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Résumé

L'impression 3D du béton est I'une des technologies de construction les plus récentes. Elle offre des
avantages et des opportunités par rapport a la méthode de construction traditionnelle, notamment la
rapidité de la construction et la flexibilité de la conception architecturale. Cependant, la plupart des
encres imprimables utilisées a ce jour nécessitent une forte teneur en ciment, dont la production
génere de fortes émissions de CO,. La réduction de l'impact environnemental du béton imprimable est
actuellement au centre des préoccupations des chercheurs qui visent a utiliser des matériaux
alternatifs pour remplacer le ciment et réduire sa forte consommation dans les mélanges imprimables
en 3D. Ces travaux de recherche portent sur la valorisation de matériaux alternatifs et innovants,
actuellement considérés comme des déchets, dans I'impression 3D, afin de développer des mélanges
imprimables a faible impact environnemental. Les matériaux alternatifs utilisés sont les sédiments de
dragage, les poudres de fibres de verre polyester et la terre excavée. Ces matériaux sont choisis pour
leur potentiel de valorisation, leurs propriétés intrinseques et pour la nécessité urgente de les gérer
en raison de leur grande quantité. Par ailleurs, peu de travaux sont consacrés a la valorisation de ces
types de matériaux dans l'impression 3D du béton, d’ou I'objectif de cette these. Une méthodologie
expérimentale est ainsi mise en ceuvre pour développer des mélanges optimaux. Tout d'abord,
I'extrudabilité et la buildabilité sont évaluées et vérifiées afin de valider I'imprimabilité des mélanges
développés. Ensuite, les propriétés a |'état frais et durci des mortiers imprimables sont étudiées. De
plus, dans ces travaux, différentes échelles d'impression sont testées, depuis I'échelle du laboratoire
jusqu’a celle d'une imprimante 3D. Dans la premiéere partie de I'étude, le sédiment flash calciné est
utilisé dans une formulation témoin imprimable, produisant un liant binaire (ciment/sédiment flash
calciné) et un liant ternaire (ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire), et les poudres de fibres de
verre polyester sont utilisées, en tant que renfort, dans la formulation témoin, substituant une partie
du sable. Dans la deuxiéme partie de I'étude, la terre est utilisée en tant que substitut total du sable.
Les résultats de la premiére partie de I'étude montrent que plusieurs mélanges contenant du sédiment
flash calciné sont imprimables. Ces mélanges contiennent 5 et 10% de sédiment lorsque le sédiment
est valorisé seul, et 10 et 20% de sédiment lorsqu'il est valorisé avec 20 et 30% de filler calcaire,
respectivement. Une substitution du ciment de 50% est donc atteinte avec le mélange imprimable
contenant 20% de sédiment et 30% de filler calcaire. En outre, les mélanges contenant jusqu'a 10% de
poudres de fibres de verre polyester sont également imprimables. D’autre part, les résultats de la
deuxieme partie de I'’étude montrent que les formulations développées avec un taux élevé de terre
excavée et une faible teneur en ciment sont imprimables et résistantes. Les formulations imprimables
contiennent différentes quantités de terre, environ 2, 4 et 6 fois la quantité du ciment, la formulation
la plus écologique ayant une teneur en terre de 1602 kg/m?3 et une teneur en ciment de 282 kg/m3. Ces
travaux de recherche mettent en évidence la possibilité de développer de nouveaux mélanges
écologiques et résistants a base de matériaux de substitution, qui peuvent étre utilisés dans des
applications de construction par impression 3D.

Mots clés : Matériaux alternatifs, Valorisation, Sédiments de dragage, Terre excavée, Poudres de
fibres de verre polyester, Impression 3D.



Abstract

Concrete 3D Printing is one of the newest technologies in the field of construction. It offers advantages
and opportunities over the traditional construction method, notably speed of construction and
flexibility of architectural design. However, most printable materials used nowadays require a high
cement content, the production of which generates significant CO, emissions. Reducing the
environmental impact of printable concrete is currently the focus of researchers who aim to use
alternative materials to replace cement and reduce its high consumption in 3D printable mixes. This
research work focuses on the valorization of alternative and innovative materials, currently considered
as waste, in 3D printing, to develop printable mixtures with low environmental impact. The alternative
materials used are dredged sediments, polyester glass-fiber powders and excavated soil. These
materials are chosen for their recycling potential, their intrinsic properties, and the urgency of their
management due to their large quantity. Moreover, little work is devoted to the recycling of these
specific types of waste in concrete 3D printing, hence the objective of this thesis. An experimental
methodology is therefore implemented to develop optimal mixtures. First, the extrudability and
buildability are evaluated and verified in order to validate the printability of the developed mixes.
Then, the fresh and hardened properties of the printable mortars are studied. Furthermore, in this
research, different printing scales are tested, from the laboratory scale to the 3D printer scale. In the
first part of the study, flash-calcined sediment is used in a printable control mixture, producing a binary
binder (cement/flash-calcined sediment) and a ternary binder (cement/flash-calcined
sediment/limestone filler), and polyester glass-fiber powders are used, as reinforcement, in the control
mixture, substituting a portion of the sand. In the second part of the study, excavated soil is used as a
total substitute for sand. The results of the first part of the study show that several mixtures containing
flash-calcined sediment are printable. These mixtures contain 5 and 10% of sediment when used alone,
and 10 and 20% of sediment when used with 20 and 30% of limestone filler, respectively. A cement
substitution of 50% is therefore achieved with the printable mixture containing 20% of sediment and
30% of limestone filler. In addition, mixtures containing up to 10% of polyester glass-fiber powders are
also printable. Furthermore, the results of the second part of the study show that formulations with a
high content of excavated soil and a low cement content are printable and resistant. The printable
formulations contain different amounts of soil, about 2, 4 and 6 times the amount of cement, with the
most environmentally friendly formulation having a soil content of 1602 kg/m?® and a cement content
of 282 kg/m3. This research work highlights the possibility of developing new ecological and resistant
mixtures based on alternative materials that can be used in 3D printing construction applications.

Key words: Alternative materials, Recycling, Dredged sediments, Excavated soil, Polyester glass-fiber
powders, 3D printing.
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Introduction Générale

Dans un contexte de croissance démographique et d'évolution des pratiques de construction,
différentes techniques ont été développées et adoptées pour répondre correctement aux besoins
croissants en termes de logement. Récemment, des progrés remarquables ont été réalisés en faveur
de l'automatisation dans le secteur industriel et dans la construction, pour tous les avantages qu'elle
pourrait apporter au domaine. Aujourd'hui, la fabrication additive ou I'impression 3D est |'une des
techniques les plus récentes de construction « automatisée ». L'impression 3D présente plusieurs
avantages par rapport a la méthode traditionnelle de construction, tels qu'une rapidité de
construction, un colt global plus réduit et, surtout, une plus grande efficacité en termes de
conservation des ressources en réduisant le nombre d’ouvriers et la quantité de déchets produits.
Néanmoins, en raison de la nouveauté de I'impression 3D dans le domaine de la construction, un effort
de recherche constant est toujours en cours pour mieux comprendre cette nouvelle technologie et
atteindre son potentiel maximal et sa vulgarisation. Cependant, le béton utilisé aujourd’hui pour
I'impression 3D est trop exigeant et nécessite une forte teneur en ciment pour répondre a certaines
propriétés rhéologiques et mécaniques. Il est donc nécessaire de réduire l'impact environnemental et
économique du béton imprimé en diminuant sa forte consommation en ciment en explorant la
possibilité d'introduire des matériaux alternatifs.

D'autre part, le secteur de la construction a un impact important sur I'environnement, étant I'un des
plus grands utilisateurs de ressources énergétiques et naturelles. En paralléle a ce constat, de tres
grandes quantités de matériaux alternatifs, tels que les sédiments de dragage, les fibres de verre
polyester et les terres excavées sont générées chaque année et leur gestion devient de plus en plus
complexe d'un point de vue économique et environnemental. Ainsi, la problématique
environnementale, le manque de ressources naturelles et la forte génération de matériaux alternatifs
constituent un ensemble de défis dans le secteur de la construction. Par conséquent, ce dernier
cherche aujourd'hui a atténuer son impact carbone en utilisant les matériaux alternatifs « déchets »
dans la construction afin de surmonter ces défis économiques et écologiques.

Récemment, la valorisation des sédiments de dragage, des fibres/poudres de verre polyester et des
terres excavées dans le domaine de la construction a fait I'objet de plusieurs études et projets de
recherche. Néanmoins, peu d'études ont été consacrées a la valorisation de ces matériaux alternatifs
dans I'impression 3D du béton.

L'objectif de cette these est de développer des formulations imprimables, résistantes, écologiques et
durables en valorisant des matériaux alternatifs. La valorisation de ces matériaux pourrait ainsi
apporter des avantages économiques et écologiques importants en réduisant les codts et I'impact
environnemental de I'utilisation de grandes quantités de ciment dans les mélanges d'impression 3D.

Nos travaux de recherche abordent deux axes principaux de valorisation des matériaux alternatifs dans
I'impression 3D :

Le premier axe vise a développer des formulations imprimables a base d’une matrice cimentaire
intégrant des sédiments de dragage et des poudres de fibres de verre polyester. Cet axe est divisé en
trois parties principales, chacune visant une approche différente de la valorisation :

1) Lavalorisation du sédiment flash calciné dans une formulation témoin imprimable, en tant que
liant, en produisant un liant binaire (ciment/sédiment flash calciné) ;
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2) La substitution davantage de ciment a travers la production d'un liant ternaire
(ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire) ;

3) Lavalorisation de poudres de fibres de verre polyester, en tant que renfort, dans la formulation
témoin, en substituant une partie du sable.

Le deuxieme axe vise a développer des formulations imprimables résistantes a partir de terres
excavées.

Une méthodologie expérimentale est mise en place pour développer les différents mélanges
contenant les matériaux alternatifs. Les mélanges sont évalués pour leur imprimabilité ainsi que pour
leurs propriétés et caractéristiques. Une série de tests au laboratoire est mise en place pour étudier
I'influence des différents matériaux sur les propriétés rhéologiques et mécaniques des mélanges
imprimables/imprimés. En outre, I'hydratation et la réactivité des mélanges sont étudiées. Enfin,
I'innocuité environnementale des mélanges élaborés est validée par des tests de lixiviation.

Les travaux de recherche de cette thése sont présentés dans ce manuscrit sous forme de 4 chapitres :

Chapitre 1: Etat de l'art. Ce premier chapitre présente une étude bibliographique relative a
I'impression 3D et aux matériaux alternatifs utilisés. La premiéere partie de ce chapitre présente
I'impression 3D avec les différentes techniques utilisées dans la construction, les avantages et
opportunités, ainsi que la situation actuelle des applications de I'impression 3D. Ensuite, I'influence de
différents paramétres d’impression sur un mortier imprimable ainsi que les exigences demandées a
|’état frais et durci sont présentées. La deuxiéme partie du chapitre met en évidence la problématique
associée a I'impact environnemental du secteur industriel et souligne le bénéfice potentiel associé a la
valorisation des ressources secondaires et des matériaux alternatifs comme nouvelles sources dans le
secteur de la construction. Par conséquent, une revue des sédiments de dragage, des poudres (micro
fibres) de verre polyester et des terres excavées est réalisée. Cet état des connaissances résume les
enjeux liés a ces matériaux, ainsi que I'état actuel de leur utilisation en construction et en impression
3D. Enfin, ce chapitre se termine par la présentation de notre cahier des charges (démarche
expérimentale et limites de la thése).

Chapitre 2 : Matériaux et méthodes de caractérisation de mortiers imprimables. Dans ce chapitre,
nous présentons les différents matériaux utilisés dans nos recherches ainsi que les méthodes de
caractérisation des mortiers imprimables. Tout d’abord, les matériaux utilisés sont décrits et leur
caractérisation est présentée. Ensuite, un cahier des charges expérimental avec des exigences liées a
I'impression 3D est défini afin de valider I'imprimabilité des formulations élaborées. En outre, une liste
de tests permettant d’évaluer les mortiers imprimables a I'état frais et durci est décrite. Plusieurs
propriétés des mortiers peuvent ainsi étre évaluées, notamment le temps de prise, I’évolution du seuil
de cisaillement en fonction du temps, les résistances mécaniques et la porosité des échantillons
imprimés et non imprimés. De plus, afin d’étudier I’hydratation et I'influence de I'ajout des différents
matériaux sur la réactivité des mélanges, des tests calorimétriques ainsi que des analyses
thermogravimétriques sont adoptés. Enfin, des tests de lixiviation sont réalisés afin de valider
I'innocuité environnementale des mélanges imprimables élaborés.

Chapitre 3 : Valorisation de sédiments de dragage et de poudres de fibres de verre polyester dans
une matrice cimentaire imprimable en 3D. Ce chapitre vise a valoriser des sédiments flash calciné et
des poudres de fibres de verre polyester issues d’un broyage fin de matériaux composites
thermodurcissables dans une matrice cimentaire imprimable en 3D. Ce chapitre est divisé en trois
parties. La premiére partie vise a valoriser du sédiment flash calciné dans une formulation témoin
imprimable, en tant que liant, en produisant un liant binaire (ciment/sédiment flash calciné). La
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seconde partie vise a substituer davantage le ciment a travers la production d’un liant ternaire
(ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire). Et enfin, la troisiéme partie vise a valoriser les poudres
de fibres de verre polyester, en tant que renfort, dans la formulation témoin. De ce fait, une
méthodologie est suivie pour développer les différents mélanges afin d’évaluer I'effet de
I'incorporation des matériaux alternatifs sur les propriétés rhéologiques et mécaniques d’'une matrice
cimentaire imprimable. Ainsi, chague mélange est évalué pour son imprimabilité, puis caractérisé
selon les différents essais présentés au chapitre 2 a différentes échelles, ainsi qu’a I'état frais et durci.
L’hydratation est également évaluée pour étudier I'influence de I'ajout des matériaux alternatifs sur la
réactivité des mélanges. Enfin, l'innocuité environnementale des mélanges imprimables élaborés est
validée par des tests de lixiviation.

Chapitre 4 : Valorisation de la terre excavée dans un mortier imprimable en 3D. Ce chapitre est
consacré a la mise en ceuvre de formulations imprimables, résistantes, écologiques et durables a base
de terre excavée. Une méthodologie de formulation est suivie pour développer trois formulations
imprimables. Ainsi, une série d’essais expérimentaux est appliquée pour trouver le superplastifiant le
plus approprié pour les formulations et le dosage adéquat pour rendre les formulations imprimables.
Dans ce chapitre, nous présentons ensuite les résultats de la caractérisation des formulations a I'état
frais et durci. L’hydratation est également évaluée afin d’étudier I'influence de I'ajout de la terre sur la
réactivité des mélanges. De plus, I'innocuité environnementale des formulations élaborées a partir de
la terre excavée est vérifiée par des tests de lixiviation. Enfin, les résistances obtenues sont comparées
a celles de blocs de béton traditionnels porteurs et non porteurs afin d’évaluer le grade structurel des
formulations imprimables élaborées dans ce chapitre a partir de terre excavée a I'échelle réelle pour
la construction.
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CHAPITRE 1 : ETAT DE L'ART

Ce chapitre présente une étude bibliographique sur I'impression 3D et les matériaux alternatifs utilisés
dans la construction. La premiere partie de ce chapitre se focalise sur I'impression 3D et ses différentes
techniques, ses avantages et opportunités, ainsi que la situation actuelle de son application dans le
domaine de la construction. Ensuite, I'influence de différents parametres d’impression sur un mortier
imprimable ainsi que les exigences demandées a I'état frais et durci sont présentées. La deuxiéme
partie du chapitre met en évidence la problématique de l'impact environnemental du secteur
industriel et souligne le bénéfice potentiel associé a la valorisation de matériaux alternatifs dans le
secteur de la construction. Une revue de trois matériaux, tels que les sédiments de dragage, les
poudres (micro fibres) de verre polyester et les terres excavées, est présentée. Les enjeux liés a ces
matériaux ainsi que I'état actuel de leur utilisation dans la construction et l'impression 3D sont
résumés. Enfin, ce chapitre présente le cahier des charges de cette thése qui décrit brievement la
démarche expérimentale suivie ainsi que les limites du travail de recherche abordé.

1. L’impression 3D

Le secteur industriel bénéficie actuellement de la numérisation et de I'automatisation de diverses
techniques de construction. Les principaux avantages que présente |'automatisation dans ce domaine
sont la réduction du temps de construction, de la main-d’ceuvre, de I'impact environnemental et de la
consommation d'énergie. Dans ce contexte, un nouveau concept basé sur le principe de la fabrication
additive (« additive manufacturing », AM) a été introduit. Ce principe, appelé aussi « impression 3D »
est défini comme le processus d’assemblage de matériaux pour fabriquer des objets a partir de
données de modeles 3D, généralement en déposant des couches successives les unes sur les autres

[1].

Le processus d'impression comporte plusieurs étapes. Tout d’abord, I'objet souhaité est
illustré/dessiné a I'aide d’un logiciel de modélisation de conception assistée par ordinateur (CAO), puis
le modéle 3D-CAO de I'objet est converti en un format STL (« Standard Triangulation Language »).
Ensuite, grace a un processus appelé « slicing », le fichier STL est converti en un fichier G-code
permettant de piloter des machines/outils a commande numérique. Ce fichier contient toutes les
informations nécessaires pour représenter le modele dans une liste de points de coordonnées
cartésiennes 3D (X, Y, Z) constituant les couches a imprimer, ainsi qu’une liste d’instructions et d’ordres
de mouvements dans le langage de I'imprimante et compréhensibles par celle-ci. Toutes ces données
sont ensuite transmises a l'imprimante par un systéeme informatique approprié pour lancer le
processus d'impression et produire/imprimer I'objet physique final (Figure 1.1). L'impression 3D est
donc un processus automatisé qui consiste a produire des objets imprimés en 3D par couches
consécutives en utilisant la conception assistée par ordinateur.

L'idée de I'impression 3D a été introduite pour la premiére fois dans les années 1980 en utilisant la
lumiere UV [2]. La technique d’impression a ensuite recu de plus en plus d'attention et s’est
rapidement répandue ces dernieres années. Dans ce contexte, de nombreuses nouvelles méthodes
d’impression 3D ont été développées pour plusieurs types de matériaux, tels que les métaux [3], les
céramiques [4] et les polymeres [5]. En outre, plusieurs secteurs et industries ont adopté cette
technologie, comme I'aérospatiale [6], la médecine [7] et I'alimentation [8].
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Cependant, ce n'est qu'en 1997 que les matériaux cimentaires ont été introduits pour la premiére fois
dans le domaine de I'impression 3D [9].

