournie par rapport
au mode de rupture observé lors de I’impression. Par ailleurs, quatre modes de rupture ont
été distingués par Tripathi et al. [22] qui ont proposé un modéle bilinéaire pour décrire le
comportement élasto-plastique a 1’état frais des échantillons de mortiers extrais d’élément
imprimé. Sur la base des caractéristiques des matériaux et des propriétés géométriques
des eléments imprimés, la hauteur de rupture a été identifiée selon le mode de rupture
prédit (i.e., flambement élastique, rupture ductile, rupture combinée, flambement élasto-
plastique). La prédiction du mode de rupture a été basée sur la comparaison de 1I’évolution

de la contrainte au cours de l'impression et la réponse élasto-plastiqgue du matériau,
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comme illustré dans la Fig. 4.5. Un taux de chargement relativement faible a été imposé
pour identifier le comportement élastique des matériaux a tres faibles déformations. Le
modéle proposé a permis une bonne prédiction de la rupture des éléments imprimés

notamment les murs et les cylindres.

o, : Contrainte maximale critique provoquant la rupture
o, : Contrainte ultime élastique du matériau
o, : Contrainte ultime plastique du matériau

r' 3

Avancement de I'impression avec le temps
L

10

N

| . - —

]

[ .
0. <0, o. =0, 0.<0.<0,

I
Rupture combinée
(Zone plastique importante) ou
par flambement élasto-plastique
(Zone élastique importante)

Nombre de couches
wn
Région
elastique
I\

Région
plastique

T

Q

o
A
Q

)

Rupture par flambement élastique Rupture

ductile

Fig. 4.5 : Modes de rupture selon I’évolution de la contrainte induite par gravité en
comparaison avec les contraintes ultimes élastique et plastique du matériau (reproduit de

[22])
2.3. Evaluation de 'imprimabilité a I’aide du « squeeze test »

Sur la base du cadre théorique et des études présentés précédemment, le squeeze test est
exploité dans la présente section pour évaluer I’imprimabilité des matériaux cimentaires.
Trois aspects seront évalués : I’extrudabilité, la constructibilité et 1’interface inter-

couche.

2.3.1. Programme expérimental

La Fig. 4.6 présente un apercu du programme expérimental établi dans le cadre de cette

étude. Les matériaux et les procédures expérimentales suivies sont détaillés ci-dessous.
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Matériaux

Rapport S/C

Essais de caractérisation Essais d’impression

Impression a
grande échelle

Squeeze test

- Configuration a surface constante.
- Impression de cylindres.
- Surface rugueuse.

-R =20 mm, Hy =20 mm.

- Echéance : 10 min et 1 h.

- Wesign = 40 mm et hyegign = 20 mm.

- Vitesse d’impression =150 mm/s.

- Débit ajusté selon la rhéologie.

Extrudabilité

Extrudabilité

- Pression d’extrusion
- Comportement plastique (Eq. 5.4) :
- Continuité des filaments

- Comportement élasto-plastique Constructibilité Constructibilité

- Evolution des contraintes induites par la gravité

i i i Interface . L
= ™ inter-couche - Suivi de la variation de la hauteur de la 1°" couche
\ ‘ /

Validation E/C=0.35 Prévision
d’imprimabilité d’imprimabilité

Fig. 4.6 : Apercu général du programme expérimental

a) Matériaux et formulations

Dans le but de tester divers mélanges a différentes cinétiques de structuration, quatre
mortiers sont confectionnés avec différents rapports sable/ciment (S/C) et dosages en
adjuvants. Un ciment Portland d'usage général (GU) ayant une densité de 3,15 et un sable
de quartz a granulométrie fine d'une taille maximale de 0,7 mm et d'une densité de 2,66
sont utilisés pour confectionner les mortiers étudiés. La fluidité des mélanges a été ajustée
a I’aide d’un superplastifiant (SP) a base du polycarboxylate-éther ayant une densité
spécifique de 1,09 et d’un agent de viscosit¢é (VMA) a base d’amidon modifié. Les
formulations sont optimisées pour obtenir un affaissement initial au mini céne (150 mm)
de 40 = 20 mm, ce qui est en dessous de la plage d’affaissement des matériaux utilisés
dans le CHAPITRE 2, mais assure 1’ouvrabilité nécessaire pour I’impression a grande
échelle. La cinétique de structuration des mortiers confectionnés est évaluée a travers la
prédiction du seuil d’écoulement a partir de 1’évolution de la perte d’affaissement illustrée
dans la Fig. 4.7, en utilisant I’équation de Murata [23]. Les cinétiques de structuration et

la composition des mortiers étudiés sont résumées dans le Tableau 4.1.
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60

1 =210 min
T = gpg((ZH— s) —

m1h

Affaissement (mm)

M1 M1-v M2 M3
Fig. 4.7 : Valeurs d’affaissement des mortiers confectionnés aprés 10 min et 1h de
malaxage

Tableau 4.1 : Composition et cinétiques de structuration des mortiers étudiés

Sable Quartz Ciment SP VMA Atnix
©1mm-07mm)  (GU) EIC SIC (oopdc)  (wpdc)  (kPa/min)

M1 265 931 1,00 0.02 - 0.86

ML -V 465 931 fss 100 0,04 0.05 1,00

M2 533 853 : 1.25 0,20 - 1.60

M3 568 812 1.40 0.25 - 2,00

b) Procédures expérimentales

Les mortiers sont préparés a l'aide d'un malaxeur planétaire Hobart. La procédure de
malaxage est la méme que celle décrite dans le CHAPITRE 2. Des échantillons
cylindriques de 20 mm de hauteur (Hop) et de 20 mm de rayon (R) sont confectionnés (cf.
Fig. 4.8). Les dimensions correspondent a ceux choisis du filament dans le modele
d’impression (i.e. slicer). Le dispositif du squeeze test, développé a 1’Université de
Sherbrooke [3], est utilise pour évaluer le comportement des mortiers lors de I'essai de
compression uni-axiale. Le disque supérieur se déplace a une vitesse constante de 1 kPa/s,
simulant le dépbt successive des couches lors de l'impression, tandis que le disque
inférieur est maintenu stationnaire. La force normale résultante est enregistrée en fonction
du temps et la variation de la distance entre les plaques est suivie a l'aide d'un capteur
LVDT. La plaque d'essai de compression uni-axiale a un rayon égal a 20 mm qui coincide
avec le rayon de I'échantillon et configure ainsi une géométrie a surface constante. Les

essais de compression uni-axiale sont réalisés a 10 minutes et 1 heure apres le malaxage.
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Fig. 4.8 : Dispositif du squeeze test développé a 1’Université de Sherbrooke

Le comportement plastique des mélanges est évalué en considérant la variation de la force
de compression réduite (F* = -Fh/nR®) avec le rapport géométrique (h/R) [6-8]. En
supposant que le critéere de Von Mises est Vérifié, le seuil plastique K; est utilisé pour
évaluer I'extrudabilité des mortiers, comme proposé par [6]. Ce seuil est déterminé en
utilisant une ligne de régression exprimee par 1’équation Eq. 4.2 dans la phase plastique

de la réponse obtenue, comme représenté dans la Fig. 4.9.