Figure 1.1: Processus d'impression 3D

1.1. Techniques d'impression 3D dans la construction

Aujourd’hui, il existe deux principaux procédés de fabrication additive appliqués dans les secteurs de
la construction et de I'architecture qui sont dédiés aux matériaux cimentaires et au béton. Ces
procédés sont I'extrusion basée sur la technique du « Fused Deposition Modelling » (FDM) (Figure 1.2
(a)) et l'impression sur lit de poudre (« D-Shape ») (Figure 1.2 (b)). Ces deux procédés sont caractérisés
par la méthode de production d’objets 3D, qui est la conception additive [10,11]. Cependant, chaque
méthode a été développée pour des applications distinctes et différentes. D’une part, la technique
d’extrusion consiste a extruder du béton de maniére continue a travers une buse montée sur un
portique et a déposer des filaments de matériau les uns sur les autres. D’autre part, I'impression sur
lit de poudre consiste a pulvériser sélectivement un liant liquide sur une couche de poudre déja
imprimée afin de la solidifier pour créer les objets finaux souhaités [2,12].

(a) (b)

Figure 1.2: Techniques d’impression 3D par (a) extrusion « FDM » [13] et (b) sur lit de poudre « D-shape » [14]
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Au fil des années, I'impression 3D est devenue une technique de construction connue et répandue
dans le monde entier. L'année 2014 marque |'année ol la premiére maison a été entierement
imprimée en 3D [15]. Cependant, la technique d’impression peut varier en fonction de la taille, des
conditions et de la fonction des éléments et structures en béton a imprimer [16]. En effet, les
techniques les plus utilisées pour I'impression d'éléments indépendants ou de petites maisons sont le
bras robotique multiaxe, le portique ou le pont suspendu [17]. Par ailleurs, il existe aujourd’hui
plusieurs grandes entreprises d’'impression 3D, ainsi que de nombreuses nouvelles entreprises qui se
développent chaque jour et trés rapidement. Voici quelques exemples d’entreprises d’impression 3D
connues et réputées [18] :

L’entreprise francaise « XtreeE » [19], crée en 2015, qui utilise un bras robotisé a 6 axes pour réaliser
des structures complexes en béton (Figure 1.3 (a)). L'un de ses projets les plus connus de XtreeE est |a
réalisation des cing premiéres maisons imprimées en 3D entierement certifiées en France a Reims
(Figure 1.3 (b)).

(a) (b)

Figure 1.3: (a) Imprimante et (b) cing maisons imprimées par XtreeE [19]

L'entreprise danoise « COBOD » [20] qui développe et fourni des imprimantes 3D dans le monde
entier, comme la BOD (« Building On Demande ») et la BOD2 équipée de tétes d'impression a taille
réglable. L'entreprise a commencé ses activités en 2017 avec la construction du premier batiment
imprimé en 3D en Europe a Copenhague (Figure 1.4 (a)). COBOD et Holcim ont récemment collaboré
a divers projets de construction innovants, notamment la premiére école imprimée au Malawi et les
premiers logements abordables imprimés d'Afrique au Kenya. Parmi les projets récents de |'entreprise
figure la construction de la premiére maison a deux étages aux Etats-Unis en collaboration avec « PERI
3D Construction » (Figure 1.4 (b)).

(a) (b)

Figure 1.4: (a) Premiére bétiment imprimé en Europe et (b) premiére maison & deux étages imprimée aux Etats-Unis par
COBOD [20]

6
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La « Crane WASP » [21] qui est I'une des plus grandes imprimantes 3D mesurant 12 m de haut et 7 m
de large. Depuis 2012, I'entreprise italienne WASP fait partie des principaux fabricants de maisons
imprimées en 3D. lIs travaillent sur la base de I'économie circulaire et des principes de durabilité. La
Crane WASP est la premiére imprimante 3D modulaire a plusieurs étages. Elle peut étre construite
dans n'importe quelle forme en quelques jours seulement et dispose d’une surface d'impression de 50
m? par unité d'impression. Cela a permis la réalisation des projets « TECLA House » (Figure 1.5 (a)) et
« GAIA House » (Figure 1.5 (b)).

(a) (b)

Figure 1.5: Projets (a) TECLA House et (b) GAIA House réalisés par Crane WASP [21]

1.2. Avantages et opportunités apportés par I'impression 3D

L'impression 3D présente des caractéristiques technologiques qui ouvrent de nouvelles possibilités par
rapport a la méthode de construction traditionnelle. Des recherches antérieures ont souligné que
I'intégration de I'impression 3D dans la construction présente des avantages et des potentiels durables
élevés, comme Kohtala [22] et Ford et al. [23]. En effet, |a fabrication additive a lancé une nouvelle
révolution dans le domaine de la construction, et elle est méme appelée "construction a forme libre"
[24]. Contrairement aux techniques de construction traditionnelles, ol le béton est coulé a l'intérieur
d'un moule personnalisé pour lui donner la forme souhaitée, le processus de I'impression 3D ne
nécessite aucun coffrage pour soutenir les couches de béton imprimées. Ce fait a révélé des possibilités
infinies pour les architectes, qui sont completement libérés des contraintes de conception
géomeétrique typiques. L'impression 3D a ouvert un nouveau domaine de conception en offrant la
possibilité d'utiliser des formes curvilignes, plutét que d'étre limité a des formes rectilignes [25,26].

De méme, Kreigner et al. [27] ont affirmé que I'impression 3D a potentiellement moins d'impact sur
I'environnement et une plus faible demande énergétique par rapport aux techniques de construction
conventionnelles. En outre, Faludi et al. [28] ont déclaré que I'impression 3D réduit la quantité de
déchets et constitue un processus d'économie d'énergie, ol la moindre quantité de matériau peut étre
utilisée, dans une approche plus intelligente, uniguement la ou elle est nécessaire. De plus,
I'impression 3D réduit significativement le colt du projet total, du fait que cette technique n'utilise pas
de coffrage ou de main-d'ceuvre excessive. Enfin, le plus grand avantage apporté par cette technologie
est la réduction du temps de construction vu que I'impression 3D est un processus extrémement rapide
qui ne prend que quelques jours, voire quelques heures.

L'impression 3D permet donc une production flexible a faible colt et offre une meilleure optimisation
des structures, ce qui peut aider a concevoir des structures efficaces et donc a économiser des
matériaux. Elle permet également de réduire la production de déchets, notamment en termes
d'utilisation de matériaux et de coffrage.
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1.3. Situation actuelle des applications d'impression 3D

En raison de la nouveauté de I'impression 3D dans le domaine de la construction, un effort de
recherche constant est toujours en cours pour mieux comprendre cette nouvelle technologie et
atteindre son potentiel maximal [29]. Malgré le fait que différentes techniques ont été développées
ces dernieres années, l'impression 3D du béton ne peut étre considérée comme une solution
indépendante des stratégies de construction conventionnelles [30]. Actuellement, dans le contexte de
I'impression 3D, il existe un manque de connaissances et de compréhension approfondies de toutes
les propriétés de performance liées au comportement rhéologique du matériau imprimable ainsi qu’a
la performance mécanique et structurelle d'un élément imprimé [31,32]. Jusqu’a présent, il manque
encore de réglementations normatives et de protocoles d’essais de performance pour la fabrication
de mélanges imprimables et de structures imprimées [33]. Par exemple, contrairement au concept du
béton traditionnel qui est coulé dans des moules de forme spécifique, le processus d’impression 3D,
consistant en la superposition de couches, pourrait affecter de maniére significative les performances
d'un élément en béton imprimé di au risque élevé de production d'un grand nombre de vides entre
les couches imprimées. En outre, I'état de durcissement n'est pas le méme pour toutes les couches
imprimées. Ainsi, tous ces parametres, liés au processus d’empilement des couches, créent un défi
pour le béton imprimé, ce qui n’est pas le cas pour le béton traditionnel [29].

1.4. Propriétés générales des matériaux imprimables et parameétres
d’impression

L'impression 3D, considérée comme une méthode de construction trés exigeante, nécessite la maitrise
de plusieurs parameétres d’impression. Plus précisément, I'impression 3D est divisée en deux étapes
principales. La premiére étape consiste a pomper et a extruder le matériau a travers la buse de
I'imprimante, tandis que la deuxiéme étape concerne la déposition du matériau. Ainsi, afin d'assurer
un bon écoulement du matériau lors de la premiere étape, ainsi qu’une haute stabilité lors de la
deuxieme étape, le matériau doit avoir un contréle complet de ses propriétés rhéologiques, et il doit
rester homogéne tout au long du processus. D'une part, le matériau imprimable doit avoir une fluidité
suffisante durant la premiére étape pour étre pompé correctement et pouvoir sortir de la buse de
I'imprimante sans se bloquer. Cette étape est liée a la maniabilité initiale du matériau, est appelée
« extrudabilité ». Pendant le processus d’extrusion, un débit de pompage régulier doit é&tre maintenu
pour permettre I'extrusion constante d'une couche [34]. D'autre part, le matériau imprimé doit étre
suffisamment rigide et ferme pour permettre la stabilité de sa forme une fois déposé pour pouvoir
supporter son propre poids ainsi que celui de tout ce qui vient s’y déposer pour assurer la stabilité et
éviter I'effondrement de la structure imprimée. Cette étape est liée au temps d’ouvrabilité, a la
rhéologie et au cisaillement du matériau, est appelée « buildabilité » ou « constructabilité ». Ces
contradictions dans le comportement du matériau nécessitent des propriétés rhéologiques
particuliéres afin de mener un processus d'impression adéquat.

Physiquement parlant, une transition doit avoir lieu entre la premiére et la deuxiéme étape du
processus d'impression. Le matériau doit subir une transition d'état, passant d’un comportement
liguide (pendant le pompage) a un comportement solide (apres le dép6t). Par conséquent, pour qu’un
matériau soit considéré comme adapté a l'impression 3D, il doit répondre a des exigences tres
fondamentales et doit maintenir un équilibre entre ces différentes propriétés fraiches [35].

Cependant, il ne suffit pas que le matériau soit extrudable et buildable, il doit également étre
performant et résistant. De ce fait, pour qu’un matériau soit considéré comme convenablement
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imprimable, il doit répondre aux exigences d’'impression suivantes : extrudabilité, buildabilité et
résistance (Figure 1.6).

Extrudable

Résistant

Figure 1.6: Exigences d’impression 3D: extrudabilité, buildabilité et résistance
Par ailleurs, I'impression 3D nécessite une forte corrélation entre différents facteurs, tels que la forme
a imprimer, le matériau, et les forces appliquées sur cette forme imprimée (Figure 1.7). Tout

changement de matériau peut donc nécessiter une modification et une adaptation des parametres de
réglage et des conditions d’'impression.

Forme

Impression 3D
du béton

Matériau < » Force

Figure 1.7: Corrélation entre les paramétres d’impression 3D

En outre, il existe également une liaison et une dépendance trés importante dans I'impression 3D entre
la forme, la géométrie et les dimensions de la buse de I'imprimante et le diametre maximal des
particules des matériaux a imprimer. Cette relation est essentielle et doit étre prise en compte pour
éviter tout probleme de blocage au niveau de la buse de I'imprimante lors de I'extrusion. Ainsi, des
études ont tenté de trouver une relation entre le choix de la buse et le diamétre maximal (Dmax) des
particules utilisées pour assurer une bonne extrusion du matériau [29,36]. El Cheikh et al. [37] ont
démontré qu'un rapport de diameétre Dpyuse/Dmax SUP€rieur a 5 ne provoque pas de blocage lors de
I'extrusion.

D'autres facteurs peuvent également influencer le processus d'impression ainsi que les performances
mécaniques du produit imprimé final, notamment la qualité de la liaison et de l'interface entre les
couches successives imprimées. Ces facteurs comprennent la méthode de dépot des couches,
I'intervalle de temps entre les dép6ts de couches, la vitesse d’impression, ainsi que la pression et le
débit de pompage.
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Par exemple, Bos et al. [29] ont identifié différentes méthodes de dépot des couches en fonction du
procédé d'impression et du mouvement de la buse de I'imprimante. La déposition des couches peut
se faire sous une forme continue (spirale), ou la téte d’impression se déplace progressivement vers le
haut, dans le sens vertical et horizontal, et passe d’une couche a une autre sans s’arréter. La déposition
des couches peut également se faire sous une forme discontinue (couche par couche), ou la téte
d’impression s’arréte puis se déplace verticalement puis horizontalement d’une couche a I'autre. Cela
peut se produire en arrétant ou non I'écoulement du matériau de la téte d’'impression lorsqu’elle se
déplace entre les couches.

Concernant les autres facteurs, un grand intervalle de temps d’impression diminue I'adhésion entre
les couches successives [38—40] et une augmentation de la vitesse d'impression introduit de larges
pores [41]. De plus, une faible pression d'impression induit une plus grande rugosité de surface qui
conduit a une augmentation des vides entre les couches successives [12,42], alors qu’une pression
d’impression plus élevée peut forcer les bulles d'air existantes a I'intérieur d’'une couche a s'échapper
et a rester piégées entre les couches [43].

Par conséquent, un équilibre doit toujours étre maintenu entre les paramétres d’impression en
fonction des propriétés rhéologiques du matériau utilisé. Ainsi, le processus d'impression 3D est
toujours confronté a de nombreux changements et modifications, et nécessite plusieurs essais et
corrections itératifs afin d'obtenir les bonnes conditions et parametres d’impression pour I’'ensemble
du systéme d’impression ainsi que pour le matériau utilisé et ses propriétés.

1.5. Propriétés a I'état frais des mortiers imprimables en 3D

Comme expliqué précédemment, le matériau imprimable doit d’abord avoir une fluidité suffisante
pour étre pompé correctement mais doit changer de comportement trés rapidement et devenir
suffisamment rigide pour garantir la stabilité de sa forme une fois déposé. Une transition doit donc
avoir lieu entre ces deux étapes du processus d'impression 3D. Ainsi, pour une compréhension
adéquate et compléte du matériau, il est nécessaire de fournir une description claire de I'aspect et du
comportement a I’état frais du matériau directement apres le mélange jusqu'a un certain temps aprés
I'impression. Par ailleurs, selon Le et al. [34], la maniabilité, I'extrudabilité, la buildabilité et le temps
de prise du matériau représentent les parameétres essentiels pour qualifier I'adaptabilité du matériau
cimentaire pour I'impression 3D.

1.5.1. Mesure de I’extrudabilité des mortiers

Un matériau imprimable doit tout d'abord avoir un niveau de maniabilité et de fluidité approprié afin
de pouvoir s'écouler facilement de la buse de I'imprimante. Le matériau ne doit pas étre si rigide qu'il
provogue un blocage au niveau de la téte d'extrusion, mais il ne doit pas non plus étre si fluide qu'il
s'écoule tout seul sous I'effet de la gravité. Il est donc essentiel de trouver un bon équilibre de fluidité
du matériau en question, ainsi que de prendre en considération tout autre facteur externe qui pourrait
influencer le processus d'extrusion.

Dans la littérature, plusieurs études ont été réalisées pour évaluer la qualité des couches imprimées
ainsi que pour étudier I'effet de différents parametres sur le processus d'extrusion des matériaux.
L'évaluation adoptée dans la majorité des études a pris la forme d'essais expérimentaux itératifs et
d'observations visuelles, ou les auteurs ont noté par exemple la forme, I'apparence, la qualité, le
diametre des couches imprimées.

Une revue systématique de 70 articles scientifiques par Yang et al. [44] montre qu'il y a quatre
parametres de conception de buse qui possédent les impacts potentiels les plus élevés sur
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I'imprimabilité. Ces parametres sont la vitesse de déplacement de la buse, sa taille, sa forme et la
hauteur de dépot du matériau entre la buse et les couches. Cependant, cette étude a examiné l'impact
de la buse non seulement sur I'extrudabilité, mais aussi sur la buildabilité et la liaison entre les couches
imprimées.

En ce qui concerne la vitesse de déplacement de buse (Figure 1.8 (a)), I'analyse de Yang et al. [44] a
montré qu’une vitesse de déplacement excessive entraine une contrainte de traction a l'intérieur du
filament, qui est susceptible de se fissurer (Figure 1.8 (b)). D'autre part, la réduction de la vitesse de
déplacement de la buse peut entrainer un dépdt excessif de matériau ainsi qu'une déformation
localisée et une épaisseur de couche qui auront un impact négatif sur la liaison entre les couches
(Figure 1.8 (c)).

Nozzle travel - T— —

(a) (b) (c)

Figure 1.8: (a) Vitesse de déplacement de buse (b) accélérée et (c) réduite [44]

L'analyse de Yang et al. [44] a également mis en évidence l'influence des différentes tailles et formes
de buses utilisées en impression 3D dans des études antérieures. La Figures 1.9 (a, b, ¢, d, et e) illustrent
respectivement une forme de buse circulaire, elliptique, rectangulaire, rectangulaire avec ailes
latérales et rectangulaire avec rainures. lls ont montré que chacune des buses présente des avantages
ainsi que des limitations et ont également montré que le choix de la forme et de la taille de la buse
dépend de plusieurs parameétres, tels que la simplicité/complexité du chemin a parcourir, les angles et
la forme finale souhaitée des couches imprimées.

lls ont également établi un lien entre |a taille maximale des agrégats et la forme de la buse d'extrusion
et ont constaté que, pour éviter les blocages, il est suggéré que le rapport entre le diametre de la buse
et la taille maximale des agrégats ne soit pas inférieur a 4.

L S— ——— ey
(a) (b) (c) (d) (e)

Figure 1.9: Forme de buse (a) circulaire, (b) elliptique, (c) rectangulaire, (d) rectangulaire avec ailes latérales et (e)
rectangulaire avec rainures [44]

Enfin, I'analyse a porté sur I'effet de la hauteur de dépo6t du matériau, qui représente la distance entre
la buse de I'imprimante et les couches. Les Figures 1.10 (a, b et c) représentent respectivement une
hauteur optimale de dépot vertical des couches, une faible hauteur de dép6t vertical des couches et
une hauteur optimale de dépdt horizontal des couches. lls ont déduit qu’une réduction de la hauteur
de dépot conduit a une augmentation de la surface de contact entre les couches, affectant ainsi
négativement la force de liaison. Cependant, une augmentation de la hauteur de dépot peut
également avoir des effets négatifs sur la liaison et les résistances des couches. Par exemple, Panda et
al. [45] ont rapporté une réduction d'environ 22% de la résistance de liaison lorsque la distance entre

11



Chapitre 1 — Etat de I'art

la buse et les couches est passée de 0 a 20 mm. De méme, Ding et al. [46] ont constaté une réduction
de 39% de la résistance a la flexion lorsque la distance entre la buse et les couches est passée de 5 mm
a10 mm.

(a) (b) (c)

Figure 1.10: (a) Hauteur optimale de dépét vertical des couches, (b) faible hauteur de dépét vertical des couches et (c)
hauteur optimale de dépét horizontal des couches [44]

Il est donc essentiel d'adapter les paramétres susmentionnés de la buse d'impression aux propriétés
rhéologiques du mélange et a sa composition afin d'optimiser le processus d'extrusion et de dép6t du
matériau en question.

1.5.2. Mesure de la buildabilité et de la résistance des mortiers au trés
jeune dge

Dans la littérature, plusieurs méthodes ont été développées et utilisées afin d’évaluer la conformité
des mortiers imprimables en termes de buildabilité, de qualité/forme et de résistance a jeune age.

Certaines études ont adopté des méthodes trés simples comme par exemple, Zhang et al. [47] qui ont
évalué la buildabilité du matériau par des observations visuelles. lls ont simplement noté les
déformations des couches imprimées ou |'effondrement de |'élément entier. Une autre étude de
Kazemian et al. [48] a considéré qu'une bonne qualité d'impression correspond a une bonne qualité
de surface, a des bords carrés des couches et a une cohérence dimensionnelle. D’autres études ont
fait plusieurs tentatives pour suivre I'évolution de la rigidité et de la buildabilité du matériau cimentaire
dans le temps. Par exemple, Mechtcherine et al. ont essayé d’adapter les tests de pénétration et les
tests d'écoulement par gravité afin qu'ils soient compatibles avec les mortiers imprimables [49].
L'avantage de ces méthodes est qu'elles utilisent des outils simples et peuvent étre réalisées
instantanément et rapidement. Rubio et al. [50] ont utilisé le piston conique pour 'essai de pénétration
afin d’étudier l'effet de différentes compositions de mélange sur les propriétés rhéologiques du
mortier imprimable. Baz et al. [51] ont utilisé la méthode de pénétration au cOne pour évaluer
différents constituants tels que le superplastifiant, le modificateur de viscosité, la charge calcaire et la
teneur en eau sur I'évolution du seuil de cisaillement des mortiers avec le temps.

D’autre part, certaines études ont évalué la buildabilité et la capacité de maintien de la forme du
mortier frais par I'essai d'affaissement modifié [52,53] (Figure 1.11 (a) et (b)). Ce test consiste a
appliquer une charge ou un poids constant sur le mortier frais et a observer et mesurer sa déformation,
son diametre d'étalement ou son affaissement. Le poids appliqué peut différer en fonction de I'objectif
et des conditions de chaque étude. Par exemple, lican et al. [52] et Nematollahi et al. [53] ont appliqué
une charge de 600 g, tandis que Ye et al. [54] ont appliqué une charge de 1 kg (Figure 1.11 (c)).
Cependant, contrairement aux études précédentes qui ont appliqué une seule charge constante a un
moment spécifique sur le mortier frais, une étude a mesuré I'évolution de la déformation et
|"affaissement du mortier suite a I'application consécutive et continue de la charge en plagant des
plaques de fagon a simuler le processus d'empilement des couches [55] (Figure 1.11 (d)).

12



Chapitre 1 — Etat de I'art

(a) (b) (c)

Applying load
by placing
plates

Deformation
measurement

No slump fresh
material

(d)

Figure 1.11: Essais de buildabilité de mortier frais par (a, b) I'essai d’affaissement modifié [52,53], par (c) application de
charge constante [54] et par (d) application continue de charge [55]

La résistance du mortier a I'état frais a été mesurée en stimulant le processus d’'impression et le poids
des couches supérieures par un test d’écrasement ou de compression [56—-58]. Skibicki et al. [57] ont
utilisé un dispositif de compression a faible force entre 5 et 200 N afin d’évaluer les propriétés du
mélange (Figure 1.12). Ainsi, ils ont enregistré la déformation de I'échantillon en appliquant une charge
sur celui-ci aprés un certain intervalle de temps (10, 15 et 20 secondes) pour trois temps de test (apres
15, 30 et 45 minutes d'ajout de I'eau).

Figure 1.12: Essai de résistance a la compression de mortier frais [57]

1.5.3. Comportement rhéologique et transition d’état des mortiers

imprimables

Le passage de I'état fluide a I'état solide des mortiers cimentaires repose entierement sur la cinétique
de la constitution mécanique de la structure du matériau. Les mortiers frais subissent une modification
progressive de leurs caractéristiques physiques, rhéologiques et chimiques. Par ailleurs, la rhéologie
d'une pate cimentaire est initialement liée a la floculation des particules de ciment. Cette floculation
permet au matériau déposé de développer un seuil de cisaillement initial, qui lui permet de résister
aux contraintes externes. Le matériau continue ensuite a développer sa structure interne pendant
plusieurs secondes pour atteindre sa configuration finale [59]. Simultanément, alors que le matériau
est encore dans sa phase dormante, la nucléation d'hydrates plus solides se forme. Ainsi, la phase de
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structuration du matériau a lieu, résultant de lI'augmentation de la taille et du nombre de ponts
d'hydrates entre les particules de ciment [38].

Dans le cas de I'impression 3D, une fois que la couche est déposée, elle doit atteindre un seuil de
cisaillement adéquat afin de résister a I'effet de la gravité, ainsi qu'au poids supplémentaire des
couches suivantes. Par conséquent, le seuil de cisaillement du matériau doit augmenter
progressivement avec le dép6t continu de couches afin d'éviter |'effondrement de I'objet imprimé.
Ainsi, le seuil de cisaillement de la couche inférieure la plus chargée doit étre corrélé avec la densité
du mélange utilisé (p), la constante de gravité (g), la hauteur actuelle (h) et la hauteur finale de
|'élément imprimé (H). Le phénomeéne global, depuis le dép6t de la premiere couche jusqu'a
I'achévement de I'ensemble de la structure, est illustré dans la Figure 1.13.
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Figure 1.13: Evolution du seuil de cisaillement en fonction du temps [60]

Généralement, les matériaux imprimables présentent une viscosité apparente qui diminue avec
I'augmentation du taux de cisaillement [61], et sont caractérisés par leur comportement rhéologique
thixotrope. Lorsque le matériau est déposé, il présente un seuil de cisaillement initial et une
déformation critique. Cependant, au repos, le seuil de cisaillement augmente tandis que la
déformation diminue. Ce fait rend le matériau plus résistant et plus rigide avec le temps, et est attribué
au comportement thixotropique du matériau [62,63]. En fait, le comportement mécanique d'un
élément imprimé est dicté par le taux de structuration, correspondant a I'augmentation du seuil de
cisaillement du matériau avec le temps [60]. Cependant, il existe deux modeles principaux utilisés pour
décrire et prédire le taux de structuration d’'un matériau imprimable (Figure 1.14). D’une part, Roussel
[64] explique que pendant la premiére heure, I'augmentation du seuil de cisaillement peut étre
considérée comme linéaire. Roussel considere également qu’au temps zéro, le seuil de cisaillement
initial peut étre considéré comme négligeable par rapport au seuil développé lorsque le mélange est
au repos [59,64,65]. D’autre part, Perrot et al. [66] proposent un autre modéle montrant qu'au-dela
de la premiere heure, le seuil de cisaillement augmente rapidement et le taux de structuration passe
de linéaire a exponentiel. Ce changement est attribué au début du processus de prise du matériau
[58,66].
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Figure 1.14: Evolution du seuil de cisaillement en fonction du temps selon Perrot et selon Roussel [64]

Dans ce contexte, certaines études ont déterminé des intervalles de seuil de cisaillement pour lesquels
I'imprimabilité des matériaux est favorisée. Par exemple, selon Rahul et al. [67], I'extrudabilité et la
buildabilité n'étaient réalisables que lorsque le seuil de cisaillement du matériau imprimé était compris
entre 1,5 et 2,5 kPa. D’autre part, selon Le et al. [34] la valeur optimale du seuil de cisaillement pour
I'impression 3D était de 0,55 kPa. lls ont également observé qu’un seuil de cisaillement compris entre
0,3 et 0,9 kPa était nécessaire pour obtenir une bonne extrudabilité. En outre, Panda et Tan [68] ont
enregistré des seuils de cisaillement entre 0,6 et 1 KPa pour un mortier de géopolymere imprimable.

1.5.4. Effet de la composition du mélange sur le comportement

rhéologique des mortiers imprimables

En général, la composition du mélange, l'utilisation d'adjuvants et les additions minérales peuvent
fortement affecter les propriétés a I'état frais d’'un matériau cimentaire [69,70]. En effet, le
comportement rhéologique dépend de la qualité de chaque composant, de leurs proportions dans le
mélange et de leurs interactions [71].

Par exemple, concernant le rapport eau/ciment, une augmentation de la teneur en eau diminue
significativement le seuil de cisaillement et la viscosité du matériau [72].

Quant a l'ajout d’additions minérales, il a été démontré que I'ajout du filler calcaire augmente
I'adhésion et la friction entre les particules de ciment, principalement en raison de la forme irréguliére
et de la rugosité des particules qui réduisent I'espacement entre les autres particules et augmentent
leurs surfaces de contact [73]. Certains chercheurs ont constaté que le filler calcaire augmente le seuil
de cisaillement du matériau, ainsi que sa viscosité [72]. D’autres ont constaté une augmentation du
taux de floculation [74] et une augmentation du taux de structuration [75,76].

D’autre part, concernant l'utilisation d’adjuvants chimiques, il est communément admis que les
superplastifiants sont employés pour réduire le seuil de cisaillement et la viscosité des matériaux
cimentaires, et ont donc un potentiel extréme de dispersion des particules de ciment [77]. En effet,
Khalil el al. [78] et Qian et al. [77] ont montré que les superplastifiants diminuent le seuil de
cisaillement des mortiers ainsi que leur taux de structuration et leur thixotropie.

En ce qui concerne les agents modifiants de viscosité, leur ajout joue un role clé dans I'amélioration de
la rhéologie et I'augmentation de l'uniformité et de la cohésion du matériau cimentaire [79]. En
général, I'agent de viscosité est souvent utilisé en combinaison avec le superplastifiant approprié [80].
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DauKsys et al. [81] ont montré comment I'augmentation de I'agent de viscosité peut affecter le taux
de structuration des matériaux cimentaires. D'autre part, d'autres chercheurs ont constaté que I'ajout
d’un tel agent influence davantage la viscosité des matériaux que leur seuil de cisaillement [82]. A titre
d'exemple, une étude menée par Baz et al. [51] a examiné I'effet et l'influence des différents éléments
mentionnés ci-dessus sur les propriétés rhéologiques des mortiers imprimables en 3D, notamment le
seuil de cisaillement et la thixotropie. L'étude a montré que le taux de structuration et la thixotropie
du mortier diminuent avec I'augmentation de la teneur en eau (Figure 1.15 (a)), dufiller calcaire (Figure
1.15 (b)) et du superplastifiant (Figure 1.15 (c)). Cependant, une augmentation du taux de structuration
et de la thixotropie du mélange a été observée avec I'augmentation du modificateur de viscosité
(Figure 1.15 (d)).
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Figure 1.15: Influence de (a) la teneur en eau, du (b) filler calcaire, du (c) superplastifiant et du (d) modificateur de viscosité
sur I’évolution du seuil de cisaillement et du taux de structuration pour un mortier imprimable [51]

1.6. Propriétés a I’état durci des mortiers imprimés en 3D

Les propriétés a I'état frais d'un matériau imprimable ainsi que le processus de superposition ont une
influence considérable sur I'aspect et les performances du matériau imprimé a I'état durci. Le type
d’adhésion entre les couches imprimées joue donc un réle essentiel dans la qualité du produit imprimé
final ainsi que dans son état structurel et ses performances mécaniques. Par conséquent, I'adhésion
entre les couches successives impose un nouveau parametre qui doit étre pris en considération lors
de I'évaluation des propriétés mécaniques d’un élément imprimé.

Contrairement a la méthode traditionnelle de construction, la technique d’impression 3D n’utilise pas
de coffrage, ce qui entraine une différence dans les conditions de durcissement du matériau imprimé.
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En effet, un matériau imprimé est plus susceptible de présenter des signes de fissuration liés au retrait
de durcissement qu'un matériau coulé en raison de son exposition continue a I'environnement [83—
85]. De plus, un élément imprimé en 3D est caractérisé par son anisotropie [86,87], car la
microstructure du matériau au sein d'une couche differe de sa microstructure entre les couches, ce
qui peut conduire a la formation de vides indésirables entre les couches [88]. De méme, les propriétés
mécaniques d'un matériau imprimé peuvent également étre influencées par la direction de
chargement de I'échantillon par rapport a ses couches imprimées, qu'elle soit parallele ou
perpendiculaire, comme le montre la Figure 1.16.
y

~ ~ ~ ~ ~ ~
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Force parallele aux couches Force perpendiculaire aux couches

Figure 1.16: Charge appliquée par rapport a l'orientation des couches imprimées

La qualité de la liaison entre les couches est déterminée par la rhéologie du matériau ainsi que par les
paramétres d'impression tels que la vitesse d'impression, l'intervalle de temps entre les couches
successives et le débit de pompage [89]. Un équilibre doit donc toujours étre maintenu entre les
différents parametres d’impression en fonction des propriétés rhéologiques du matériau utilisé.

De nombreuses études antérieures ont évalué la qualité de la liaison entre les couches imprimées.
D’une part, Paul et al. [90], Feng et al. [91], et Nerella et al. [35] ont remarqué que les résistances
mécaniques des spécimens imprimés sont affectées par la direction des couches par rapport a la
charge appliquée. D’autre part, Koker et al. [92] ont constaté que dans certains cas, la résistance
mécanique des spécimens imprimés est supérieure a celle des spécimens coulés en raison de la
pression supplémentaire exercée sur le matériau pendant son extrusion, créant une matrice plus
dense.

En outre, Wolfs et al. [93] ont étudié I'effet de I'intervalle de temps entre le dépot des couches sur la
résistance a la compression et a la traction des éléments imprimés. lls ont constaté une faible influence
de l'orientation des couches par rapport aux charges appliquées, mais une diminution de la force de
liaison entre les couches avec I'augmentation de l'intervalle de temps entre le dépot des couches.

De plus, Zareiyan et al. [94] ont étudié I'effet de la vitesse d'extrusion, de la taille des agrégats et de
|'épaisseur de la couche sur la résistance des éléments imprimés. lls ont trouvé que lorsque la taille
des agrégats augmente, les couches deviennent moins homogenes. Ills ont également observé que
lorsque I'épaisseur de la couche diminue, la résistance a la compression augmente. D'autre part, Lee
et al. [95] ont étudié la relation entre les pores et la résistance a la traction des mortiers imprimés et
ont constaté que la résistance diminuait en raison des vides qui étaient principalement positionnés a
I'interface des couches.
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D’autre part, concernant les valeurs de résistance a la compression des matériaux imprimés, une large
gamme de valeurs de résistance peut étre obtenue, en fonction de la composition du mélange ainsi
que de l'application envisagée. Par exemple, une étude a enregistré des valeurs de résistance a la
compression égales a 20-25 MPa [68], tandis qu’une autre étude a enregistré des valeurs de résistance
beaucoup plus élevées et comprises entre 125 et 160 MPa [96].

1.7. Problématique environnementale de I'impression 3D

Le secteur de la construction est un contributeur essentiel a I'économie mondiale. Toutefois, il a un
impact significatif sur l'environnement, étant I'un des plus grands utilisateurs d'énergie et de
ressources naturelles [97]. En effet, le secteur du batiment est considéré comme I'un des principaux
responsables de la pollution de I'environnement, notamment en raison des fortes émissions de CO,
[98] vu que la production de ciment Portland étant responsable de plus que 5% de ces émissions [99].
En outre, le secteur de la construction est également considéré comme un grand consommateur de
matieres premiéres représentant 40% de |'utilisation mondiale [100,101].

Des recherches antérieures ont montré que l'intégration de la fabrication additive dans le secteur de
la construction a moins d'impact sur I'environnement et une moindre demande d’énergie par rapport
aux techniques de construction conventionnelles, comme Kreigner et al. [27] et Faludi et al. [28].
Cependant, ces études se sont concentrées sur des processus a petite échelle, ce qui ne reflete pas
nécessairement le cas réel rencontré lors de la construction. Cependant, afin de comparer et d'illustrer
clairement la différence entre la méthode de construction conventionnelle et I'impression 3D, Agusti-
Juan et al. [102] ont mené une analyse détaillée du cycle de vie de différents murs, y compris des murs
coulés de maniére conventionnelle et des murs imprimés a I'aide de lI'approche Mesh-Mold. Toutefois,
ils ont constaté que le béton utilisé pour I'impression 3D est beaucoup plus exigeant pour répondre a
certaines propriétés requises, et qu’il contribue a environ 40% d'émissions de CO, de plus que le béton
conventionnel en raison de la quantité plus élevée de ciment Portland. Ils ont donc conclu que les
performances environnementales de la fabrication additive dépendent principalement des matériaux
utilisés.

Selon Alhumayani et al. [103], des teneurs en ciment comprises entre 400 et 700 kg/m3 sont
généralement adoptées dans I'impression 3D. Cependant, des teneurs en ciment encore plus élevées
ont également été utilisées dans I'impression 3D, comme chez d’Agusti-Juan et al. [104] qui ont
imprimé avec une teneur en ciment égale a 923 kg/m3. Cette teneur en ciment est considérée comme
élevée par rapport au béton conventionnel (~ 350 kg/m?3) et est liée aux exigences rhéologiques et
mécaniques minimales nécessaires pour garantir |'extrudabilité et la buildabilité du matériau imprimé
en 3D [105].

De ce fait, au fil des ans et des études publiées, I'impact environnemental du béton imprimable a fait
I'objet d'une attention particuliere en raison de la forte consommation de ciment Portland utilisé dans
la plupart des mélanges imprimables existants.

1.8. Matériaux alternatifs dans I'impression 3D

Comme mentionné précédemment, en raison des exigences rhéologiques et mécaniques, de grandes
guantités de ciment Portland et de granulats fins sont souvent utilisées dans le béton imprimable
[34,48,58,106]. Cependant, le ciment est associé a un processus de fabrication polluant en raison de
la consommation intensive d'énergie et des quantités élevées d'émissions de CO,. Dans ce sens, le
remplacement partiel du ciment par des matériaux pouzzolaniques alternatifs, tels que les cendres
volantes [107,108], la fumée de silice [109], et I'argile calcinée [110,111] semble étre une alternative
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prometteuse pour obtenir des bétons plus durables avec des propriétés rhéologiques adéquates [112].
Certains auteurs ont méme proposé |'utilisation des géopolymeres [113,114].

En effet, Long et al. [110] ont démontré que les ciments, produits avec de I'argile calcinée, du filler
calcaire et de la fumée de silice, peuvent contribuer a réduire la teneur en ciment et conduire au
développement de matériaux imprimables plus durables. Reales et al. [115] ont montré que les
nanoparticules, telles que les nano-argiles et la nanosilice, peuvent également étre utilisées pour
augmenter les parametres associés a la structuration des mortiers imprimés en 3D. Des résultats
similaires ont été trouvés par Sikora et al. [116], qui ont évalué les effets de la nanosilice sur les
propriétés fraiches et durcies des mortiers imprimables en 3D. Certains auteurs ont également montré
gue les déchets de construction et de démolition peuvent étre utilisés comme agrégats pour produire
des bétons plus durables pour I'impression 3D [117,118].