Consolidation Domaine plastique Domaine élastique
©
o po 2K (E)+2 Ki
= \ P BR
o i
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B . i o = L E B
g o
k.,r". . = <
""" A
"\@0/*@
-
- \‘\/O’)/.
S| /OG.
RN
~e
\\ ]
0 0.2 04 0.6 0.8 1
Fin de _ h/R Début de
I'essai I'essai

Fig. 4.9 : Courbe de régression pour la détermination du seuil plastique K;
Les contraintes ultimes du domaine plastique transitoire (cf. Fig. 4.3, phase Il) et leurs

déformations correspondantes sont identifiées pour comparer le comportement élasto-
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plastique des mélanges, et sont notées respectivement par (cei, €e1) et (opi, €p1). L'évolution
de ces parameétres dans le temps a permis d’évaluer la constructibilit¢ des mélanges
¢tudiés, en les comparant avec I’évolution des contraintes induites par la gravité au cours
de 'impression. Les résultats sont validés a travers des essais d’impression d’un cylindre
de 400 mm de diametre, réalisés au moyen du procédé d’impression présenté dans le
CHAPITRE 2 (cf. Tableau 2.9). La qualité d’extrusion est évaluée par la continuité des
filaments et la pression d’extrusion et un suivi de la variation de la hauteur de la 1%
couche au cours de I'impression est réalisé. Par ailleurs, afin d’évaluer I’effet de
I’interface inter-couche, des échantillons sont moulés en deux couches d’une hauteur de
10 mm et une comparaison des réponses des échantillons monocouche et bicouches est

établi. Les essais sont répétés trois fois pour s’assurer de la reproductibilité des résultats.

2.3.2. Résultats et discussions

a) Comportement élasto-plastigue

Les résultats de I'essai de compression uni-axiale des mortiers étudiés sont présentés dans
la Fig. 4.10. Les parametres inhérents au comportement élasto-plastique du matériau,
définis dans la section 2.2, sont résumeés dans le Tableau 4.2. Les résultats obtenus
indiquent que plus le mélange est fluide (i.e. un affaissement plus élevé) plus la phase
plastique présente des deformations plus faibles et la phase de consolidation des
déformations plus élevées, comme observé pour le mélange M1 (cf. Fig. 4.7 et Fig. 4.10).
Cela peut s’expliquer par la teneur en SP relativement élevée et a la fraction solide
relativement faible, résultant en une structure moins rigide.

Tableau 4.2 : Parameétres inhérents au comportement élasto-plastique des mortiers
étudiés

Ki(kPa) o (kPa) &(-) Ee(kPa) Covariance (%) o (kPa) ¢, (-) Covariance (%)

t=10 min
M1 16,2 27,3 0,326 83.8 12,3 32,7 0,820 17,1
M1-V 11972 54,9 0,269 204.4 7,5 81,9 0,452 12,0
M2 131,2 29,2 0,253 115.6 10,0 79,9 0,434 3,1
M3 213,9 35,7 0,246  145.0 10,2 112,0 0,424 7,5
t =60 min
M1 4241 47,3 0,185  256,2 4,5 250,4 0,506 4,2
M1-V - 100,4 0,151  665,2 8,9 - - -
M2 - 110,8 0,142  780,3 6,8 - - -
M3 - 131,3 0,120 1094,2 5,5 - - -
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Fig. 4.10 : Résultats des essais de compression uni-axiale a t =10 min
(Résultats présentés en moyenne des mesures)

En revanche, la réponse plastique observée avec les mélanges M1-V, M2, et M3 n’est
obtenue que pour une plage de valeurs h/R réduite. En outre, I'augmentation du rapport
sable/ciment (S/C) a entrainé une restriction de la réponse plastique du matériau. Ceci est
principalement attribué aux forces de frottement entre les grains de sable qui résistent a
I'écoulement plastique, résultant en un seuil plastique K; plus élevé. Cela se traduit par
une forte rétention de forme a des valeurs élevées de chargements, comme le montre la
Fig. 4.10. En se référant au critére d'extrudabilité exprimé dans 1’équation EqQ. 4.4, les
mortiers semblent se situer dans les plages d'extrudabilité, a lI'exception du mélange M1
qui a une valeur de K; inférieure a 20 kPa. Ce dernier peut présenter ainsi une faible
stabilité de forme aprés extrusion. D'autre part, le mélange M3 peut nécessiter une
pression d'extrusion plus importante en raison de son seuil plastique élevé. Dans certains
cas, la pression d'extrusion requise peut dépasser les capacités du dispositif d'extrusion,
compromettant ainsi I'nomogénéité du matériau extrudé. Ainsi, les mélanges extrudables
doivent étre congcus de maniére a atteindre une valeur K; suffisamment élevee (Eq. 4.4)
pour assurer une bonne stabilité de la forme, mais suffisamment faible par rapport a la
pression maximale du dispositif d'extrusion. La recherche d’un optimum entre la
formulation (ex. teneur en sable) et les conditions de mise en écoulement s’avere donc
indispensable [24].
Par ailleurs, le mortier M1-V incorporant un agent de viscosité (VMA) présente des
résistances élastique et plastique plus élevées (54.9 kPa, 81.9 kPa), et des valeurs de
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déformation plus faibles par rapport au mélange M1 (27.3 kPa, 32.7 kPa). Cela se traduit

par un module élastique Eg plus important, conduisant ainsi a une stabilité plus élevée
lors de I'impression [22,24]. D'autre part, I’ajout du VMA a eu moins d’effet sur la
vitesse de déformation durant la phase de consolidation tandis que l'augmentation du
rapport sable/ciment a significativement augmenté la vitesse de consolidation des
mélanges M2 et M3. Ceci peut induire une altération de I’homogénéité des mélanges au
cours du pompage et d’extrusion, provoquant un blocage et une détérioration de la qualité
d’extrusion.
La Fig. 4.11 représente 1’évolution temporelle du comportement des mortiers étudiés. Il

semble que seul le mortier M1 présente une courbe caractéristique d'écoulement qui peut
conduire a I'estimation du seuil plastique K; a un age de 1h.

4
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400 | - M1 - 60min 1 °
350 - = M3 -10min :: ....
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0 0.2 04 0.6 0.8 1
h/R
Fin < Début de
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Fig. 4.11 : Evolution temporelle des réponses des mortiers M1 et M3 au squeeze test
(Résultats présenteés en moyenne des mesures)

Comme on peut I'observer dans la Fig. 4.11, la phase plastique transitoire est a peine
identifiée pour le mélange M1. En revanche, un comportement monotone frictionnel (i.e.
aucune phase de transition plastique) est observé pour d’autres mortiers [14]. Cela
pourrait constituer un indicateur de la perte d'écoulement pour ces mélanges. Par
conséquent, le suivi de la transition entre ces deux réponses serait utile pour déterminer la
période d’imprimablité de ces mélanges. Le critére de Von Mises est moins applicable
dans ce cas et un paramétre de frottement interne doit étre considéré, comme exprimé

dans I’équation EqQ. 4.3. Par ailleurs, I'augmentation du rapport S/C a considérablement
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augmenté le taux d'évolution du module élastique (Ee), comme observé avec les
mélanges M2 et M3, ce qui peut améliorer la constructibilité de ces mortiers, mais limite
en contrepartie leur extrudabilité au cours du temps. En revanche, lI'ajout du VMA a
augmenté la résistance élastique (o.) avec le temps et a réduit la déformation
correspondante (s), tandis que le taux d’évolution du module élastique est resté
comparable au mortier de référence M1, ce qui est avantageux pour le maintien de la

qualité d’impression au cours du temps.

b) Validation de I'imprimabilité

Afin de valider les aspects discutés précédemment (i.e. extrudabilité et constructibilité),
les résultats obtenus sont confrontés aux essais d’impression a grande échelle. La qualité
d’extrusion des mortiers confectionnés s’est avérée acceptable, en raison de 1’absence de
discontinuité de filament au cours de I’impression. Le Tableau 4.3 présente les
parametres d’impression inhérents a 1’ouvrabilit¢ et 1’extrudabilité des mortiers
confectionnés. Les mortiers M2 et M3 ont nécessité une pression plus élevée pour étre
extrudés par rapport au mortier M1, ce qui est conforme aux prévisions précédemment
présentées. Cependant, le mortier M1 a présenté une stabilité moyenne de forme en dépit
de son faible seuil plastique K.

Tableau 4.3 : Parameétres d’impression reliés a 1’ouvrabilité et 1’extrudabilité des mortiers
étudiés

M1 M1 -V M2 M3

Temps d’imprimabilité (min) 45 30 20 15

Pression de pompage (bar) 5 10 13 15
Valeur du potentiométre ' 4-5 7-8 9-10 12 (max)

Par ailleurs, les mortiers ont présenté différents modes de rupture que nous allons
analyser ci-dessous. La Fig. 4.12 présente la variation de la hauteur de la couche de base,
et celle de la contrainte induite par gravité comparée a la contrainte ultime élastique des
mortiers. Le mortier M1 a montré une rupture ductile, provoquée par un dépassement
excessif de la contrainte plastique ultime (6, < o). Cela a généré des deformations
plastiques dans la couche de base provoquant I’affaissement de celle-ci, comme le montre
la Fig. 4.13. Une rupture par flambement élasto-plastique a été observée dans le cas des

mortiers M2 et M3, correspondant a un dépassement en contrainte de la limite d’¢élasticité

711 Cette valeur renseigne sur la fréquence permettant de réguler la puissance de pompage requise pour
atteindre un débit donné
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du matériau (o, < o¢ < op) (cf. Fig. 4.13), et une rupture par flambement élastique a éte
repérée dans le cas du mortier M1-V. Par ailleurs, I’ajout du VMA et I’augmentation de la
teneur en sable ont limité la variation de la hauteur de la couche de base par rapport au
mélange de référence M1.

100 140
o M3
(] M3 120
TE 95
<
&2 90 Rupture par _ 100
a S flambement K -
< . -
© 3 85 elastoplas:uqy' <
35 g0 2 S 60
s§ S b
£ e 75 M1  Rupture ductile 20 ® Rupture présentée
S / O Rupture prévue

70 T T T T T T T 0 I
1 5 9 13 17 21 25 29
10 20 30 40 50 60
Nombre total de couches imprimées Temps (min)

Fig. 4.12 : A gauche, courbe de variation de la hauteur de la premiére couche au cours de
I’impression. A droite, comparaison de 1’évolution de la contrainte induite par gravité
avec les contraintes ultimes (oe , 6p1) des mortiers etudiés

. - r”
~ - § -

AR

Fig. 4.13 : (a) Rupture plastique du mortier M1 ; (b) Rupture par flambement élasto-
plastique du mortier M3 (La ligne en pointillée limite les zones élastique et plastique)

Sur la base des résultats présentés précédemment, il est important de souligner que la
contrainte ¢€lastique ultime n’est pas toujours suffisante pour prédire la rupture lors de
I’impression. Il est donc nécessaire de prendre en considération les différents cas qui
peuvent se présenter selon le comportement élasto-plastique des mortiers imprimables
utilisés (cf. Fig. 4.5).

C) Qualité de ’interface inter-couche

La Fig. 4.14 montre le profil de variation de la hauteur au cours des essais de

compression uni-axiale pour des échantillons monolithiques (i.e. monocouches) et
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stratifies (i.e. bicouches). On observe une différence considérable entre la réponse des

deux échantillons.
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Fig. 4.14 : Profil de variation de la hauteur en fonction de la force normale au cours du
squeeze test pour les échantillons monocouches et bicouches

Dans le cas des mortiers M1, M1-V et M2, la présence d’une interface inter-couche a
limité les déformations des échantillons bicouches. Cependant, des déformations plus
importantes sont observées dans le cas des échantillons bicouches du mortier M3. Ceci
peut s’expliquer par la qualit¢ de I'interface entre les deux couches. Une hypothese
suppose que plus la teneur en sable est élevée, plus la qualité de l'interface entre les
couches est médiocre permettant la transmission de la charge, ce qui conduit a des
fissures continues et alignées. En revanche, une bonne qualité d’interface limite la
transmission de charge entre les couches, ce qui génere des fissures discontinues et

inclinées, comme observe dans le cas du mortier M1 (cf. Fig. 4.14).
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2.4. Conclusions

Dans cette section, nous avons présente une méthode alternative aux mesures
rhéométriques pour évaluer I’imprimabilité des matériaux cimentaires fermes par le biais
du squeeze test. Celle-ci a fourni des informations pertinentes sur I’extrudabilité et la
constructibilité des mortiers. En outre, le squeeze test a permis également d’évaluer la
qualité de I’interface entre les couches, ce qui peut étre utile pour 1’optimisation du temps
de dépét des couches en effectuant 1’essai a différents intervalles de temps de dépot. A la
lumiére des résultats présentés précédemment, les conclusions suivantes peuvent étre
dressées :

- L’augmentation de la teneur en sable (i.e. rapport S/C) induit un comportement
frictionnel en limitant son domaine plastique et augmentant le taux de consolidation
du matériau.