Par conséquent, aujourd’hui, l'utilisation de différents matériaux alternatifs dans I'impression 3D du
béton est devenue un sujet de recherche de plus en plus intéressant en raison du grand potentiel
technique, économique et environnemental qui peut étre apporté par l'introduction de ce type de
matériaux dans cette nouvelle technique de construction.

2. Les matériaux alternatifs

2.1. Problématique environnementale du domaine de la construction

En raison de I'augmentation de la production mondiale de ciment, les émissions de CO; de l'industrie
du ciment augmentent de maniére significative et continue. En effet, la production de ciment Portland
génére entre 825-890 kg de CO,/t de clinker [119].

Par ailleurs, chaque année, environ 400 millions de tonnes de matériaux granulaires naturels sont
consommeés en France dans le secteur de la construction, contre 40 milliards de tonnes dans le monde.
En effet, la consommation de matieres premiéeres par le secteur de la construction représente 40% de
|'utilisation mondiale [100,101].

D’autre part, aujourd’hui, les trois quarts des 294 millions de tonnes de déchets produits en France par
les activités économiques proviennent du secteur du batiment et des travaux publics (BTP) [120]. Selon
le Plan Régional de Gestion des Déchets, entre 2016 et 2025, le secteur du BTP produit environ 40
millions de tonnes de déchets chaque année en Tle-de-France, dont plus de 90 % sont des déchets non
dangereux et donc potentiellement valorisables. En effet, le secteur du batiment produit environ 19%
de déchets du BTP, dont 49% proviennent de la démolition, 38% de la réhabilitation et 13% de la
construction neuve [121].

Par conséquent, la problématique environnementale et le manque de ressources naturelles
constituent un ensemble de défis dans le secteur de la construction. Les questions environnementales,
la recherche de matériaux innovants sont désormais au coeur de toutes les politiques de
développement et sont de plus en plus intégrées dans les projets de construction. De ce fait, le secteur
de la construction cherche a présent a atténuer son impact carbone en utilisant des matériaux
alternatifs dans le béton, ce qui pourrait représenter des avantages économiques et écologiques
considérables.
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2.2. Sédiments de dragage

2.2.1. Définition et problématique des sédiments

Les sédiments sont formés par des dépots, de particules transportées par des agents érosifs tels que
I'eau, le vent ou la glace, ainsi que des précipités formés par des processus biochimiques dans les
environnements aquatiques [122]. L'accumulation de dépots de sédiments peut se produire dans de
nombreuses zones telles que les ports, les rivieres, les lacs et les réservoirs de barrage. Cependant,
I'accumulation de sédiments dans ces zones n'est pas favorable et peut causer des problemes tels que
le remplissage des lacs et des étangs, la modification de la morphologie des rivieres, I'augmentation
des risques d'inondation ainsi que des problemes liés aux infrastructures de transport. Cela rend les
opérations de dragage indispensables et nécessaires a la bonne circulation des personnes et des
marchandises. Néanmoins, les activités de dragage a l'intérieur des ports et des havres, ainsi que leur
entretien et leur expansion, générent d'énormes volumes de sédiments. De plus, ces sédiments sont
généralement associés a une forte teneur en eau, a une compressibilité élevée due a la matiere
organique, et a la présence de sel et de contaminants qui peuvent influencer négativement leur site
d'accumulation [123]. Les sédiments de dragage peuvent étre considérés comme des matériaux
inertes, non dangereux ou dangereux en fonction de leur degré de pollution et de leur toxicité.

En France, chaque année, plus de 56 millions de m® de sédiments sont dragués, contre 200 millions de
m3 en Europe, 100 millions de m? en Chine et 300 millions de m3 aux Etats-Unis [124]. En raison de la
grande quantité de sédiments dragués, la problématique des sédiments de dragage est un enjeu global
qui nécessite la mise en place de procédés techniques, une sensibilisation écologique, notamment par
le respect des réglementations existantes, mais aussi I'aspect socio-économique.

2.2.2. Origine et composition générale des sédiments

Les sédiments peuvent avoir des caractéristiques différentes selon leur origine et leur nature. Ainsi, un
sédiment est essentiellement caractérisé par sa granulométrie, sa composition minérale, ainsi que sa
teneur en eau, en matiére organique et en éléments divers, tels que des métaux lourds, des polluants
et des micropolluants organiques [125]. Concernant la granulométrie des sédiments, leur partie fine
inférieure a 63 um, présente plusieurs propriétés et caractéristiques et contient principalement la
matrice minérale, I'argile, la matiere organique, tels que les débris végétaux et les micro-organismes
[126]. En outre, la partie fine des sédiments est également caractérisée par une teneur en eau
relativement élevée et la présence de polluants organiques et minéraux [127].

2.2.3. Le traitement des sédiments

En raison de leurs propriétés spécifiques et de leur hétérogénéité, les sédiments peuvent nécessiter
un traitement approprié susceptible d’améliorer certaines de leurs propriétés physico-chimiques et
mécaniques et de neutraliser les polluants quiy sont présents [128]. Les techniques de traitement des
sédiments different par leurs moyens de mise en ceuvre, leur efficacité, leurs objectifs, leurs
contraintes et leurs codts.

Cependant, toute valorisation des sédiments nécessite un prétraitement qui est une étape initiale,
nécessaire et incontournable afin de limiter et d’optimiser le volume de sédiments a traiter ainsi que
de réduire la teneur en eau pour faciliter les opérations de transport et de stockage. Les techniques de
prétraitement utilisées sont la séparation (e.g. technique d’attrition, réservoir de séparation,
coagulation et floculation) et la déshydratation (e.g. lagunage en réservoir et évaporation) [126].
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D’autre part, concernant le traitement des sédiments et des matériaux de dragage, Marot [129]
propose les techniques suivantes, présentées dans le Tableau 1.1 ci-dessous. Le tableau indique le
type, le concept ainsi que des exemples de traitement de chaque technique.

Tableau 1.1: Techniques de traitement des sédiments et des matériaux de dragage [129]

Techniques de traitement des sédiments et des matériaux de dragage

Type Exemples Concept

Utilise les propriétés physiques (e.g. la

. Flottation N . ip
Physique . . gravité et I'attraction) pour modifier les
Extraction sous vide s -
propriétés des matériaux
. Filtre presse Utilise des procédés mécaniques pour
Mécanique . . oo s .
Filtre sous vide modifier les propriétés des matériaux
Vise une réaction d’élimination en
Chimique Oxydant chimique utilisant de produits et oxydants
chimiques
Phosphatation Vise a attirer et a séparer les particules
. - Acidification polluées en ajoutant des agents
Physico-chimique . . o
Déchloration chimiques ou en envoyant un courant
Lessivage électrique

Bioremédiation
Phytoremédiation
Biologique Bioréacteur

Compostage
Epandage sous serre

Utilise des organismes vivants (e.g. des
bactéries, des algues et des enzymes)
pour éliminer et biodégrader les
polluants organiques

Incinération
Oxydation Vise la désintégration totale ou partielle
Thermique Désorption thermique de la matiére organique a haute
Vitrification température (600 °C — 1200 °C)
Pyrolyse
Consiste a ajouter un liant hydraulique
Stabilisation/Solidification Liz?\nt hydrau.lique (e.g. df,l cim\ent oudela clhaux) ouun Liant
Liant organique organique a basse température (110 °C -

150 °C)

Traitement par calcination flash

La calcination flash est une technique de traitement thermique qui consiste a exposer rapidement des
matériaux finement broyés en présence d'air a des températures élevées, selon une technique qui a
été initiée et développée par Salvador en 1992 [130]. Cette technique est appliquée originalement
pour activer chimiquement quelques argiles afin de leur donner des propriétés pouzzolaniques.

Cependant, méme si la calcination directe permet d'obtenir les mémes résultats que la calcination
flash, les colts énergétiques et I'empreinte CO, associés a la calcination directe sont souvent trés
élevés. De plus, en raison de sa rapidité et de son instantanéité, la calcination flash provoque
|"apparition de phases vitreuses, la déstructuration du matériau, un état amorphe, et une réactivité
potentielle du produit [131].
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Les deux parameétres les plus marquants de la calcination flash sont le temps d’exposition du matériau,
qui est de I'ordre de quelques dixiemes de seconde, ainsi que la température, qui est de 'ordre de
1200 °C a l'intérieur du calcinateur [132]. Le schéma de montage de I'unité de calcination flash est
présenté sur la Figure 1.17, et la chambre de combustion (cyclone) sur la Figure 1.18, ol un brdleur
produit des gaz chauds et peut atteindre des températures élevées comprises entre 800 et 1200 °C.

351n0s J1e Ulepy

Calciner unit

Air compressor

Refreshing air
L1}

Output - Treated
product

Figure 1.17: Schéma de montage de I'unité de calcination flash [126]

Le procédé de calcination flash comprend plusieurs étapes, telles que I'échantillonnage, le
préchauffage, l'introduction du produit, ainsi que la récupération et le refroidissement. Tout d’abord,
le matériau est séché puis finement broyé et calibré. Ensuite, un préchauffage de 100 °C a 500 °C a lieu
pour augmenter la température du matériau. Par la suite, le matériau est introduit dans la chambre de
combustion représentée sur la Figure 1.18 a I'aide d’un flux d’air chaud, ou il reste pendant quelques
dixiemes de seconde et subit les transformations physico-chimiques nécessaires. Enfin, le matériau
traité est récupéré par simple gravité a travers un sous-cyclone, et le refroidissement et la séparation
des gaz du matériau sont effectués a travers un sous-filtre par trempe avec de I'air frais.

Airinjection
"

Gas of burner

Flame =1200°C

Gas

Particle motion

Output:
Solid +Gas

Figure 1.18: Chambre de combustion de I'unité de calcination flash [126]
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La calcination flash a été appliquée dans plusieurs études précédentes pour le traitement des
sédiments de dragage. Van Bunderen et al. [133] ont utilisé un calcinateur a suspension gazeuse a 865
°C pour traiter des sédiments provenant du port d'Anvers, en Belgique, pour remplacer le ciment
Portland. Snellings et al. [134] ont également traité les mémes sédiments a trois températures de
calcination différentes : 820, 865 et 905 °C pour étudier l'influence de celles-ci sur les propriétés et la
réactivité pouzzolanique des sédiments. Amar et al. [135] ont comparé l'activité pouzzolanique des
matériaux cimentaires contenant des sédiments du port de Dunkerque en France traités par
calcination directe ainsi que par calcination flash. lls ont conclu que le traitement par calcination flash
a permis d’obtenir un sédiment ayant une pouzzolanicité et réactivité plus élevées que celui traité par
calcination directe.

2.2.4. Valorisation des sédiments dans le domaine de la construction

Actuellement, il existe plusieurs domaines d'application en génie civil ou les sédiments sont recyclés
et valorisés en tant que matieére premiere secondaire. Il s’agit notamment d’applications dans le
secteur routier [136,137] ainsi que dans la production de briques de construction [138—-141]. En
France, plusieurs travaux de valorisation des sédiments dans différents domaines de la construction
sont portés par la démarche sédimatériaux (2009 a ce jour) [142]. Récemment, des études ont porté
sur l'utilisation de sédiments comme matériaux alternatifs et ajouts minéraux dans une matrice
cimentaire afin de réduire l'impact environnemental résultant de la fabrication du ciment et de limiter
la consommation de ressources naturelles pour la production de béton [143-149]. Ces études ont
montré que l'incorporation de sédiments dans le ciment, le mortier et le béton est trés prometteuse
et joue un role important d'un point de vue économique.

La littérature montre que les sédiments peuvent étre valorisés comme matériau de construction avec
ou sans traitement. A titre d’exemple, Achour et al. [150] ont fabriqué des blocs de béton a partir de
sédiments marins non traités provenant du port de Dunkerque en France. L'étude a montré que la
substitution avec 12,5% de sédiments marins était satisfaite pour maintenir de bonnes performances
mécaniques sous une exposition sulfatique externe. Les auteurs ont également étudié la possibilité
d’utiliser le méme type de sédiments non traités dans des projets de construction routiere [151]. Zhao
et al. [143] ont utilisé également des sédiments marins non contaminés et non traités provenant du
port de Dunkerque pour fabriquer du mortier et du béton. Les sédiments ont seulement été séchés et
broyés et ont partiellement remplacé le ciment. L’étude a montré que la substitution par 20% de
sédiments a amélioré les propriétés mécaniques par rapport a un CEMII/A 32,5 contenant 20% de
substitution par du filler calcaire. Mymrin et al. [152] ont utilisé des sédiments dragués dans des ports
maritimes brésiliens pour élaborer des briques et des blocs contenant jusqu’a 60% en poids de
sédiments.

De l'autre c6té, Benzerzour et al. [153] ont utilisé des sédiments traités pour substituer le ciment par
8 et 15% dans la formulation de mortiers. lls ont adopté un traitement physique consistant en un
broyage et une séparation granulaire a 1, 250 et 120 um a I'état sec et a 250 et 120 um a I’état humide,
suivi d’un traitement thermique a 650, 750 et 850 °C pendant 1 et 3 h. Cette étude a mis en évidence
certains parametres considérés comme dominants dans les processus de traitement, de formulation
et d'hydratation. Il s'agit de la finesse, du taux de substitution, de la température et du temps de
calcination. Les résultats de cette étude ont montré que le traitement thermique a 850 °C pendant 1
h était optimal pour le sédiment brut, broyé et tamisé a 120 um. De plus, les mortiers a base de ce
sédiment ont montré des performances mécaniques intéressantes et supérieures au mortier de
référence ne contenant pas de sédiment. Silmanou et al. [154] ont synthétisé des géopolymeres a
partir de sédiments de dragage d’un port algérien calcinés a 750 °C et non calcinés avec différents
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pourcentages (0, 5, 10, 15 et 20%). llIs ont constaté que la résistance a la compression et la durabilité
les plus élevées ont été obtenues lorsque 15% de sédiments calcinés ont été ajoutés, ce qui est dii a
une matrice géopolymere plus stable. lls ont donc conclu que la calcination active les sédiments de
dragage en changeant leur cristallinité en une structure amorphe plus réactive en solution alcaline.
Zentar el al. [155] ont mené une étude comparative de la stabilisation/solidification des sédiments de
dragage de Dunkerque avec du ciment Portland ordinaire et avec du ciment de sulfoaluminate de
calcium dans le cadre de la valorisation des sédiments en construction routiere. lls ont conclu que
|'utilisation de liant avec les sédiments bruts est efficace pour améliorer le comportement mécanique
des sédiments solidifiés a long terme. Ils ont également constaté que le traitement au sulfoaluminate
de calcium était plus efficace que le traitement au ciment Portland.

2.2.5. Valorisation des sédiments dans I'impression 3D

Bien que de nombreuses études aient été menées sur |'utilisation des sédiments de dragage dans la
construction, trés peu d'études ont porté sur l'utilisation des sédiments de dragage dans les
applications d'impression 3D. En fait, il existe quelques études qui ont employé des sédiments comme
agrégats dans I'impression 3D du béton. Par exemple, Li et al. [156] ont développé des mélanges de
mortiers renforcés de fibres de verre/basalte imprimables contenant de I'eau de mer comme eau de
gachage et des sédiments marins comme agrégats fins. Les sédiments utilisés ici sont considérés
comme du sable de dragage plutot que de la vase. lls ont constaté une bonne imprimabilité a I'état
frais des mortiers développés. Une autre étude expérimentale de Bai et al. [118] a été menée sur
I'incorporation de sable provenant de sédiments fluviaux, de sable du désert et de béton recyclé
comme granulats dans l'impression 3D du béton. lls ont constaté que |'effet de squelette formé par les
particules réduisait la fluidité des mélanges, mais que la constructibilité était améliorée.

Néanmoins, a ce jour, il n'existe aucune étude sur |'utilisation des sédiments de dragage dans le
domaine de I'impression 3D du béton en tant que liant et ajout minéral. Ainsi, un des objectifs de cette
these est de valoriser des sédiments de dragage traités par la méthode de calcination flash dans un
mortier imprimable résistant a faible impact environnemental en tant que liant, en substituant une
partie du ciment. En effet, la valorisation des sédiments de dragage dans I'impression 3D présente
plusieurs avantages, notamment au niveau économique, écologique et environnemental.

2.3. Poudres (micro fibres) de verre polyester

Le béton traditionnel présente plusieurs faiblesses, principalement en termes de résistance a la
traction, de ductilité, de résistance aux fissures et de fissures de retrait [157-159]. C'est pourquoi, au
cours des derniéres années, différents types de fibres ont commencé a étre incorporés dans le béton
en tant que renforcement [157,160]. L'incorporation de fibres dans le béton peut améliorer ses
propriétés et performances mécaniques, telles que la résistance a la flexion et a la traction, la
durabilité, la ténacité et la résistance a l'abrasion et a la fissuration [152,158,161-163]. Cependant,
I'ajout de fibres au béton peut présenter certains inconvénients, comme la possibilité d'une réduction
de la maniabilité et des colts plus élevés associés aux fibres si elles ne sont pas issues de la valorisation
des déchets [164].

En outre, aujourd’hui, l'utilisation de fibres recyclées dans le béton est devenue un sujet de recherche
de plus en plus intéressant en raison du grand potentiel technique, économique et environnemental
gue peut apporter I'introduction de fibres recyclées dans le domaine de la construction [165].

Les fibres peuvent étre de différentes origines, notamment naturelles ou synthétiques [166], et les
fibres les plus couramment utilisées sont l'acier, le verre, la cellulose naturelle, le carbone, le nylon et
le polypropylene [158]. Les fibres plastiques sont dérivées d'une large gamme de polymeres

24



Chapitre 1 — Etat de I'art

synthétiques, notamment le polyéthyléene, le polypropyléne, le nylon et le polyester. D’ailleurs,
aujourd’hui, le polyester est la fibre la plus utilisée dans le monde avec une production annuelle
d'environ 61 millions de tonnes, occupant 54% de la production mondiale de fibres en 2021, dont
environ 9 millions ont été recyclées [167] (Figure 1.19). Le polyester recyclé est principalement
fabriqué a partir de bouteilles en plastique.