- Le squeeze test est un tres bon outil pour optimiser la composition des matériaux
cimentaires imprimables, notamment la teneur en sable.

- L'utilisation des agents viscosants est bénéfique pour I'impression 3D en raison de
leur effet positif sur I’amélioration du comportement élasto-plastique du matériau.

- L’évolution du comportement élasto-plastique dans le temps des matériaux

cimentaires fermes a permis de prédire le mode de rupture lors de I’impression.

Mises a part ces résultats prometteurs, il est important de souligner que la variabilité du
processus (c'est-a-dire le dispositif d’extrusion, mode d’impression, etc.) n’a pas été prise
en compte dans le cadre de cette étude. Cela nécessite des études plus poussées pour
établir des modeles empiriques qui relient le comportement du ‘Matériau’ aux spécificités
du ‘Procédé’. De méme, les valeurs des déformations générées dans le squeeze test sont
largement plus élevées que ceux observées au cours de I’'impression. Ces valeurs sont
plutdt représentatives du comportement meécanique a tres jeune age des eléments

imprimés, ceci sera étudiée plus en détails a long terme dans la section suivante.

3. Matériaux cimentaires imprimables : de la rhéologie
a la méecanique

Les matériaux cimentaires sont généralement congus pour assurer une certaine resistance
selon I’application envisagée. Cependant, dans le cas de I'impression 3D, le dépdt

multicouche peut induire un comportement anisotrope et des zones de faiblesse (i.e. joints

froids) a l'interface entre les couches, entrainant une perte de résistance. D'une part, les
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propriétés intrinséques du matériau qui dépendent de la composition du mélange affectent
la qualité de I’interface inter-couche. D'autre part, les parameétres du processus tels que
I'intervalle de temps de dép6t, la pression d'extrusion, la géométrie de la buse et les
conditions ambiantes peuvent tous avoir une influence cruciale sur la performance
mécanique de I’élément imprimé. Dans ce contexte, une étude est menée pour eévaluer le
pourcentage de perte de la résistance pour les mortiers imprimables confectionnés
précédemment. Cette étude vise a évaluer I’effet de la variation de la cinétique de
structuration au jeune age sur la stabilité dimensionnelle et la performance mécanique a

long terme.
3.1. Démarches de I’étude

La performance mécanique des mortiers étudiés dans la section 2.3 est évaluée a travers
des essais de compression et de flexion a 7 et 28 jours. Afin de mieux appréhender le
comportement mécanique de ces matériaux, les essais de compression sont réalises en
deux phases. La premiére phase consiste a comparer le développement des résistances des
éprouvettes imprimées et coulées, tandis que la seconde phase vise a identifier les zones
de faiblesse et le mode de rupture présenté. Cette phase est réalisée sur des éprouvettes
prismatiques prélevées de 1’élément imprimé, tout en conservant la hauteur globale des
couches imprimées. La Fig. 4.15 présente une synthése du programme expérimental mené
dans le cadre de cette étude. Les détails des procédures expérimentales sont décrits ci-

dessous.

1

Décoffrage des i

éprouvettes moulées |
T

Conservation des éprouvettes
dans la chambre humide

Conservation des éprouvettes
dans la chambre humide

1! 7j 28]
Préparation des éprouvettes [ : i >
1j Temps
Impression 3D de I'élément Stabilité dimensionnelle
- Coulage des éprouvettes T
Polissage des Polissage des
éprouvettes éprouvettes
Essais de flexion Essais de flexion
T T
1 - 1
Sciage des éprouvettes Sciage des éprouvettes
Mode de rupture imprimées imprimées
(Eprouvettes prismatiques) \ T 1
Essais de compression Essais de compression
Performance mécanique /
(Eprouvettes cubiques)

Fig. 4.15 : Apercu du programme expérimental
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3.1.1. Préparation des eprouvettes

Les mortiers confectionnés precédemment (cf. Tableau 4.1) sont exploités pour imprimer
un élément en ZigZag d’une hauteur de 80 mm, dont la trajectoire est présentée dans la
Fig. 4.16. Une gachée de 80 litres a été préparée pour I’impression 3D de 1’élément et la
fabrication des éprouvettes coulées. Des essais préliminaires ont été réalisés afin d’ajuster
la vitesse d’impression et le débit d’extrusion avec I’ouvrabilit¢ des mélanges pour
atteindre les dimensions ciblées de la couche imprimée (Wgesign = 75 mm, hgesign = 15
mm). Les dimensions des éprouvettes testées sont indiquées dans la Fig. 4.16. Six
échantillons d’une longueur de 600 mm ont été découpés a I’état frais de I’élément
imprimé et conservés dans une salle humide un jour aprés le coulage. Les conditions de
cure sont conformes a la norme ASTM C31. A I'4ge de 7 et 28 jours, les éprouvettes
cubiques et prismatiques imprimées sont sciées a partir de ces six échantillons. Par
ailleurs, six éprouvettes cubiques sont confectionnées pour les essais de compression,
conformément a la norme ASTM-C109, et quatre éprouvettes prismatiques
confectionnées pour les essais de flexion selon la norme ASTM-C1609. Ces éprouvettes
sont démoulées un jour apres le coulage et conservées ensuite dans une salle humide pour

maintenir les mémes conditions de stockage que les éprouvettes imprimées.

Eprouvettes cubiques - Norme ASTM - C109

[

Il [l ]
=l POV

Eprouvettes prismatiques

50 cm 50 cm 50 cm

Echantillons Echantillon
extraits de I'élément imprimé coulé

Flexion 4 points
Norme ASTM - C1609
175 cm

(b)

Fig. 4.16 : (a) Schéma de la trajectoire d’impression ; (b) Récapitulatif des essais

mécaniques réalisés ; (c) Conservation des éprouvettes dans la salle humide ; (d)

Echantillon prismatique utilisé pour les essais de compression de la phase 2; ()
Echantillons utilisés pour les essais de flexion.
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3.1.2. Essais mécaniques

Les propriétés mécaniques des échantillons imprimés et coulés, notamment la résistance a
la compression et la résistance a la flexion, sont évaluées. Pour les échantillons imprimés,
deux directions de chargement sont appliquées comme le montre la Fig. 4.16.b : une
direction de chargement D1 perpendiculaire a la direction d’impression, et une direction
de chargement D2 parall¢le a la direction d’impression. La variation des dimensions des
échantillons imprimés est mesurée par un pied a coulisse numérique avant l'essai pour
évaluer la stabilité dimensionnelle. Un processus de polissage supplémentaire est effectué
pour les éprouvettes prismatiques afin d’obtenir une surface d'appui plane. La taille finale
correspondait ainsi a la surface extérieure de chaque échantillon, y compris la surface

latérale a couches irréguliéres, utilisée pour le calcul de la résistance (cf. Fig. 4.16.d).

3.2. Comportement mecanique des matériaux cimentaires
iImprimés en 3D

3.2.1. Stabilité dimensionnelle

Les matériaux cimentaires imprimables nécessitent une cinétique de structuration assez
élevée pour assurer une stabilité dimensionnelle lors du dépét multicouche en raison de
I'absence du coffrage [26]. La Fig. 4.17 présente la variation des dimensions des
éprouvettes prismatiques imprimées des mortiers confectionnés. On observe que plus la
cinétigue du matériau est importante, meilleure est la stabilité dimensionnelle (M2 et
M3). Cependant, la qualité de I'interface peut se dégrader et créer des zones de faiblesses
comme mentionné précédemment (cf. section 2.3.2). Par ailleurs, ’ajout du VMA a
amélioré la stabilité dimensionnelle du mortier M1-V par rapport au mortier de référence
MI. Ceci peut s’expliquer par I’effet positif du VMA sur I’amélioration des contraintes

ultimes élastique et plastique du matériau, comme indiqué précédemment.
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Fig. 4.17 : Variation des dimensions des éprouvettes imprimées des mortiers confectionnes
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3.2.2. Performance méecanique des eprouvettes imprimées

Les résistances a la flexion a 7 et 28 jours des mortiers étudiés sont présentées dans la
Fig. 4.18. Les éprouvettes coulées présentent une résistance a la flexion plus élevée que
les éprouvettes imprimées. Le pourcentage de perte de la résistance a la flexion a 7 jours
est de 16 %o, , 35 % et 34 % et de 15 %, , 25 % et 40 % a 28 jours pour les
mortiers M1, , M2 et M3 respectivement. Ce résultat révéle clairement que le
processus d'impression par extrusion affaiblit la résistance a la flexion. Des résultats
similaires ont été rapportés dans la littérature [27-29]. Cette perte de résistance est plus
accentuée pour les mortiers a cinétiques de structuration élevées (cas des mortiers M2 et
M3). Ceci s’explique principalement par le degré de consolidation des échantillons
imprimés, qui differe des échantillons coulés dans des moules ou 32 coups de pique ont
été appliqués pour chaque couche coulée, améliorant ainsi la compacité de ces
¢chantillons. En outre, I’interface entre les couches peut présenter aussi une zone de
faiblesse dans les échantillons imprimés [30-32], comme évoqué précédemment. Un
examen attentif du faciés de rupture du mortier M3 lors de I’essai de flexion révele la
présence de macro-pores a I’interface inter-couche (cf. Fig. 4.19), ce qui peut justifier la
valeur relativement faible de sa résistance a la flexion. Par ailleurs, I’ajout du VMA a
permis de réduire la perte de la résistance a la flexion du mortier M1-V a 28 jours,
comparé¢ au mortier M1. Toutefois, son effet s’est avéré limité au jeune age. L’aspect
compétitif fonctionnel entre I’effet de 1’agent de viscosité et celui du superplastifiant peut

étre a l'origine de ce comportement (cf. CHAPITRE 2).

15 20
mCoulé mImprimé

mCoulé m=Imprimé

10 |

Réistance a la flexion a 7j
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Résistance a la flexion a 28j
(MPa)

)

0 i
M1-V M1 M2 M3 M1 -V M1 M2 M3

Fig. 4.18 : Résistances a la flexion des mortiers étudiés a 7 et 28 jours
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Fig. 4.19 : Faciés de rupture lors de ’essai de flexion des éprouvettes imprimées des
mortiers M1-V et M3

Les résistances a la compression a 7 et 28 jours des éprouvettes cubiques imprimeées et
coulées sont présentées dans la Fig. 4.20. La résistance a la compression des éprouvettes
coulées est supérieure a celle des éprouvettes imprimées. La raison est également
attribuée au manque de consolidation des éprouvettes imprimées. En outre, la résistance a
la compression le long de la direction D1 est plus importante que celle le long de la
direction D2 pour tous les mélanges, a I’exception du mortier M3. Cela peut s’expliquer
par l'effet de la consolidation provoqué par la force normale appliquée lors de 1’essai,
améliorant ainsi la résistance a la compression des éprouvettes. En revanche, le
chargement le long de la direction D2 génére une contrainte de traction perpendiculaire a
I’interface inter-couche, dont la résistance est généralement plus faible. Cette anisotropie,
en termes de résistance a la compression, est une conséquence inhérente au processus
d'impression 3D, et semble étre plus prononcée pour les mortiers a structuration tres
élevée (cas du mortier M3). Le Tableau 4.4 représente les pourcentages de perte de la
résistance a la compression des éprouvettes imprimées a 7 et 28 jours. Contrairement aux
résultats obtenus dans les essais de flexion, la perte de la résistance en compression a
diminué dans le cas du mortier M3. En revanche, son comportement anisotrope a évolué
dans le temps, évalué a partir de la différence du pourcentage de perte de la résistance a la
compression entre les deux directions. Par ailleurs, cette anisotropie a baissé a 28 jours
dans le cas du mortier M1-V, ainsi que la perte de la résistance a la compression, ce qui
valorise I’utilisation des agents de viscosité dans la formulation des matériaux cimentaires

imprimables.
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Fig. 4.20 : Résistances a la compression des mortiers étudiés a 7 et 28 jours

Tableau 4.4 : Taux de perte de la résistance a la compression des éprouvettes imprimeées
a7 et 28 jours

Perte de la résistance a la compression selon la direction de chargement (%)

. 7 jours 28 jours
Mortiers
D1 D2 D1 D2
M1-V 24 31 11 11
M1 22 25 27 27
M2 13 29 20 21
M3 30 29 23 17

3.2.3. Modes de rupture

Les éprouvettes prismatiques imprimées ont présenté différents modes de rupture selon la

direction du chargement appliqué. Le Tableau 4.5 regroupe les modes de rupture
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observés dans les mortiers étudiés. Une rupture ‘conique’ est observée dans la direction
de chargement D1 dans le cas des mortiers M1, M1-V et M2, et elle est accompagnée de
la propagation de fissures inclinées sur la hauteur des échantillons, comme le montre le
Tableau 4.5. Ce mode de rupture implique que ces échantillons présentent un
comportement monolithique similaire aux éprouvettes coulées. Dans la direction D2, des
fissures alignées sont observées le long de I’interface inter-couche dans les mortiers M2
et M3 a cinétiques de structuration élevées, et des fissures inclinées dans les mortiers M1
et M1-V. Cela donne un apergu sur la qualité¢ de I’interface et confirme les résultats
présentés dans la section 2.3.2.