Global fiber production in 2021

Other fibers 52 (46%)

113

million tonnes Polyester 61 (54%)

Figure 1.19: Production mondiale de fibres en 2021 [167]

Le polyester recyclé peut également étre fabriqué a partir d'autres plastiques post-consommation, tels
qgue les composites thermodurcissables a matrice polyester renforcés de fibres de verre provenant de
I'industrie automobile. En effet, chaque année en Europe, environ 1 million de tonnes de matériaux
composites sont fabriqués [168], dont la plupart sont a base de fibres de verre de polyester insaturé.
Néanmoins, de nombreuses piéces en composites arrivent en fin de vie et nécessitent un traitement.
Il existe plusieurs techniques de traitement et de valorisation de ces matériaux, notamment le broyage
qui est un traitement mécanique. Ce traitement peut donner lieu a deux types de matériaux broyés.
Le premier se présente sous la forme d'une fraction fibreuse et le deuxieme sous la forme de poudres
fines. Ces deux matériaux issus de fibres de verre polyester peuvent étre utilisés comme matériau
secondaire dans l'industrie de la construction et peuvent étre réutilisés comme charges actives ou
agents de renforcement [169]. En effet, une étude a montré que l'inclusion de microfibres dans le
béton tend a diminuer son retrait et a améliorer légérement ses propriétés mécaniques [170], tandis
gu’une autre étude a conclu que les macrofibres apportent un avantage supplémentaire en évitant le
retrait au séchage et la fissuration [171].

Aujourd'hui, l'utilisation des fibres de verre dans la construction a augmenté [165]. En fait, les fibres
de verre recyclées sont plus souvent utilisées comme substitut du ciment, en raison de leur potentiel
pouzzolanique, ou comme agrégat, mais elles peuvent parfois entrainer une détérioration de la
résistance [172].

Cependant, malgré le fait que I'utilisation des fibres dans le béton vise principalement a améliorer ses
propriétés mécaniques, des applications mineures incluent leur utilisation sous forme de poudres.
Parmi ces applications, les poudres de fibres recyclées peut étre utilisée pour replacer partiellement le
ciment afin de limiter les colts, la chaleur d'hydratation dégagée et les phénomeénes de retrait liés au
ciment [173]. D’autre part, il existe également des études qui ont employé des poudres issues de fibres
recyclées comme renfort. Par exemple, Sebaibi et al. [174] ont incorporé des fibres et des poudres
issues partir du recyclage par broyage de composites thermodurcis a base de polyester insaturé
comme renforcement dans une matrice cimentaire. lls ont constaté que la résistance a la flexion et a
la traction augmentait avec I'ajout de fibres et de poudres. Ils ont également constaté que la rhéologie
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et la teneur en fibres/poudres du béton avaient une influence significative sur la distribution et
I’orientation des fibres ainsi que sur le comportement mécanique du matériau renforcé.

2.3.1. Utilisation des fibres dans I'impression 3D

Le béton imprimé en 3D, tout comme le béton conventionnel, présente une faiblesse en termes de
résistance a la traction, nécessitant ainsi un renforcement [33]. Par conséquent, de nombreuses
institutions académiques et industrielles développent actuellement plusieurs approches pour trouver
la méthode de renforcement la plus appropriée pour les éléments imprimés en béton. En outre, depuis
la fin des années 1990, des efforts ont été faits pour extruder des pates de ciment avec des fibres
comme moyen de renforcement [106].

Plusieurs études ont examiné l'influence de I'ajout de fibres comme renforcement dans un matériau
imprimable et ont rapporté plusieurs avantages apportés par I'ajout de ces derniéres, notamment sur
les performances mécaniques, telles que la résistance a la flexion et a la traction. Panda et al. [86] ont
étudié les performances mécaniques de matériaux de construction imprimés en 3D renforcés par des
fibres de verre de différentes longueurs (3, 6 et 8 mm) a différentes teneurs (0,25 - 0,5 - 0,75 et 1%).
lls ont constaté que les résistances des éléments renforcés peuvent étre améliorées avec
|'augmentation de la teneur en fibres jusqu'a 1%. De méme, Shakor et al. [175,176] ont constaté une
amélioration du retrait, de la ductilité et des propriétés mécaniques des matériaux imprimés et
renforcés par des fibres de verre et de polypropyléne. En outre, Bos et al. [177] ont étudié |'effet de
I'inclusion de fibres d'acier de 6 mm dans un élément imprimé et ont constaté une amélioration de la
résistance a la flexion.

D’autre part, Xiao et al. [178] ont renforcé un mortier imprimable en 3D contenant des granulats
recyclés avec des fibres de polyéthylene (Figure 1.20). lls ont constaté que l'ajout de 1% de fibres
transformait les éprouvettes imprimées de fragiles a ductiles en compression et en tension. L’ajout de
fibres a eu une influence significative sur la résistance a la flexion des éprouvettes, qui différait selon
les conditions et directions de chargement. Cette étude a également montré que le mortier contenant
100% de granulats recyclés avait des propriétés mécaniques supérieures et une meilleure capacité de
déformation que le mortier sans fibres avec 100% de granulats naturels.

Figure 1.20: Mortier imprimable contenant des granulats recyclés avec des fibres de polyéthyléne [178]

Parallelement aux fibres synthétiques, I'incorporation de fibres naturelles dans I'impression 3D du
béton commence aujourd'hui a susciter un grand intérét de la part des chercheurs en raison des
avantages qu'elles apportent en termes de propriétés mécaniques, de faible densité, ainsi que de
bénéfices environnementaux, renouvelables et économiques [179]. Par exemple, Korniejenko et al.
[180] ont étudié des géopolymeres renforcés avec des fibres de lin et des fibres de carbone. En outre,
Ma et al. [181] ont mené une étude expérimentale pour identifier la teneur optimale en fibres de
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basalte dans un mélange de béton extrudable en fonction de I'imprimabilité et des performances
mécaniques. lls ont constaté que le mélange contenant 0,5% de fibres de basalte était le mélange
optimal en termes d’extrudabilité et de constructibilité (Figue 1.21).
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Figure 1.21: Produit final imprimé avec 0,5% de fibres de basalte [181]

Pourtant, certaines études ont conclu que la présence de fibres peut générer une faiblesse ainsi qu’une
réduction de la force de liaison entre les couches superposées, car elles peuvent ne pas bien se répartir,
laissant des vides supplémentaires a l'interface des couches [182,183]. Farina et al. [184] ont constaté
gue le comportement mécanique des éléments imprimés en 3D renforcés par des fibres dépend
fortement de la conception et du type de fibres utilisées. De plus, en fonction de la longueur des fibres,
certaines études ont méme souligné le risque de blocage de la buse d’impression pour des teneurs
élevées en fibres [183,185,186].

Il serait donc intéressant, suite a cette revue de la littérature, d’envisager I'utilisation de poudres
recyclées telles qu'expérimentées par Sebaibi et al. [169,174] a la place des fibres dans I'impression
3D afin d'éviter les problématiques liées a I'utilisation de fibres en impression et d'améliorer les
résistances mécaniques, notamment en flexion. Ainsi, un des objectifs de cette thése est de valoriser
des poudres recyclées issue du broyage fin de matériaux composites thermodurcissables en fin de vie
(polyester insaturé/fibres de verre) issus du secteur automobile dans un mortier imprimable en 3D en
tant que renfort et d’étudier I'effet de leur ajout sur les propriétés a |'état frais et durci de ce dernier.
Par conséquent, si I'incorporation d’un tel matériau dans I'impression 3D du béton s'avére possible,
elle pourrait apporter de nombreux avantage au domaine de la construction, notamment sur le plan
technique, économique et environnemental.

2.4. Terre excavée

2.4.1. Contexte historique de la terre excavée

Utilisée depuis onze millénaires, la terre crue est encore aujourd'hui le matériau de construction le
plus utilisé dans le monde, et sans doute I'un des plus anciens matériaux de construction de I'histoire
de I'hnumanité. La construction en terre était une méthode de construction trés courante dans
I'Antiquité chez de nombreuses civilisations, comme les Perses, les Egyptiens et les Babyloniens.
Exploiter les matériaux locaux pour construire sa maison est un comportement universel, et c’est ce
qui a conduit les civilisations a utiliser la terre pour construire leurs maisons. En effet, des études
estiment qu’au moins un tiers de la population mondiale vit dans des constructions en terre et que
17% des constructions figurant sur la liste du patrimoine mondial de 'UNESCO sont des ceuvres
architecturales en terre [187].

Les architectures en terre, simples ou monumentales, sont présentes dans 150 pays comme le montre
la Figure 1.22 [188,189]. Les constructions en terre sont principalement présentes dans presque toute
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I'Afrique, le Moyen-Orient et I'Amérique latine, ainsi qu'en Chine, en Inde et dans des pays européens
comme le Danemark, I'Allemagne, I'Espagne, la France et |la Belgique [187]. Néanmoins, en Europe, ce
mode de construire a pratiquement disparu, mais des batiments en terre crue subsistent dans le
paysage sous forme de batiments anciens. Ces derniers sont encore habités mais nécessitent un
entretien annuel relativement colteux [190].

Site du patrimoine mondial

<«

I Zone construite en terre |

Figure 1.22: Répartition mondiale des zones contenant avec des structures en terre [189]

2.4.2. Problématique actuelle de la terre excavée

L’utilisation de la terre excavée comme matériau de construction a diminué au fil des années en raison
de la révolution industrielle. En fait, aujourd’hui, la terre extraite des chantiers de construction est de
loin la plus grande source de déchets produits chaque année en Europe [191].

Par ailleurs, chaque année en France, prés de 130 millions de tonnes de terre sont excavées pour des
projets d'infrastructure et d'aménagement selon le Bureau de Recherches Géologiques et Miniéres
[192]. Or, la majorité de ces terres excavées ne sont pas contaminées et présentent donc un potentiel
de valorisation particulierement intéressant, a condition de maitriser les enjeux environnementaux et
sanitaires liés a leur utilisation. Ainsi, ces terres excavées nécessitent certains traitements et
caractérisations afin d’étre éliminées ou valorisées. Par conséquent, il est nécessaire de définir des
regles et des méthodes visant a encadrer la réutilisation durable des terres dans des conditions
garantissant la protection de la santé humaine et de I'environnement.

A titre d’exemple, le chantier du Grand Paris Express (GPE) est responsable de 10 a 20% des déchets
de chantier générés chaque année en lle-de-France [193]. Les travaux du GPE devraient générer prés
de 47 millions de tonnes de déblais d’ici 2030. Pourtant, dés le début des travaux, la Société du Grand
Paris (SGP) a pris des mesures pour réduire les effets et les nuisances de ses chantiers sur
I’environnement, en anticipant et en planifiant la gestion des déblais issus des travaux. Le concept de
sa gestion est basé sur la caractérisation, la tracgabilité, I’évacuation et la valorisation. En ce qui
concerne la valorisation, l'objectif de la SGP est de valoriser 70% des matériaux d'excavation. Cet
objectif n’est pas encore atteint, avec un taux de valorisation actuel de 49,4%, mais les équipes de la
SGP se mobilisent pour y parvenir [194].

Néanmoins, la gestion et la valorisation des terres excavées dépendent de plusieurs parameétres tels
que leur origine et le site d’excavation, le volume concerné, les procédures a suivre pour leur utilisation
dans le secteur du génie civil ou de 'aménagement, et les critéres de qualité des terres excavées [195].
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2.4.3. Valorisation de la terre excavée dans le domaine de la construction

Les cadres de bonnes pratiques congus pour promouvoir la valorisation des terres excavées soulignent
le potentiel économique, environnemental et social de la réutilisation des terres excavées par rapport
aux options traditionnelles d'élimination [196].

En effet, la réutilisation des terres excavées offre plusieurs avantages, tels que la réduction de la
distance de transport, la réduction des colts associés a I'élimination, la préservation de la capacité des
décharges, la conservation des ressources naturelles exploitées et la réduction des impacts
environnementaux et écologiques [197]. Une étude réalisée par Magnusson et al. [198] a conclu que
la réutilisation des terres et roches excavées permet d'économiser jusqu'a 85% en termes d'impact
climatique. En outre, il a été démontré qu'environ 14 kg d'équivalents CO; par tonne peuvent étre
économisés en utilisant des terres et des roches excavées au lieu de matériaux vierges [199].

Par conséquent, la valorisation des terres excavées pourrait constituer une étape vers des pratiques
d'ingénierie plus durables et apporter des avantages économiques, environnementaux et sociaux.

Remplacée par le béton apres la Seconde Guerre mondiale [200], la construction en terre a récemment
commencé a susciter l'intérét des constructeurs et des architectes en raison de son faible impact
environnemental par rapport au béton. Les utilisations actuelles des terres excavées comprennent
I'aménagement paysager, le remblayage, et les couches de base. La littérature montre également la
possibilité de produire des éléments de construction non cuits a partir des terres excavées, tels que
des briques, des tuiles, des panneaux d'argile et des platres. La terre a également été utilisée dans la
production d'autres types de matériaux de construction. Par exemple, Capasso et al. [201] mettent en
évidence |'utilisation de différents types de terres excavées dans la production de géopolymeres. Ils
ont constaté que la géopolymérisation facilite la fabrication de nouveaux matériaux durables pour la
construction tout en améliorant la gestion des terres. D’autre part, Priyadharshini et al. [202] ont
étudié |'utilisation de terres excavées traitées par une série de traitements thermiques comme agrégat
fin dans la fabrication de mortier de ciment. Ils ont trouvé que le traitement thermique permet
d'utiliser un sol argileux comme agrégat fin, en fonction de sa minéralogie argileuse. Luo et al. [203]
ont étudié les propriétés des blocs de béton fabriqués avec de la terre excavée et des granulats de
béton recyclés. Ils ont constaté que la résistance a la compression des blocs a forte teneur en terre
excavée augmente de maniere significative apres I'exposition a des cycles de mouillage-séchage, ce
qui est principalement attribué a l'augmentation de I'hydratation du ciment et de la réaction
pouzzolanique de la smectite dans les terres excavées. En outre, I'analyse du cycle de vie a montré que
I'incorporation de la terre excavée réduit la consommation d'énergie et le potentiel de réchauffement
climatique dans la production de blocs de béton.

2.4.4. Valorisation de la terre excavée dans I'impression 3D

Ces dernieres années, quelques briqueteries ont commencé a extruder des briques en argile non
porteuses pour la magonnerie. Par exemple, une étude de Maskell et al. [204] présente une méthode
représentative de fabrication de briques en terre extrudées a petite échelle, qui sont comparées a des
briques en terre non cuites équivalentes a grande échelle. Les Figures 1.23 (a) et (b) montrent
respectivement I'extrudeuse de briques commerciale ainsi que les briques extrudées a petit échelle
dans I’étude. lls ont constaté que les briques extrudées a petite échelle ont atteint une résistance a la
compression trés proche de celle des briques a grande échelle, soit 3,39 MPa.
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(a) (b)

Figure 1.23: (a) Extrudeuse de briques commerciale et (b) briques extrudées dans un laboratoire [204]

D’autre part, plusieurs études ont déja commencé a introduire des mortiers argileux stabilisés au
ciment dans la technique d’impression 3D [205-208]. Khelifi et al. [205] ont réalisé des mélanges
ternaires de sable, de ciment et de kaolin pour concevoir des blocs extrudés non porteurs pour la
construction. lls ont constaté que les mélanges contenant 8 a 10% de ciment en masse et durcis dans
une piece a climat controlé avaient des résistances a la compression allant de 2 a 18 MPa. lls ont
également observé un retrait acceptable (< 0,8 %) pour tous les mélanges testés. Une autre étude
réalisée par d’Haese et al. [209] a examiné la possibilité de développer des éléments isolants
respectueux de I'environnement par impression 3D (Figure 1.24). lls ont incorporé des fibres de lin et
des fines de carriére argileuses dans la conception du mélange, ainsi qu’un ciment de laitier de haut
fourneau de qualité supérieure pour obtenir la partie structurelle du mur. lls ont constaté qu'avec 30%
de ciment dans les matériaux secs, il est possible d'obtenir une résistance a la compression supérieure
a celle requise pour une maison a deux étages.

Mixer

Concrete pump

Figure 1.24: Mur isolant imprimé a base de terre, de sable et de ciment [209]

D’autre part, il existe également quelques études qui ont tenté d’imprimer de la terre excavée et de
I"argile mais en utilisant des liants autres que le ciment. Par exemple, Perrot et al. [210] ont évalué la
possibilité d'imprimer une structure avec un matériau de terre crue contenant 60% de particules plus
fines que 10 um grace a l'utilisation d’alginate, un liant a prise rapide (Figure 1.25). lls ont également
constaté que I'ajout de I'alginate améliorait la résistance du matériau imprimé, qui était comparable a
celle trouvée dans les matériaux conventionnels a base de terre tels que le torchis, allant de 1,2 31,7
MPa.
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Figure 1.25: Matériau imprimé a base de terre et d’alginate [210]

Néanmoins, I'impression 3D par extrusion de matériaux terreux présente encore plusieurs défis pour
les systémes d'impression 3D disponibles dans le commerce et dépend encore de plusieurs facteurs,
tels que le type de terre utilisée et sa nature argileuse. Gomaa et al. [211] ont cherché a développer
un systéme d'impression 3D pour le torchis (Figure 1.26). lls ont découvert que leur systéme
d'extrusion améliore considérablement le processus d’impression 3D du torchis en termes de vitesse
d'extrusion, de continuité, de cohérence et de mobilité.

Figure 1.26: Systéeme d’extrusion développé pour I'impression de torchis [211]

En effet, malgré la complexité de la maitrise des matériaux imprimables a base de terre excavée,
I'impression 3D de matériaux terreux semble prometteuse car elle apporte de nombreux avantages
environnementaux et économiques ainsi que des opportunités et innovations dans le domaine de la
construction.

Néanmoins, peu d'études sont consacrées a I'utilisation de terres excavées en impression 3D dans le
but de produire des matériaux porteurs imprimables. Par conséquent, un des objectifs de cette thése
est d’employer I'impression 3D comme un processus de fabrication fiable et robuste de matériaux de
terre porteurs imprimables en 3D avec un faible impact environnemental.

3. Conclusion

L’étude bibliographique sur I'impression 3D nous montre que cette derniére peut avoir un impact
économique et environnemental négatif, en raison de la forte teneur en ciment nécessaire pour
respecter certaines propriétés rhéologiques et mécaniques. En paralléle a cela, de tres grandes
guantités de matériaux alternatifs, tels que les sédiments de dragage, les fibres de verre polyester et
les terres excavées sont générées chaque année et leur gestion devient de plus en plus complexe d'un
point de vue économique et environnemental. Il est donc intéressant d'essayer de combiner ces deux
problématiques et d'apporter une solution écologique, environnementale, économique et technique

qui consiste a valoriser ces matériaux alternatifs dans l'impression 3D.