Tableau 4.5: Modes de rupture des éprouvettes prismatiques imprimées suivant la
direction de chargement

Direction de
chargement
D1

Direction de
chargement
D2

3.3. Conclusions

Le comportement mécanique des matériaux cimentaires mis en place par impression 3D
difféere de celui des matériaux cimentaires coulés. En raison du mangue de consolidation
et de la qualité de I’interface entre les couches, la résistance des éléments imprimés est
généralement inférieure a celle des éléments coffrés. Sur la base des résultats présentés
précédemment, les conclusions suivantes peuvent étre dressées :

- Il existe une cinétique de structuration optimale au-dessus de laquelle la qualité de
I'interface entre les couches est compromise, générant des pertes de propriétés
mécaniques, et en dessous de laquelle la stabilité dimensionnelle est limitée.

- Le mode de rupture des échantillons imprimés varie selon la qualité¢ de I’interface

entre les couches et la direction de chargement. La résistance des échantillons
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imprimés est genéralement plus élevee suivant une direction de chargement
perpendiculaire a la direction de 1’impression, en raison de 1’effet de consolidation
de I’effort appliqué.

- La présence de macropores et le manque d’adhérence entre les couches sont les
principales raisons de la dégradation de la qualité de 1’interface inter-couche des
matériaux cimentaires a cinétique de structuration tres élevée (cas du mortier M3),

ce qui peut générer un comportement anisotrope.

4. Conclusions du chapitre

Ce chapitre porte sur le comportement rhéo-mécanique des matériaux cimentaires
imprimables fermes. En alternative aux mesures rhéométriques, une methode est
présentée pour caractériser ces matériaux a I'état frais a l'aide du squeeze test. Ce dernier
s'est avéré étre un outil simple et efficace pour évaluer I’imprimabilité de ces matériaux et
prédire le mode de rupture, ainsi que la qualité de I’interface inter-couche. Cet outil
permet aussi d'optimiser la formulation de matériaux cimentaires imprimables a travers
les parameétres inhérents aux aspects d’imprimabilité. Contrairement aux matériaux
cimentaires imprimables fluides, les matériaux fermes présentent un comportement
élasto-plastique, qui peut tendre vers un comportement frictionnel monotone aprés un
certain age, ce qui rend la maitrise de leur comportement rhéo-mécanique plus complexe.
Par ailleurs, 1’étude du comportement mécanique de matériaux cimentaires imprimés en
3D a révélé le caractere anisotrope et le manque de consolidation de ces matériaux, qui
limitent leurs propriétés mécaniques. Cependant, il a é€té constaté dans le cadre de cette
étude qu’il existe une cinétique de structuration optimale permettant d’assurer une
stabilité dimensionnelle tout en gardant une bonne qualité d’interface, permettant ainsi

d’améliorer la performance mécanique de ces matériaux.
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1. Conclusions

Dans le but d’établir une compréhension approfondie des liens entre les exigences des
procédés d’impression 3D par extrusion et le comportement rhéo-meécanique des
matériaux cimentaires utilisés, une recherche expérimentale originale a été menée dans le
cadre de ce travail.

Les principaux volets de cette recherche s’articulent autour de I’interaction ente les
exigences du processus d’impression et les paramétres de formulation (teneur en pate,
systémes d’adjuvants, ajouts cimentaires et rapport sable/ciment), ainsi que la rhéologie
structurelle, la transition entre les états ‘fluide’ et ‘solide’ et le comportement mécanique.
Cette thése a permis de dresser un bilan exhaustif permettant d’une part d’optimiser des
formulations adaptées pour une mise en place par impression 3D et d’identifier d’autre
part les parametres clefs influencant leur comportement rhéo-mécanique et leur qualité
d’impression. Une synthése sur le processus d’évaluation de 1’impression est présentée
dans le Tableau 5.1. Les résultats de ce travail sont détaillés dans les CHAPITRES 2, 3 et
4. Chaque chapitre a porté sur un aspect de recherche bien défini, dont une synthese

globale est présentée dans ce qui suit.

Nous avons proposé dans le CHAPITRE 2, un ensemble d’outils permettant d’analyser

I’interaction entre les exigences d’imprimabilité et la formulation de matériaux

cimentaires, ainsi que leur réponse rhéologique. Ces outils sont exploités en présence de

matériaux, types ‘fluides’.

Dans un premier temps, les propriétés intrinseques inhérentes aux aspects d’imprimabilité
du matériau sont déterminées. Les parameétres de formulation influents sur ces propriétés
sont évalués, principalement la teneur en pate, le dosage en adjuvants (SP, VMA) et les
ajouts cimentaires (SCM). Les résultats obtenus ont mis en évidence I’importance de
prendre en considération les effets du processus lors de 1’optimisation de formulations
dédiées a I’impression 3D. Des indices d’évaluation des aspects reliés a I’impression (W,
E, B) sont définis. Ces indices tiennent compte des effets du procédé sur la rhéologie
initiale des matériaux cimentaires, notamment la phase d’extrusion. Une approche de
formulation est proposée ainsi, en se basant sur 1’optimisation de ces indices. Dans un
second temps, les effets de la variation des parametres d’impression sur la qualité
d’impression d’un mélange donné sont évalués. Des recommandations sont établies ainsi

par rapport au choix judicieux de ces parametres.



Tableau 5.1 : Synthése globale de 1’évaluation de I’imprimabilité des matériaux
cimentaires

Matériaux cimentaires Matériaux cimentaires
fluides fermes
Plage d’affaissement au mini cone Modéré Trés faible
(150 mm) (60 mm — 120 mm) (20 mm — 60 mm)

Ouvrabilité Tso » Napp Tso

Extrudabilité Riniv R, G, Ki, K¢, C
Parametres
d’optimisation ~ Constructibilité Auix, to o, EG

(impression a longue durée)

Gel, €els Oply €p
Pihix

Contro6le de la qualité
(Ta,0- Bthix» Ts,0, Athixo to)

. . . Vitesse d’impression
Paramétres d’impression a ajuster
Pression de pompage et d’extrusion

. . . Elasto- Elastique
Comportement rhéo-mécanique Viscoplastique olastique frictionnel
.. . Flambement
Mode de rupture au cours de I’impression Rupture . ; Flambement
. : Rupture combinée élasto- P
(cf. Fig. 4.5) ductile . élastique
plastique
Zone de faiblesse a considérer Stabilité dimensionnelle Qualité de I'interface

inter-couche

Mode de rupture mécanique ﬂ ﬂ

(Essai de compression)

RN
AR
D1

Ii,
" D2

------ : plan de rupture (fissuration)




Dans le but de maitriser la variation de la qualité d’impression dans le temps et au cours
des différentes étapes de 1’impression, nous nous sommes intéressés au suivi des
différentes phases de structuration physico-chimique en condition d’écoulement et au
repos, ainsi qu’a leurs impacts sur les propriétés des matériaux cimentaires influencant la
qualité de I’impression (CHAPITRE 3). Le premier volet de ce chapitre a porté sur
I’identification des différentes phases de structuration de 1’état frais a 1’état durci, en
¢valuant les variations qui peuvent se produire sous 1’effet du cisaillement. Les résultats
ont été exploités pour déterminer les mécanismes responsables de la détérioration de la
qualité de I’impression dans le temps. La prise en compte de la présence de mécanismes
structuration/déstructuration au cours de 1’écoulement a permis d’expliquer les différentes
instabilités qui peuvent se produire lors de I’impression et d’identifier les paramétres qui
gouvernent le maintien de la qualit¢é d’impression au cours du temps. Un indice de
thixotropie a été proposé afin de quantifier la plage d’imprimabilité des matériaux

cimentaires selon le procedé utilisé.

L’utilisation de deux procédés d’impression différents dans le cadre de cette étude a
nécessité le développement de matériaux cimentaires imprimables, de types ‘fermes’ et a
cinétiques de structuration élevees. Cela a conduit a I’utilisation d’autres méthodes de
caractérisation, compte tenu des limites des méthodes rhéométriques exploitées dans le
CHAPITRE 2. Le CHAPITRE 4 porte ainsi sur la caractérisation du comportement rhéo-
mécanique de ces matériaux par le biais du squeeze test. Ce dernier s’est avéré un outil
simple et complet pour évaluer I’imprimabilité des matériaux cimentaires fermes ainsi
que la qualit¢ d’interface entre les couches. Les parameétres permettant d’évaluer les
aspects d’imprimabilité ont été identifiés. Cette ¢tude a permis de discerner entre les
comportements rhéo-mécaniques des matériaux cimentaires ‘fluides’ et ‘fermes’, et leurs

conséquences sur la stabilité et la performance mécanique globale des €léments imprimés.

162



2. Perspectives

Suite aux travaux effectués dans cette these, nous dressons ci-dessous des voies de
recherche pouvant apporter d’autres éléments de compréhension sur le comportement
rhéologique et les performances a 1’état durci des matériaux cimentaires dédiés a une
impression 3D. Ces pistes pourront également enrichir les résultats établis dans le cadre

de cette these et développer I’état de I’art de I’impression 3D des matériaux cimentaires.

- Les résultats de cette étude ont démontré les avantages de 1’utilisation des agents de
viscosit¢ (VMA) dans les matériaux cimentaires dédiés a I’impression 3D.
Néanmoins, I’aspect compétitif fonctionnel entre les effets des agents de viscosité et
celui des superplastifiants affecte la qualité de 1’extrusion des filaments. Il serait
donc intéressant de mener des études approfondies évaluant cet aspect, afin de
comprendre les mécanismes responsables de la synergie entre les adjuvants et les
matrices cimentaires (incluant des ajouts cimentaires), et de proposer des

méthodologies d’optimisation pour assurer une meilleure qualité d’impression.

- Prédire les effets de la structuration dynamique sur la dégradation de la qualité de
I’impression a été mis en évidence. Il serait intéressant d’évaluer ces effets sur le
comportement des matériaux cimentaires lors du pompage et sur la formation de la

couche de lubrification.

- Lors des essais d’impression, nous avons observé une détérioration de la qualité de
I’impression, causée par la présence des bulles d’air lors de 1’extrusion. Ainsi, afin
de remédier a ce probléme, il serait donc intéressant d’étudier les changements qui
peuvent se produire lors de la phase du pompage et d’extrusion sur le réseau des

bulles d’air.

- Afin de réduire la consommation excessive du ciment dans les formulations
utilisées dans I’impression 3D et par conséquent I’impact environnemental de cette
technologie, des travaux devraient étre realises sur la viabilité des matériaux

alternatifs notamment les bétons a bas carbone et les géopolymeéres.

- Dans cette étude, I’évaluation de I’imprimabilité des matériaux cimentaires fermes

par le biais du squeeze test est originale. Néanmoins, une étude détaillée devrait étre



menée afin d’inclure l'effet des différentes caractéristiques techniques des
dispositifs d'extrusion utilisés, notamment 1’effet du cisaillement sur le
comportement des matériaux fermes. Des capteurs de déformation radiales
pourraient étre mis en place dans le dispositif du squeeze test pour suivre les
déformations horizontales lors de I’essai. Cela pourra apporter des informations
complémentaires sur la déformabilité dimensionnelle des couches lors de
I’impression. De méme, les résultats du squeeze test ont mis en évidence une
réponse transitoire vers un comportement élastique frictionnel au cours du temps.
Des études détaillées pourraient étre menées afin de comprendre les changements

microstructuraux pendant cette transition.

- Les essais mecaniques sur les éprouvettes prélevées des éléments imprimés
renseignent seulement sur le comportement local des matériaux cimentaires
imprimés. Toutefois, le passage a une étude structurelle est nécessaire pour évaluer

la stabilité globale de I’élément imprimé.

- Les résultats de cette étude peuvent étre exploités pour proposer des modéles

d’optimisation numérique de formulation imprimables.

- Dans le but de valider la viabilit¢ de la technologie de I’impression 3D dans
I’industrie de construction, des études complémentaires doivent étre réalisés sur le
comportement thermique et différé des matériaux lors de I’impression, ainsi que les

aspects reliés a la durabilité des éléments imprimés.
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ANNEXE A :

Fonctionnement du FreshCon
(Conte et Chaouche, 2015)

L’évaluation des vitesses des ondes ultrasonores de compression (P) et les ondes de
cisaillement (S) permet le suivi de I’évolution des propriétés élastiqgues au jeune &age.
L’appareil utilisé dans le cadre de cette étude est le FreshCon, développé a I'Université de Stuttgart pour
analyser la prise et le durcissement de tout type de matériau (béton et mortier frais). Le moule est
constitué de deux parois en polyméthacrylate (PMMA) espacées de 5 cm et reliées par quatre vis, et d’une
paroi en forme de U en mousse a amortissement élevé pour absorber les ondes autour de
I'échantillon, d’un volume de 450 cm® (Fig. A.1).

e/

>

Fig. Al : Moules utilisés pour mesurer les vitesses d’ondes ultrasonores : (a) capteur piézoélectrique, (b)
moule pour les ondes P (compression), (c) moule pour les ondes S (cisaillement)