L’objectif principal de cette thése est de comprendre I'effet de I'incorporation des différents matériaux
alternatifs sur les propriétés rhéologiques et mécaniques des mélanges imprimables/imprimés. Une
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méthodologie expérimentale est donc associée a cette theése, ou une série de tests sont réalisés pour
caractériser les propriétés des mélanges imprimables a différentes échelles ainsi qu’a I'état frais et
durci. Afin de répondre a notre objectif et sur la base des résultats de la recherche bibliographique, le
cahier des charges ci-dessous reprend la démarche expérimentale de la thése et ses limites :

Démarche expérimentale de la thése

La démarche expérimentale de ce travail de thése, présentée en détail dans le chapitre 2, est divisée
en plusieurs étapes. Tout d’abord, les matériaux alternatifs utilisés sont caractérisés et leurs propriétés
sont mesurées :

e La masse volumique;

e ladistribution granulométrique des particules ;
e lasurface spécifique ;

e La composition chimique.

Ensuite, pour le chapitre 3, une formulation cimentaire témoin imprimable, ne contenant aucun
matériau alternatif, est développée a petite échelle puis imprimée a I’échelle d’'une imprimante 3D de
laboratoire afin de valider son imprimabilité avant de procéder a la valorisation des différents
matériaux alternatifs. Ensuite, une méthodologie de formulation est suivie pour la mise en ceuvre et
pour la caractérisation des mélanges imprimables valorisant des matériaux alternatifs. Ce chapitre est
divisé en trois parties. La premiere partie vise a valoriser du sédiment flash calciné dans la formulation
témoin, en tant que liant, en produisant un liant binaire (ciment/sédiment flash calciné). La seconde
partie vise a substituer davantage le ciment a travers la production d’un liant ternaire
(ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire). Et la troisieme partie vise a valoriser des poudres de
fibres de verre polyester, en tant que renfort, dans la formulation témoin.

Dans le chapitre 4, trois formulations imprimables a base de terre excavée sont développées suite a
une méthodologie de formulation qui consiste a trouver le superplastifiant le plus approprié ainsi que
le dosage convenable de superplastifiant pour chaque formulation tout en respectant les exigences
d’imprimabilité. Les formulations sont ensuite caractérisées a I'état frais et durci.

Les mémes essais de caractérisation sont appliqués pour tous les mélanges élaborés dans ces travaux
de recherche. De plus, des impressions a I’échelle d’'une imprimante 3D de laboratoire sont réalisées.

Les essais réalisés pour caractériser les mélanges a I’état frais sont les suivants :

e Impression manuelle par pistolet pour évaluer I'extrudabilité ;

e Essai d'affaissement modifié pour évaluer la buildabilité ;

e Essai d’étalement pour mesurer le diametre d’étalement et la fluidité;

e Prisometre Vicat pour mesurer le temps du début et de la fin de la prise ;

e Pénétration de cOne pour mesurer I’évolution du seuil de cisaillement avec le temps.

D’autre part, les essais réalisés pour caractériser les mélanges a I’état durci sont les suivants :

e Lamesure de la résistance mécanique ;
e Lamesure de la porosité accessible au mercure.

En outre, différentes types d’éprouvettes sont réalisées afin d’étudier I'effet de I'impression 3D sur les
propriétés mécaniques des mélanges :

e Eprouvettes normalisées/compactées ;
[ Eprouvettes non compactées ;
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e Eprouvettes réalisées par impression de couches au pistolet ;
e Eprouvettes extraites de cordons imprimés par I'imprimante 3D.

Enfin, la caractérisation physico-chimique des formulations sélectionnées est effectuée par :

e Lamesure de la chaleur d’hydratation par calorimétre semi-adiabatique et isotherme;
e L’analyse thermogravimétrique (ATG).

L'innocuité environnementale des matériaux ainsi que celle des formulations imprimables retenues a
base de ces matériaux est également validée par des tests de lixiviation.

Limites de la thése
Cette thése n’aborde pas les travaux de recherche ci-dessous :

e |’évaluation de la durabilité des formulations développées. Seules la porosité et I'analyse
thermogravimétrique sont utilisées comme indicateurs de durabilité.

e |’effet structurel (inertie géométrique) de I'impression en laboratoire ou via la modélisation
numérique.
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CHAPITRE 2 : MATERIAUX ET METHODES DE
CARACTERISATION DE MORTIERS IMPRIMABLES

1. Introduction

Dans ce chapitre, les différents matériaux utilisés sont présentés et décrits. Ensuite, un cahier des
charges expérimental avec des exigences liées a l'impression 3D est défini afin de valider
I'imprimabilité (i.e., extrudabilité et buildabilité) des formulations. En outre, une liste de tests
permettant d’évaluer les mortiers imprimables a I'état frais et durci est décrite. Plusieurs propriétés,
complémentaires a I'extrudabilité et a la buildabilité, peuvent donc étre mesurées ; telles que le temps
de prise, I'’évolution du seuil de cisaillement en fonction du temps, les résistances mécaniques et la
porosité des échantillons imprimés et non imprimés. De plus, afin d’étudier I’'hydratation et I'influence
de I'ajout des différents matériaux sur la réactivité des mélanges, des tests calorimétriques ainsi que
des analyses thermogravimétriques sont adoptés. Enfin, le test de lixiviation est appliqué pour valider
I'innocuité environnementale des mélanges imprimables élaborés.

2. Matériaux

2.1. Ciment

Un Ciment Portland (OPC) CEM 152,5 N CE CP2 NF fournit par EQIOM (France) a été utilisé. Le ciment
a une masse volumique réelle égale a 3,15 g/cm?3, un pourcentage des grains passant a 50% (D50) =
8,82 um, et une surface spécifique égale a 0,98 m?/g. La composition chimique du ciment a été
analysée par fluorescence X (FX) et présentée dans le Tableau 2.1. De plus, la composition
minéralogique du ciment est présentée dans le Tableau 2.2.

Tableau 2.1: Composition chimique du ciment

Composition | Al03 | CaO cl FeO | Fe203 | KO | MgO | Naz20O | P2Os | SOs | SiO2 | TiO2 | ZnO

Pourcentage

. 4,53 | 60,17 | 0,10 | 2,57 | 2,86 | 1,08 | 0,83 | 0,27 | 0,23 | 4,25 | 16,90 | 0,33 | 0,12
massique (%)

Tableau 2.2: Composition minéralogique du ciment

Composition C3S C2S GA CsAF Gypse
Pourcentage massique (%) 62 12 8 8 3

2.2. Sédiment de dragage

Un sédiment fluvial provenant du site de stockage de Noyelles-sous-Lens (NSL, France) a été utilisé. Ce
sédiment est considéré comme non inerte non dangereux [212]. Le sédiment a d'abord été séché a
105 °C jusqu'a obtention d'un poids constant, puis broyé jusqu’a 2 mm avec un broyeur a machoires,
homogénéisé et finement broyé avec un broyeur automatique RETSCH de type RS200 jusqu’a une
granulométrie de D90 < 40 um, et enfin calciné/traité par la méthode de calcination flash.
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2.2.1. Présentation du four et du procédé de calcination flash

La méthode de calcination flash est une technique innovante et économique de traitement thermique
rapide de matériaux finement broyés a hautes températures. Cette méthode de calcination est
adaptée aux matériaux minéraux dont les argiles [132,213]. Le concept de cette méthode consiste a
exposer le matériau mis en question, dans I'ordre de quelques dixiemes (1/10) de seconde, a |'air sous
de tres hautes températures, suivant une technique initialement développée par Salvador et al. en
1992 [130]. Une telle méthode de calcination vise a créer des propriétés pouzzolaniques dans le
matériau calciné en activant certaines phases. Elle a déja été employée pour traiter efficacement les
sédiments en éliminant de maniére significative la matiere organique et en activant les phases
sédimentaires, en particulier les phases argileuses [134,135,214].

Bien que ces performances puissent étre obtenues en utilisant les techniques traditionnelles de
calcination thermique directe, I'approche de la calcination flash offre une variété d'avantages,
notamment un colt et une consommation d’énergie réduits, ainsi qu’un temps de calcination plus
rapide [130,149].

Dans cette thése, la calcination flash du sédiment NSL a été réalisée dans un four flash qui se trouve
au centre de recherche de I'MT Nord-Europe (France). Le taux de production peut atteindre 50 kg de
matiere par jour. Un brlleur au gaz propane d'une puissance comprise entre 10 et 50 kW est utilisé
pour calciner les matériaux jusqu'a une température maximale de 800 °C. La Figure 2.1 illustre le
schéma du four de calcination flash utilisé pour le traitement du sédiment.

Figure 2.1: Schéma du four de calcination flash utilisé pour le traitement du sédiment

Le principe et le fonctionnement du four a flash sont décrits par Teklay et al. [213]. Plusieurs
parametres peuvent étre ajustés pendant le processus de calcination, tels que la puissance du brdleur,
le débit d'air, le débit de matériau et la température. Cependant, ces parameétres doivent étre adaptés
aux propriétés du matériau et doivent étre maintenus constants tout au long du processus de
calcination.
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Une étude réalisée par Chu et al. [214] s’est concentrée sur I'optimisation du processus de calcination
flash des sédiments a une échelle semi-industrielle, ou les sédiments ont été calcinés a trois
températures différentes de 650 °C, 750 °C, et 800 °C. La réactivité pouzzolanique des sédiments
calcinés a été examinée par plusieurs méthodes pour évaluer la performance de la méthode de
calcination et I'effet des sédiments calcinés sur |I'hydratation d’'un matériau cimentaire. Les résultats
ont montré que le sédiment NSL calciné a 750 °C donnait de meilleures propriétés que celles obtenues
a 650 °C et 800 °C, faisant de cette température la température optimale de calcination flash pour ce
sédiment.

Par conséquent, cette température (750 °C) a été choisie pour la calcination flash du sédiment dans
notre étude.

Le sédiment flash calciné obtenu a une masse volumique réelle égale a 2,64 g/cm?3, un pourcentage
des grains passant a 50% (D50) = 7,22 um, et une surface spécifique égale 3 28,95 m?/g. Le Tableau 2.3
ci-dessous présente la composition chimique du sédiment flash calciné analysée par FX. Les quatre
éléments principaux présents dans le sédiment flash calciné sont Si, Ca, Al et Fe.

Tableau 2.3: Composition chimique du sédiment flash calciné

Composition | Al20s | CaO | CuO | FeO | Fe203 | K20 | MgO | Naz20 | P20s | SOs | SiO2 | TiO2 | ZnO

Pourcentage

) 12,66 | 18,89 | 0,13 | 0,13 | 6,00 | 2,29 | 1,16 | 0,54 | 2,29 | 2,75 | 44,50 | 0,67 | 0,37
massique (%)

2.3. Filler Calcaire

Le filler calcaire CB CALC 80 avec une masse volumique réelle égale a 2,73 g/cm3, un pourcentage des
grains passant a 50% (D50) = 6,02 um, et une surface spécifique égale a 1,21 m?/g a été utilisé.

La Figure 2.2 montre les courbes granulométriques du ciment, sédiment flash calciné et du filler
calcaire réalisées a I'aide d’'un Granulometre Laser LS 13-320. Les courbes granulométriques du
sédiment flash calciné et du filler calcaire sont proches de celle du ciment, ce qui rend possible et
prometteur la substitution du ciment par ces deux matériaux.

——CEM 52,5 N — =Sédiment flash calciné Filler calcaire

100 A

Tamisats (%)

0,1 1 10 100 1000
Tamis (um)

Figure 2.2: Courbes granulométriques du ciment, du sédiment flash calciné et du filler calcaire
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2.4. Poudres de fibres de verre polyester

Des poudres recyclées d’un broyage fin de matériaux composites a partir de pieces composites
thermodurcissables (polyester insaturé/fibres de verre) issues du secteur automobile en fin de vie ont
été utilisées (iNoPLAST, France). L’analyse granulométrique (Figure 2.3) montre que les poudres de
fibres de verre polyester (PV) présentent un pourcentage des grains passant a 50% (D50) = 24,02 um
et une grandeur maximale de particules ne dépassant pas les 100 um. La masse volumique et la surface
spécifique des poudres sont respectivement 2,00 g/cm? et 1,77 m?/g. La composition chimique des
poudres analysée par FX, présentée dans le Tableau 2.4 ci-dessous, montre que les quatre principaux
éléments sont Ca, Si, Al, et Br.

100

80

Tamisats (%)

PV

1
1 10 100 1000

Tamis (um)

Figure 2.3: Courbe granulométrique des poudres de fibres de verre polyester

Tableau 2.4: Composition chimique des poudres de fibres de verre polyester

Composition Al203 Ca0o SiO2 MgO Na20 CrO Fe203 K20
Pourcentage 1,70 | 11,61 | 69,74 | 1,16 | 13,21 | 015 | 057 | 0,72
massique (%)

2.5. Sable

Un sable calcaire concassé 0/2 mm fournit par les Carrieres du Boulonnais (France) avec 9% de
particules fines inférieures a 63 um a été utilisé. La masse volumique réelle du sable est de 2,74 g/cm3.
La Figure 2.4 présente la courbe granulométrique du sable.

100 - Sable de Boulonnais
80
£ 60
2
2
£
© 40
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0,01 0,1 1 10
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Figure 2.4: Courbe granulométrique du sable
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2.6. Terre excavée

Une terre excavée générée par les ouvrages du Grand Paris Express (GPE) a été utilisée dans cette
étude dans son état brut. Aucun traitement (broyage, concassage, calcination...) n’a été appliqué sur
la terre pour ne pas influencer ses propriétés physico-chimiques. La terre a été plutot séchée a I'air
libre puis tamisée a 2 mm pour éliminer tout agrégat grossier afin d’éviter les problemes de blocage
au niveau de la buse de I'imprimante pendant le processus d’'impression. Néanmoins, méme avant le
processus de tamisage, la terre ne contenait qu’une tres faible quantité de granulats supérieurs a 0,5
mm (0,56% de la masse totale de la terre) comme le montre la courbe granulométrique de la Figure
2.5. Alors que pour la partie fine de la terre, un pourcentage de 32% et 31% correspondait
respectivement a des particules inférieures a 80 um et 63 um.

—l-Terre excavée
100

80 -

60 -

Tamisats (%)

0,01 0,1 1 10
Tamis (mm)

Figure 2.5: Courbe granulométrique de la terre excavée

La Figure 2.6 (a) montre I'aspect de la terre dans sa forme originale et brute avant le processus de
tamisage. On pourrait penser que la terre contient de grosses roches, mais en réalité, ce ne sont que
des particules agglomérées et collées les unes aux autres. Tandis que la Figure 2.6 (b) illustre I'aspect
homogene de la terre tamisée a 2 mm. Les gros blocs de particules ont été soumis a un processus de
désagrégation manuel léger afin de permettre a la quantité maximale de terre de passer a travers le
tamis de 2 mm.

(a) (b)

Figure 2.6: Aspect de la terre (a) avant et (b) apreés le tamisage a 2 mm
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Les limites d’Atterberg (limite de liquidité et de plasticité) de la terre ont été déterminées
conformément a la norme NF EN I1SO 17892-12. La valeur d’absorption au bleu de méthyléne (VBS)
conformément a la norme NF P 94-068 pour évaluer I'argilosité de la terre.

La terre a enregistré une limite de liquidité égale a W, = 18,68%, une limite de plasticité égale a Wp =
11,84%, un indice de plasticité égale a Ip = 6,84%, et une valeur d’absorption au bleu égale a VBS = 0,83
/100g qui classe la terre dans la catégorie des sols sablo-limoneux (0,2 < VBS £ 1,5).

De plus, la masse volumique réelle et |a surface spécifique de la terre sont respectivement 2,73 g/cm?
et 4,79 m?/g. La composition chimique de la terre analysée par FX est également présentée dans le
Tableau 2.5 ci-dessous.

Tableau 2.5: Composition chimique de la terre excavée

Composition Al203 CaOo FeO | Fe;03 | K2O | MgO | NaO | SOs SiO2 TiO2
Pourcentage
massique (%)

3,63 | 13,04 | 1,00 | 1,12 | 137 | 798 | 0,16 | 1,30 | 57,16 | 0,2

2.7. Adjuvants

Dans l'impression 3D, a part les composants d’'un mélange, 'utilisation d’adjuvants chimiques est
nécessaire pour procurer aux encres les propriétés a I'état frais pour étre imprimables. Pour cette
raison, des superplastifiants et un agent modifiant de viscosité ont été utilisés dans cette étude.

2.7.1. Superplastifiants (SP)

L'utilisation d’un superplastifiant dans une matrice cimentaire permet au mélange d’étre plus fluide
sans ajout d’eau, ce qui lui procure une maniabilité et une stabilité permettant le pompage et
I’extrusion lors du processus d’'impression. Dans cette étude, trois types différents de superplastifiants
(adjuvants a haute réduction d’eau) ont été étudiés, dont les caractéristiques sont résumées dans le
Tableau 2.6. En effet, il a été décidé de choisir ces trois superplastifiants en particulier en raison de
leur nature et composition différentes, ainsi que de leur adaptabilité prometteuse a une matrice
cimentaire imprimable. Par exemple, CHRYSO®Fluid Optima 100 a été choisi en raison de son utilisation
dans une étude précédente dans des mortiers imprimables contenant principalement les mémes
matériaux que ceux utilisés dans cette étude [215]. MasterSuna SBS 4131 a été choisi car il est censé
apporter de la fluidité dans des bétons intégrant des sables/sols difficiles et argileux, ce qui pourrait
étre intéressant a évaluer et a tester notamment dans la formulation des mélanges a base de terre
excavée. Enfin, MasterGlenium ACE 456 a été choisi car plusieurs études ont montré que les
superplastifiants a base de polycarboxylates sont adaptés a I'impression 3D des matériaux cimentaires
et argileux [216-219].

Tableau 2.6: Caractéristiques des superplastifiants

Superplastifiant | CHRYSO®Fluid Optima 100 | MasterSuna SBS 4131 | MasterGlenium ACE 456
Nature Phosphonate modifié Polymeére Polycarboxylate
Extrait sec (%) 31,00 28,50 30,00

Les fiches techniques présentées dans les Annexes 1, 2, et 3 détaillent les propriétés des
superplastifiants : CHRYSO®Fluid Optima 100, MasterSuna SBS 4131, et MasterGlenium ACE 456,
respectivement.
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2.7.1.1. Saturation en superplastifiant

Le but des tests de saturation est de déterminer le superplastifiant le plus adapté et celui qui a un fort
pouvoir défloculant et fluidifiant sur les matériaux utilisés dans cette these. Cependant, si I'impression
3D nécessite un matériau suffisamment maniable pour faciliter le pompage pendant le processus
d’impression, le matériau ne doit pas non plus étre trop fluide pour étre encore buildable une fois
extrudé. Il s’agit donc de ne pas dépasser ou d’atteindre obligatoirement le dosage de saturation
obtenu par les tests de saturation puisque I'objectif est de disposer d’un matériau ayant la fluidité juste
nécessaire pour respecter les autres parametres d’impression a part la pompabilité et I'ouvrabilité,
notamment la buildabilité. Par exemple, le dosage en superplastifiant d’'un matériau autoplagant est
susceptible d’étre plus élevé que celui d’un matériau imprimable, faisant du choix du dosage de
superplastifiant un parametre dépendant du type d’application visé.