La face supérieure de 1’échantillon de béton est protégée par deux blocs de mousse afin d'éviter le
séchage. L'essai est effectué dans une salle climatisée a 20 °C et 50 % HR. Chaque cellule est équipée
d'un émetteur a ultrasons et un transducteur (émetteur et récepteur). Une impulsion est générée et
amplifiée (800 V avec une largeur d'impulsion 2,5 ps) a des intervalles prédéfinis. Les ondes
ultrasoniques sont transmises a travers I'échantillon, et le signal recu est renvoyé a la carte d'acquisition
de données. Le logiciel déduit ensuite la vitesse de transmission de I’onde. L'évolution des propriétés
dynamiques (coefficient de Poisson vgyn et module d'elasticité E en GPa) est obtenue en fonction de la

vitesse des ondes P et S a travers les équations explicités dans le manuscrit (cf. Egs.2.5 et 2.6).
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ANNEXE B :

Traitement des données de balayage de déformation
en régime non linéaire
(Conte et Chaouche, 2015)

Principe de la rhéologie aux grandes amplitudes

En rhéologie oscillatoire, le matériau est soumis a un cisaillement oscillatoire en déformation dont

I’amplitude et la fréquence sont fixées :

Y(©) = Yosin(wt) (B.1)

y(t) = yycos(wt) (B.2)
Ensuite, la réponse du matériau est évaluée en terme de contrainte. Dans le régime linéaire (amplitude de
déformation suffisamment faible) la réponse en est également sinusoidale, de méme fréquence mais avec
un certain déphasage. Il s’agit dans ce cas du protocole SAOS. Dans le régime non linéaire la réponse

n’est plus sinusoidale. La contrainte peut se décomposer en série de Taylor [1] :
7(t) = Yizo Xj=0 C;j V() ¥ (1) (B.3)

La réponse en contrainte d’un matériau viscoélastique est indépendante de la direction de I’écoulement,
on adonc un critere de symétrie. Grace a cette condition de symétrie la contrainte peut se décomposer en
ne considérant que les ordres impairs. Par ailleurs en combinant la décomposition de Taylor de la
contrainte et les expressions de la déformation et du taux de déformation, I’expression de la contrainte

devient (sous forme de série de Fourier) :
(1) = Xpodd LgoaaVolapg Sin(qwt) + bygcos(qut)] (B.4)

Neéanmoins, il est difficile d’interpréter physiquement les différents coefficients de la décomposition en
série deFourier. Cho a montré, en étendant la méthode de décomposition orthogonale de la contrainte, que
cette derniére était la somme de deux termes indépendants. Un premier dépendant exclusivement de la
déformation (la partie élastique) et un second qui ne dépend que du taux de cisaillement (la partie

visqueuse) [1] :

1) = WOED o 3 aa Gr(w, Yo)sin(ot)  (B.5)

1(y) = O oy 5 aa G (@, Yo)cos(nwt)  (B.6)

x =~ = sin(nwt) ; y = .lcos(noot) (B.7)
Yo Yo

De manicre équivalente, la réponse en contrainte peut s’écrire sous forme d’une décomposition en
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polynéme de Chebyshev dont les coefficients ont un sens physique plus clair [2] :
T(X) = Yo Zn,odd en(w,Yo)Th(X) (B.8)

T(Y) = Yo Zn,0dd Va(®,Y0)Ta (¥) (B.9)
Par identification, on peut faire le lien entre les coefficients de la série de Fourier et les coefficients de
Chebyshev.
Afin de pouvoir évaluer qualitativement le comportement viscoélastique non-linéaire du matériau les
deux composantes de la contrainte peuvent étre représentées sous forme de courbes de Lissajous-
Bowditch. Ce sont des représentations d’un cycle de mesure en boucle fermée contrainte vs déformation
ou contrainte vs taux de cisaillement que 1’on obtient en éliminant la variable temps. Physiquement la

surface d’une courbe de Lissajous représente 1’énergie dissipée au cours d’un cycle.
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ANNEXE C:

Courbes d’évolution des contraintes seuils
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Résumé : Avec I'émergence des technologies de
fabrication additive dans le secteur de la
construction, l'impression 3D du béton a suscité
une attention particuliére en raison de son potentiel
a modifier les pratiques de construction
traditionnelles. Cette nouvelle méthode de
construction offre des opportunités sans précédent
pour augmenter la productivité et réduire I'impact
environnemental du secteur de la construction.
Malgré ces avantages, il existe encore plusieurs
défis qui entravent son implémentation sur
chantier, notamment le contréle de la qualité, la
conformité dimensionnelle, les joints froids, la
qualité de linterface entre les couches, etc. Ces
différentes problématiques sont généralement
reliées a la non-conformité du matériau vis-a-vis
des exigences du processus de [limpression,
associées principalement aux propriétés rhéo-
mécaniques du matériau.

Impression 3D, matériaux cimentaires, structuration, rhéologie, comportement

Le présent projet de doctorat vise a combler
les lacunes dans les connaissances et la
compréhension actuelles vis-a-vis de
limprimabilité des matériaux cimentaires
d'un point de vue ‘matériau’, ainsi que les
paramétres d’'impression sélectionnés
dépendamment du comportement
rhéologique du mélange d’un point de vue
‘procédés’. Le projet exploite différentes
approches de formulation afin d’identifier et
comparer les différentes rhéologies adaptées
a ce type de mise en place pour discerner
les  différents = comportements  rhéo-
mécaniques des matériaux cimentaires
imprimables des plus fluides au plus fermes.
Les formulations imprimables développées
ont été testées dans des expériences a
petite et grande échelles sur deux procédés
d’impression différents.

Rheo-mechanical behavior of cement-based materials used for 3D printing applications.
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Abstract With  the emergence of
additive manufacturing technologies in the
construction industry, 3D printing concrete has
gained particular attention due to its potential to
transform traditional construction practices. This

cutting-edge construction method offers
unprecedented opportunities to increase
productivity and reduce the environmental impact
of the construction industry. Despite
these advantages, there are still several

challenges that hinder its implementation on-site,
including quality control, dimensional compliance,
cold joints, interlayer bonding quality, etc. Most of
these challenges pertain to the non-conformity of
the rheo-mechanical material properties with
printing requirements.

The key objective of this research project is
to fill in the gaps in the current knowledge
and understanding of cement-based
materials printing behavior from a material
perspective while considering the effects of
the printing parameters from a process
standpoint. Using different mix design
approaches, the project explores various
rheologies adapted to extrusion-based 3D
printing processes in order to assess the
different rheo-mechanical behaviors
of printable cement-based materials.
The developed printable mix designs were
tested in small and large-scale printing
experiments with two different processes.