Pourtant, il reste intéressant d’évaluer la compatibilité du liant avec les différents superplastifiants
proposés, afin de voir lequel serait le plus approprié dans le cadre de cette étude. Ainsi, deux méthodes
ont été utilisées pour déterminer le dosage de saturation du liant avec chacun des superplastifiants et
pour suivre I"évolution du comportement rhéologique du liant adjuvanté avec le temps. Les deux
procédures adoptées visent a déterminer le temps d’écoulement et le diameétre d’étalement du liant
avec plusieurs dosages de superplastifiants en utilisant respectivement le céne de Marsh et le mini-
cone.

a. Mode opératoire — Céne de Marsh

L’essai au cone de Marsh (Figure 2.7) consiste a mesurer le temps et la vitesse d'écoulement du coulis
a travers une buse de 12,5 mm de diametre sous |'effet de son propre poids. Plus I'écoulement est
lent, plus le coulis est visqueux et plus I’écoulement est rapide, plus le coulis est fluide. L’objectif de
cet essai est de trouver le dosage de saturation du liant (i.e., ciment) en superplastifiant a partir de la
vitesse d’écoulement du coulis.

Figure 2.7: Céne de Marsh utilisé pour mesurer la saturation du liant en superplastifiant
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L’essai s’est réalisé dans une chambre climatisée dont la température était fixée a 20 °C et I'humidité
relative était supérieure a 90%. Les matériaux utilisés pour cet essai (le ciment, I'eau et le
superplastifiant) ont également été pré-tempérés a 20 °C et stockés dans la méme salle d’essai.

Une masse de ciment de 2000 g et un rapport E/C égal a 0,4 ont été choisis pour cet essai. Le dosage
du superplastifiant a été ajouté en fonction de la masse du ciment. Ensuite, un volume de 1500 ml de
coulis a été préparé en suivant les étapes ci-dessous :

1- Introduire I'eau et le superplastifiant dans le bol du malaxeur de 5 litres en arrét ;

2- Introduire le ciment dans le malaxeur et démarrer le chronométre (to) ;

3- Mélanger a petite vitesse pendant 1 minute ;

4- Arréter le malaxage et racler le bol du malaxeur a I'aide d’une spatule pendant 30 secondes ;

5- Reprendre le malaxage a petite vitesse pendant 30 secondes, puis a grande vitesse pendant 1

minute.

A la fin du malaxage, le coulis de ciment est introduit dans le cbne de Marsh. Le bouchon de la buse
est ensuite retiré pour permettre au coulis de passer par la buse et de remplir un récipient d’un volume
de 1000 ml. Ensuite, afin de vérifier la compatibilité entre le superplastifiant et le ciment, quatre
mesures ont été effectuées a quatre temps différents (to+ 5 min, to+ 15 min, to+ 30 min et to+ 60 min)
pour vérifier le maintien d’ouvrabilité du coulis ainsi que pour suivre I’évolution de sa fluidité en
fonction du temps. Ceci a été établi selon la norme NF P 18-358. Ainsi, aprés chaque mesure
d’écoulement, le coulis est remis dans le bol du malaxeur au repos et recouvert par un film plastique
pour éviter toute évaporation d’eau. Le coulis est ensuite mélangé de nouveau pendant 30 secondes
a vitesse lente avant chaque nouvelle mesure.

Le dosage de saturation est défini lorsque la fluidité du coulis, qui devrait normalement augmenter
avec le dosage du superplastifiant, atteint une valeur maximale. |l est également probable que lorsque
le dosage en superplastifiant dépasse cette valeur, le coulis, initialement fluide avec un temps
d’écoulement rapide, devient visqueux avec un temps d’écoulement plus lent. Cette valeur est alors
considérée comme le dosage de saturation, ou I'ajout de superplastifiant ne fluidifie plus le coulis.

b. Mode opératoire — Mini-céne

La saturation du liant par les différents superplastifiants a été réalisée également a I'aide du mini-céne
illustré dans la Figure 2.8 ayant un volume de 37,71 cm?. Cet essai consiste a mesurer |'étalement d’une
pate adjuvantée a I'aide du mini-céne. Plus I'étalement est petit, plus la pate est visqueuse. Plus
|’étalement est grand, plus la pate est fluide. Le mini-cone utilisé dans cette étude possede des
dimensions proportionnelles a celles du cone d’Abrams, avec un diametre supérieur de 19 mm, un
diametre inférieur de 38 mm et une hauteur de 57 mm, et a été défini par Wedding et al. [220]. Les
matériaux testés avec cette méthode de saturation sont le ciment, les fines de terre (i.e., la partie
inférieure a 80 um) et des mélanges de ciment et de fines de terre. En fait, il était intéressant
d'introduire cette méthode afin de comparer les résultats de saturation avec ceux obtenus avec le cone
de Marsh. L'utilisation du mini-cGne permet également de réduire la quantité de matériau utilisée pour
les essais de saturation par rapport a laméthode du cone de Marsh. De plus, la simplicité de la méthode
facilite I'évaluation précise et efficace des superplastifiants.
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219 mm

|<'7 38 mm ———‘

Figure 2.8: Mini-céne utilisé pour mesurer la saturation du liant en superplastifiant

De ce fait, une masse de liant de 100 g et un rapport E/C égal a 0,4 ont été choisis pour cet essai. Le
dosage du superplastifiant a été ajouté en fonction de la masse du liant. Ensuite, la pate a été préparée
en suivant les étapes ci-dessous :

1- Introduire le liant dans le malaxeur en arrét;

2- Introduire 'eau et le superplastifiant dans le bol du malaxeur de 370 ml et démarrer le
chronometre (to);

3- Meélanger a petite vitesse pendant 1 minute, puis a grande vitesse pendant 1 minute ;

4- Arréter le malaxage et racler le bol du malaxeur a I'aide d’une spatule pendant 30 secondes ;

5- Reprendre le malaxage a grande vitesse pendant 1 minute.

A la fin du malaxage, la pate est introduite dans le mini-cone. Trois mesures d’étalement ont été
effectuées a trois temps différents (to + 5 min, to + 15 min et to + 30 min) pour suivre I’évolution de la
fluidité de la pate adjuvantée en fonction du temps. Le diamétre d’étalement est mesuré dans deux
directions perpendiculaires a I'aide d’un pied a coulisse (Figure 2.9), et la valeur d’étalement moyenne
est ainsi calculée. Ensuite, apres chaque mesure d’étalement, la pate est mise dans le malaxeur au
repos et recouvert par un film plastique pour éviter toute évaporation d’eau. La pate est ensuite
mélangée de nouveau pendant 30 secondes a vitesse lente avant chaque nouvelle mesure.

Figure 2.9: Etalement de pdte adjuvantée avec I'essai du mini-céne

Le dosage de saturation, comme dans I'essai au cone de Marsh, est défini lorsque la fluidité de la pate
adjuvantée atteint une valeur maximale. Il est également probable que lorsque le dosage en
superplastifiant dépasse cette valeur, la pate, initialement fluide avec un grand diametre d’étalement,
devient visqueuse avec un diameétre d’étalement plus petit. Cette valeur est alors considérée comme
le dosage de saturation, ou I'ajout de superplastifiant n’a plus d’effet fluidifiant sur la pate.

2.7.2. Agent modifiant de viscosité (AMV)

En complément de I'utilisation de superplastifiant, un additif commercial (BELITEX® ADDICHAP) a été
utilisé comme agent modifiant de viscosité (AMV) sous forme de poudre blanche. L’Annexe 4 détaille
les propriétés de I'additif. L'ajout d’un tel additif permettra au mélange de gagner en cohésion, en
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stabilité et en buildabilité, qui sont des parameétres essentiels pour I'impression 3D [48,221-223]. Il a
été décidé d’utiliser BELITEX® ADDICHAP en raison de son utilisation dans une étude précédente dans
des mortiers imprimables contenant principalement les mémes matériaux que ceux utilisés dans cette
étude [215]. Cependant, cet agent n’a été utilisé que dans la formulation des mélanges valorisant des
sédiments de dragage et des poudres de fibres de verre polyester, et non dans les mélanges valorisant
de la terre excavée. De plus, le dosage optimal d’AMV dans la formulation cimentaire témoin a été
choisi suite a une série de tests itératifs d’extrudabilité par le pistolet et de buildabilité par I'essai
d'affaissement modifié réalisés en laboratoire pour répondre aux exigences d’imprimabilité du cahier
des charges expérimental. Ensuite, une fois que le dosage en AMV de la formulation témoin a été
trouvé, il a été fixé pour le reste de I'étude pour les différents mélanges valorisant des sédiments de
dragage et de poudres de fibres de verre polyester.

3. Méthodes de caractérisation de mortiers imprimables

Comme il n’existe actuellement aucune norme pour la formulation ou la caractérisation des matériaux
cimentaires imprimables, dans cette étude, des méthodes simples ont été mises en ceuvre a I'échelle
du laboratoire pour pouvoir simuler le processus d’impression 3D et établir un cahier des charges
expérimental répondant aux besoins et aux exigences de I'impression. L'importance de la simplicité
des méthodes suivies assure la répétabilité des essais de caractérisation des mortiers. Ainsi, les
mortiers ont d'abord été testés pour I'imprimabilité et ont été considérés comme imprimables s'ils
répondaient aux conditions définies dans le cahier des charges expérimental, puis caractérisés a I'état
frais et durci.

3.1. Extrudabilité par pistolet manuel

Un pistolet a cartouche a été utilisé afin de simuler I'impression 3D a petite échelle (Figure 2.10). Cet
outil a précédemment été utilisé par Khalil et al. [78] et Baz et al. [224]. Il est composé d’'un tube
cylindrique d’un volume de 600 ml dans lequel un piston peut coulisser et appliquer une pression
controlée manuellement sur le matériau contenu dans le tube. Cette pression provoque ensuite
I’extrusion du matériau a travers une buse circulaire de 2 cm de diametre réalisée par impression
plastique 3D. Cet outil simple permet de tester et de valider I'imprimabilité, notamment I'éxtrudabilité,
des formulations élaborées a petite échelle avant de passer a des impressions a I"échelle d’une
imprimante 3D de laboratoire.

Figure 2.10: Pistolet utilisé pour l'impression 3D a petite échelle

Afin de pouvoir considérer un matériau comme extrudable et adapté a I'impression 3D, il ne doit étre
ni trop fluide ni trop rigide. Par exemple, le matériau ne doit pas s'écouler sous son propre poids a
travers la buse du pistolet (Figure 2.11 (a)), ni étre trop difficile a extruder et ne pas pouvoir sortir en
bloquant la buse (Figure 2.11 (b)). Cependant, le matériau doit étre suffisamment fluide, ne nécessitant
gu’une légére pression pour pouvoir sortir de la buse assez facilement sans causer de problémes de
filtration ou de ségrégation.
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(a) (b)

Figure 2.11: Extrusion d'un (a) matériau trop fluide, et d'un (b) matériau trop sec et dur a extruder

3.2. Buildabilité par I'essai d'affaissement modifié

Pour pouvoir classer un matériau comme un matériau adapté a I'impression 3D, il ne suffit pas qu’il
soit extrudable mais aussi buildable. Les couches extrudées doivent conserver leur forme lors de
I'impression et ne pas s’affaisser sous leur propre poids ainsi que sous le poids des couches
supérieures. La Figure 2.12 montre un exemple clair d’'un matériau buildable et un autre non buildable.
Sur la Figure 2.12 (a), les couches sont bien visibles et séparées les unes des autres. De plus, on ne
constate aucun affaissement au niveau des couches ce qui conduit a la stabilité de I'ensemble de la
piece imprimée. Contrairement, la Figure 2.12 (b) présente un matériau non buildable en raison de
|'affaissement et de I'étalement des couches extrudées, ce qui entraine la défaillance et I'effondrement
de I'ensemble de la piece imprimée.

(a) (b)

Figure 2.12: Couches d'un (a) matériau buildable, et d'un (b) matériau non buildable

La buildabilité pourrait étre évaluée visuellement, comme le montre la Figure 2.12, cependant, le
jugement visuel n'est pas toujours une méthode fiable et suffisante. Par conséquent, afin d’évaluer
guantitativement la buildabilité des mortiers, I'essai d'affaissement modifié a été utilisé,
conformément aux études menées par Nematollahi et al. [182] et lican et al. [52]. Le mini-cone utilisé
dans cet essai est le méme que celui utilisé dans la norme NF EN 1015-3 pour la détermination de la
consistance du mortier frais, ayant une hauteur de 5 cm, un diamétre du haut de 7 cm et un diametre
du bas de 10 cm. L'essai consiste a remplir le mortier frais dans le céne, a soulever lentement le cone
et a placer une charge statique de 600 g sur la surface supérieure du mortier conique (y compris le
poids d'une plaque de verre ronde), puis a mesurer la hauteur moyenne finale (h¢) du mortier frais
déformé apres 1 minute de charge. Plus la hauteur finale mesurée apres le chargement est élevée,
plus le matériau est buildable. Le montage et les étapes de I'essai sont illustrés a la Figure 2.13. Un
mélange est considéré comme buildable si sa hauteur finale, mesurée apres I'application de la charge,
n'est pas inférieure a 4,5 cm. Cette valeur est obtenue en utilisant I'essai d'affaissement modifié
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appliqgué a un matériau imprimable commercial et a été choisie comme valeur seuil de hauteur
minimale (h¢seuil) pour cet essai de buildabilité (Figure 2.14).

1]

affaissement

7 cm

5cm

10 cm

Figure 2.13: Montage et étapes de I’essai d'affaissement modifié pour mesurer la buildabilité

Figure 2.14: Valeur de hauteur finale (hs) minimale acceptée pour I'essai de buildabilité (4,5 cm)

La Figure 2.15 montre un exemple d’'un matériau buildable et un matériau non buildable évalué par
I’essai d'affaissement modifié. On peut voir qu’apres I'application de la charge de 600 g, le matériau
de la Figure 2.15 (a) a pu conserver sa forme conique initiale (h¢ 2> h¢ seuil =4,5 cm) alors que le matériau
de la Figure 2.15 (b) s'est compléetement effondré (h¢ < h¢ seuil = 4,5 cm).

(a) (b)

Figure 2.15: Hauteur finale (hg) d'un (a) matériau buildable, et d'un (b) matériau non buildable mesurée avec I’essai de
buildabilité

3.3. Cahier des charges expérimental

Comme déja évoqué, dans cette étude, pour qu’un mortier soit considéré imprimable, il doit répondre
aux exigences les plus importantes de l'impression 3D qui définissent le cahier des charges
expérimental : Il doit étre extrudable ainsi que buildable. Le mortier est ainsi évalué a I'aide des deux
méthodes décrites ci-dessus — le pistolet pour son extrudabilité et I’essai d'affaissement modifié pour
sa buildabilité — et considéré imprimable s’il satisfait les conditions imposées par ces deux tests.
Ensuite, une fois prouvés imprimables, les mortiers ont été caractérisés par le reste des tests pour
leurs propriétés a I'état frais et durci.
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3.4. Propriétés a I’état frais

L’évaluation des propriétés des mortiers imprimables ainsi que I’évolution de leur comportement a
I’état frais au cours du temps est trés importante étant donné la courte durée du processus
d'impression 3D. Par conséquent, plusieurs caractéristiques a I'état frais telles que la fluidité, la
maniabilité et I'évolution structurelle sont essentielles a exploiter dans le contexte d’un mortier
imprimable.

3.4.1. Etalement par table a secousses

Le test d'étalement par la table a secousses a été utilisé pour déterminer la fluidité et le diametre
d'étalement des mortiers conformément a la norme NF EN 1015-3 (Figure 2.16). A la fin du malaxage,
le mortier est introduit en deux couches dans le moule placé au centre de la table a secousses. Chaque
couche est tapotée au moins 10 fois par petits coups pour assurer le bon remplissage du moule. Le
surplus de mortier est ensuite éliminé de la surface du cone a I'aide d’une spatule. Le moule est enfin
soulevé verticalement et lentement en 15 secondes et la table est ensuite frappée en 15 secousses
pour étaler le mortier. Le diametre d’étalement est mesuré dans deux directions perpendiculaires a
|"aide d’un pied a coulisse, et la valeur moyenne d’étalement du mortier est ainsi calculée.

ot

Figure 2.16: Essai d’étalement par table a secousses

3.4.2. Temps de prise

Le temps de prise des mortiers (début de prise et fin de prise) a été déterminé par le test de Vicat selon
la norme NF EN 480-2. Les mortiers sont placés dans le moule de I'appareil Vicat comme le montre la
Figure 2.17. Une aiguille de diamétre égal a @ = 1,13 mm est libérée automatiquement a travers le
moule contenant le mortier frais toutes les 5 minutes. Le temps mesuré entre la fin du malaxage et le
moment ol la distance entre I'aiguille et la plaque de base du moule est de 6 mm constitue le temps
de début de prise du mortier. Tandis que, le temps mesuré entre la fin du malaxage et le moment ou
I"aiguille ne péneétre pas plus de 2,5 mm dans I'éprouvette constitue le temps de fin de prise du mortier.
L’essai s’est réalisé dans une chambre climatisée dont la température était fixée a 20 °C et I'humidité
relative était supérieure a 90%.

Figure 2.17: Essai de temps de prise de mortier
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3.4.3. Essai de pénétration de céne

L’essai de pénétration de cone a été utilisé pour évaluer I'évolution du seuil de cisaillement des
mortiers frais avec le temps. Il a été réalisé conformément a la norme NF EN ISO 17892-6 et a une
étude menée par Baz et al. [51]. La Figure 2.18 illustre le dispositif du test. Cet essai permet de calculer,
a l'aide d'une équation spécifique, le seuil de cisaillement correspondant a une série de pénétrations
provoquées par une charge imposée par un céne dans du mortier frais [225]. Le cOne utilisé avait un
angle de 30° (B) et une masse totale de 230 g. La méme procédure que celle utilisée dans I'étude de
Baz et al. [51] a été suivie. L'enfoncement du céne dans le mortier frais placé dans un récipient
circulaire a été mesuré toutes les 150 secondes (2,5 minutes) pour une durée totale de 1320 secondes
(22 minutes). Les seuils de cisaillement t en kPa ont été calculés suivant I'Equation (1), ou F est la force
générée par la masse du cone, h est la profondeur de pénétration enregistrée, et 6 est I'angle du cone.

T =FcosB?/rth?*tan® (1)

Chague mélange est testé trois fois, chacune sur un lot différent, et le résultat final de chaque mélange
correspond a la moyenne des trois essais.

Figure 2.18: Essai de pénétration de céne

3.4.4. Impression a l'échelle d'une imprimante 3D de laboratoire

L'imprimabilité (i.e., extrudabilité et buildabilité) des mélanges élaborés a été validée et confirmée a
|'échelle d’'une imprimante 3D de laboratoire. La Figure 2.19 montre I'imprimante et la pompe utilisées
dans cette étude. La buse de I'imprimante était circulaire avec un diametre de 2 cm, similaire au
diametre de la buse du pistolet utilisé pour évaluer I'extrudabilité des mélanges a petite échelle. Les
dimensions de la zone d’impression étaient X : 615 mm, Y : 520 mm, et Z : 600 mm. Différentes formes
ont été réalisées avec I'imprimante (cylindre, rectangle...) dont la hauteur variait entre 25 et 30 cm.
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Figure 2.19: Imprimante 3D de laboratoire et pompe [226]

L'aspect rhéologique du matériau ainsi que sa préparation et son malaxage ont une grande influence
sur le processus d’impression. Un lot de grand volume ne développe pas forcément le méme
comportement rhéologique qu’un lot de petit volume. Pour cette raison, les mélanges ont été
soigneusement congus et préparés pour garantir une bonne répétabilité et reproductibilité entre les
différentes échelles d’application testées. En outre, la méme procédure de préparation a été suivie
pour tous les mélanges en suivant les mémes étapes de malaxage et le méme mélangeur de 80 L pour
préparer des lots de 20-30 L par mélange.

En complément des exigences liées au matériau mis en question et a sa préparation, le processus
d'impression a I'aide d’'une machine/robot nécessite en soi une certaine maitrise de plusieurs
parametres d’impression tels que la pression/le débit de la pompe, la vitesse de déplacement de la
buse, la distance entre la buse et le plateau d’impression, la hauteur des couches, etc...

Le choix des parameétres d'impression dépend fortement de I'aspect rhéologique du matériau. Par
exemple, un mélange visqueux nécessite une pression et un débit de pompage plus élevés qu’un
matériau fluide pour passer dans le tuyau et sortir par la buse de I'imprimante. Le choix des paramétres
d'impression peut également influencer la géométrie et la qualité du matériau extrudé. Une vitesse
d'impression élevée peut conduire a la formation de cordons plus fins, tandis qu'une vitesse plus lente
et faible peut aboutir a des cordons plus épais et plus étalés. Il est donc important de trouver et de
régler les parametres d’'impression appropriés pour chaque mélange. Ainsi, dans cette étude, la vitesse
d'impression était comprise entre 100 et 120 mm/s et la hauteur de couche était fixée a 10 mm.

Pour mettre en évidence I'importance des parametres d’impression, la Figure 2.20 illustre une série de
photos de quelques difficultés rencontrées lors des premieres tentatives d’'impression avec
I'imprimante afin d’adapter et de maitriser le réglage des paramétres d’impression. La Figure 2.20 (a)
montre I'effondrement de la piéce imprimée di a I'instabilité de la structure. La Figure 2.20 (b) montre
comment la modification du débit de la pompe a entrainé une modification de I'épaisseur et de la
largeur des couches successives pendant I'impression. La Figure 2.20 (c) montre le déséquilibre des
couches imprimées peut conduire a l'instabilité et a la défaillance de la structure. Enfin, la Figure 2.20
(d) montre une extrusion discontinue d’'un matériau sec, qui a ensuite conduit a un éloignement de la
distance de déposition des couches successives, entrainant I'effondrement de la structure.
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JA.. e

(c) (d)

Figure 2.20: Difficultés rencontrées lors des premiers essais d’impression : (a) instabilité et effondrement de la structure, (b)
modification du débit de la pompe durant I'impression, (c) déséquilibre et instabilité des couches imprimées, et (d) extrusion
discontinue d’un matériau sec et effondrement de la structure

3.5. Propriétés a I’état durci

Tout comme il est important d’évaluer les mortiers imprimables a I'état frais, il est également essentiel
d’étudier les propriétés des mortiers imprimés a I'état durci, telles que leurs performances mécaniques
ainsi que leur porosité.

3.5.1. Résistances mécaniques

Afin de tester les propriétés mécaniques des matériaux imprimés a plusieurs échéances, quatre
méthodes de confection d’éprouvettes ont été suivies. L'objectif c’est d’étudier I'influence de la fagon
de réalisation d’éprouvettes sur leurs propriétés mécaniques en comparant les résultats des
différentes méthodes. Les quatre méthodes adoptées pour la préparation des éprouvettes sont les
suivantes :

Moulage normalisé/compacté ;
Moulage non compacté ;
Impression par pistolet ;
Impression par imprimante.

el

3.5.1.1. Moulage normalisé/compacté

Cette méthode de mise en ceuvre d’éprouvettes a été suivie conformément a la norme EN NF 196-1,
ou le moule de dimensions 4 x 4 x 16 cm est rempli en deux couches de mortier, et chaque couche a
été compactée et frappée 60 fois avec une table a choc. Cette méthode permet de tester les propriétés
mécaniques des mortiers dans des conditions normalisées, indépendamment de la mise en ceuvre et
de I'effet de I'impression 3D.
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3.5.1.2. Moulage non compacté

Cette méthode consiste a verser tout simplement le mortier frais directement dans le moule 4 x4 x 16
cm sans appliquer aucune compaction ou vibration au mortier remplissant le moule. L'objectif de ce
type de remplissage est de mettre en évidence I'effet de la non-compaction et de la non-vibration sur
les résistances mécaniques des éprouvettes afin de satisfaire et de se rapprocher le plus possible de
I’état d’un matériau imprimé qui ne subit aucun type de vibration ou de compaction contrairement a
un mortier normalisé.

3.5.1.3. Impression par pistolet

Cette méthode consiste a imprimer directement a l'intérieur du moule 4 x 4 x 16 cm en utilisant le
méme pistolet manuel que celui utilisé pour le test d'extrudabilité avec une buse rectangulaire de 3 x
1 cm (Figure 2.21) de maniéere a obtenir 4 couches successives de 4 cm de largeur et de 1 cm
d’épaisseur chacune. Cette méthode a déja été adoptée dans une étude menée par Khalil et al. [78].
La Figure 2.22 (a et b) montre le moule rempli d’éprouvettes imprimées avec le pistolet et I'aspect des
éprouvettes apres le démoulage. La direction d’application de la charge pour les essais d’écrasement
était paralléle aux couches imprimées, donc sur les surfaces latérales lisses des éprouvettes, comme
le montre la Figure 2.23 (a et b). L'objectif de cette méthode de mise en ceuvre est de mettre en
évidence |'effet de I'impression 3D et I'influence de I'empilement des couches sur les résistances

mécaniques des échantillons.

|

(a) (b)

Figure 2.22: Aspect des éprouvettes (a) imprimées dans le moule, et (b) apres le démoulage
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(a) (b)

Figure 2.23: Direction d’application de la charge d'écrasement parallélement aux couches imprimées pour les essais de (a)
flexion et (b) compression

3.5.1.4. Impression par imprimante

Cette méthode de fabrication d’éprouvettes consiste a extraire des éprouvettes prismatiques de
dimensions 4 x 4 x 16 cm a partir de cordons imprimés a 'aide d’une imprimante 3D de laboratoire. A
cette fin, un matériau est d’abord imprimé avec l'imprimante sous la forme d'un rectangle jusqu'a ce
que la piéce imprimée atteigne une hauteur totale d'environ 10 a 12 cm, constituée de 10 a 12 couches
de 1 cm de hauteur chacune. Cependant, afin d'obtenir des éprouvettes de dimensions 4 x 4 x 16 cm,
il est important que les cordons imprimés soient plus larges que 4 cm. Pour cette raison, la pression et
le débit de la pompe ont été ajustés pour obtenir la largeur requise des cordons imprimés. Une fois le
processus d'impression terminé, le matériau est laissé au repos pour sécher et durcir pendant environ
2 heures avant d'étre découpé verticalement a la main en blocs a I'aide d’une spatule. Le délai de 2
heures est choisi de maniére a ce que le matériau atteigne un état de durcissement moyen ou le
matériau n’est pas trop fluide, ce qui provoquerait I'effondrement de la piece imprimée lors de la
découpe, ni trop dur, ce qui empécherait la découpe manuelle. Le découpage du grand rectangle
imprimé en plusieurs blocs a pour but de faciliter la découpe ultérieure des éprouvettes. Les blocs
coupés mesuraient plus que 16 cm de long, environ 10 a 12 cm de haut et plus que 4 cm de large. De
ce fait, une trongonneuse a été utilisée pour couper chaque bloc en 2 éprouvettes de dimensions 4 x
4 x 16 cm. En revanche, les couches inférieures et supérieures des blocs ont été éliminées et n’ont pas
été incluses dans les éprouvettes finales, afin d'éviter tout défaut potentiel qui pourrait se trouver
dans ces deux couches. Par exemple, la premiére couche déposée peut étre différente des autres
couches, puisque les parametres d’impression sont normalement définis au début du processus
d’impression, et la derniére couche peut étre plus étroite et non identique aux autres, en raison du fait
gu'aucune couche n'est déposée par la suite sur celle-ci et de la possibilité d'un manque de matiere
dans la pompe vers la fin du processus d'impression. Il est important de noter que les bords des
couches imprimées ont également été éliminés pour que les 4 surfaces des prismes soient plates et
sans aucune irrégularité. Chaque prisme était finalement composé de 4 couches de 1 cm de hauteur
chacune, ayant donc une hauteur totale de 4 cm, une largeur de 4 cm et une longueur de 16 cm.

La Figure 2.24 (a, b et c) illustre une série de photos montrant les différentes étapes du processus de
fabrication d’éprouvettes prismatiques a partir d'un rectangle imprimé avec l'imprimante.
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(a) (b) (c)

Figure 2.24: Etapes de réalisation d’éprouvettes 4 x 4 x 16 cm avec I'imprimante : (a) rectangle imprimé et découpé en
plusieurs blocs (b) bloc a découper en éprouvettes prismatiques avec une trongonneuse, et (c) éprouvettes finales de 4 x 4 x
16 cm obtenues a partir des blocs

De plus, concernant les essais de résistance mécanique, les éprouvettes imprimées ont été testées
dans deux directions. La charge appliquée était soit parallele (selon I'axe Y), soit perpendiculaire (selon
I’axe Z) aux couches imprimées comme le montre la Figure 2.25 (a, b, et c).

(a)

Force Force

(b) (c)

Figure 2.25: (a) Désignation des axes X, Y, et Z par rapport a la direction de I'impression 3D des couches, et direction
d’application de la charge d'écrasement parallele (selon I'axe Y) et perpendiculaire (selon I'axe Z) aux couches imprimées des
éprouvettes découpées pour les essais de (b) flexion et (c) compression

L'objectif de cette méthode est d’étudier I'effet de la technique d’impression sur les propriétés
mécaniques des éprouvettes en comparant avec les autres méthodes ainsi qu’avec la méthode
d’impression manuelle au pistolet.
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3.5.1.5. Conditions de cure des mortiers

Aprés avoir confectionné les éprouvettes non-imprimées et imprimées obtenues par les trois
premieres méthodes (normalisée, non compactée et impression par pistolet), les moules ont été placés
dans des sacs en plastique avec une petite quantité d’eau pour maintenir une humidité relative de
100% dans une piece climatisée a 20 °C (Figure 2.26). Puis, aprés 24 heures, les éprouvettes ont été
démoulées et placées dans les mémes conditions jusqu’aux essais d’écrasement.

Figure 2.26: Conservation des moules dans des sacs en plastique pendant 24 heures

Pour la quatrieme méthode de fabrication d’éprouvettes, le rectangle imprimé, une fois découpé en
plusieurs blocs, a été recouvert d’un sac en plastique au milieu duquel une éponge humide a été placée
pour retenir I’humidité pendant les 24 heures suivantes (Figure 2.27 (a)). Les blocs ont ensuite été
stockés dans des sacs en plastiques contenant de I'eau et placés dans la méme piece climatisée a 20
°C jusqu’a ce qu'ils soient découpés en éprouvettes prismatiques le jour des essais d'écrasement
(Figure 2.27 (b)).

(a) (b)

Figure 2.27: (a) Couverture du rectangle imprimé et découpé en blocs pendant 24 heures, et (b) stockage des blocs dans des
sacs en plastiques jusqu’aux essais d’écrasement

3.5.2. Porosité accessible au mercure

L'interface et la possibilité de formation de vides entre les couches imprimées en 3D peuvent
fortement affecter les propriétés mécaniques et les performances de durabilité d’'un mortier durci. Par
conséquent, il est essentiel d'étudier la porosité des mortiers imprimés en 3D. Dans cette étude, la
porosité totale des mortiers imprimés et non imprimés a été mesurée a l'aide d’'un porosimétre a
mercure (Micromeritics AutoPore V 9600), conformément a la norme ISO 15901-1:2016. Cette
technique permet un accés rapide a la distribution des pores avec une bonne précision dans la gamme
de 3 nm a 360 um et une pression de mercure de 206 MPa. Les mortiers imprimés et non imprimés
ont été découpés en petits morceaux de 1 x 1 x 1 cm et séchés a 40 °C avant d'étre analysés. Il est
important de noter que pour les échantillons imprimés, les pieces ont été soigneusement prélevées
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pour assurer la présence d’une interface séparant deux couches a l'intérieur de celles-ci. La masse des
pieces testées était comprise entre 2 get 2,5 g.

4. Etude de I’hydratation des mélanges

Afin d’étudier la réactivité des mélanges contenant les différents matériaux utilisés dans cette étude
(sédiments flash calcinés, poudres de fibres de verre polyester et terre excavée), des tests de chaleur
d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et isotherme, ainsi que des analyses
thermogravimétriques ont été réalisés sur tous les mélanges imprimables.

4.1. Calorimétrie semi-adiabatique (Langavant)

La température des mortiers a été mesurée avec un calorimétre semi-adiabatique selon la norme
européenne NF EN 196-9 a 20 °C pendant une période de 7 jours consécutifs. En outre, les matériaux
utilisés pour cet essai ont été stockés avant leur utilisation dans la méme salle a 20 °C afin de garantir
une température constante pendant toutes les phases de I'essai.

4.2. Calorimétrie isotherme

En complément de I'essai de calorimétrie semi-adiabatique, la chaleur d'hydratation et le flux de
chaleur en fonction du temps des pates de ciment contenant du sédiment flash calciné et de la terre
excavée ont été mesurés par calorimétrie isotherme a 20 °C avec des fluxmeétres permettant
d’équilibrer le calorimétre en moins de 5 minutes [227,228]. La composition des pates était identique
a celle des mortiers imprimables correspondants contenant du sédiment flash calciné et de la terre
excavée, a l'exception de l'ajout du sable. En outre, comme pour l'essai de calorimétrie semi-
adiabatique, les matériaux ont également été stockés a 20°C avant |’essai.

4.3. Analyse thermogravimétrique (ATG)

En complément des essais de mesure de la chaleur d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et
isotherme, une analyse thermogravimétrique (ATG) a également été réalisée sur les pates de ciment
correspondant aux mortiers imprimables contenant du sédiment flash calciné afin de quantifier
I’hydratation et la teneur en portlandite a partir de la perte de masse en fonction de la température.
L'ATG a été réalisée a I'aide d’un appareil NETZSCH STA 449 F3 avec une rampe croissante égale a 3
°C/min pour un champ thermique compris entre 105 °C et 1000 °C. Quatre phases majeures peuvent
étre associées a cette analyse. La premiere phase est liée a I'évaporation de l'eau absorbée. La
deuxiéme phase se produit autour de 300 °C, ou I'eau est éliminée des produits hydratés et provoque
la décomposition du C-S-H, de I'ettringite et de I'aluminate de calcium hydraté. La troisieme phase se
déroule entre 400 °C et 550 °C et est associée a la décomposition de la portlandite (CH). Enfin, la
derniere phase se produit au-dela de 600 °C et correspond a la décarbonatation du carbonate de
calcium (CaCOs).

De plus, la teneur en portlandite pour les différents mélanges a également été calculée a I'aide de
I'Equation (2), ou Am (400 °C-550 °C) est la perte de masse mesurée entre 400 °C et 550 °C en (%), Mcn
est la masse molaire de la portlandite égale a 74 g/mol, et My est la masse molaire de I'eau égale a
18 g/mol [229].

% CH = (Am (400 °C-550 °C) x Mcn)/Mh20 (2)
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5. Acceptabilité environnementale par test de lixiviation

L'utilisation de matériaux alternatifs dans la construction, notamment dans I'impression 3D dans le
contexte de ces travaux de recherche, ne peut pas étre limitée uniquement aux exigences
d’imprimabilité et de résistance. L'innocuité environnementale des matériaux doit également étre
vérifiée avant leur utilisation dans n’importe quelle application. Il est donc nécessaire de s’assurer que
la teneur en contaminants des matériaux ne dépasse pas le seuil réglementaire, permettant ainsi de
les classer comme inertes, non inertes, non dangereux ou dangereux. En conséquence, les résultats
des matériaux doivent étre comparés aux valeurs limites d’admission des stations de stockage,
indiquées dans le référentiel ISDI de I'arrété du 28 octobre 2010 relatif aux installations de stockage
des déchets inertes et dans le référentiel ISDND de l'arrété du 9 septembre 1997 relatif aux
installations de stockage des déchets non dangereux.

Par ailleurs, une fois I'innocuité environnementale des matériaux validée, I'innocuité de leur utilisation
doit également étre validée vis-a-vis de I'application dans laquelle ils seront utilisés. En France, des
recommandations ont été émises a ce sujet et sont regroupées dans le guide national Sétra (Service
d’études sur les transports, les routes et leurs aménagements, 2011) [230]. L'objectif de ce guide est
de proposer une démarche de caractérisation et d’évaluation environnementale des matériaux
alternatifs en technique routiére, applicable pour tous les matériaux ne disposant pas de guides
spécifiques pour justifier leur acceptabilité environnementale. Le guide propose des seuils de
contamination que les matériaux ne doivent pas dépasser. Bien qu’il soit destiné aux matériaux
alternatifs en technique routiere, ce guide a été utilisé dans le cadre de cette these, puisqu’il n’existe
pas de guide concernant I'acceptabilité environnementale des matériaux alternatifs dans I'impression
3D.

Ainsi, des analyses chimiques des matériaux ont été réalisées par le test de lixiviation selon la norme
européenne NF EN 12457-2 afin de déterminer leur niveau de polluants. Les échantillons ont été
préparés avec un rapport massique liquide/solide (L/S) de 10 calculé en équivalent de matiére séche.
Les échantillons ont été mis en agitation pendant 24 h, et I’éluat récupéré a été filtré a 0,45 um. Deux
échantillons ont été analysés pour valider la répétabilité du test, puis les valeurs moyennes de ces
résultats ont été comparées aux seuils d’admission des stations de stockage (ISDI et ISDND) ainsi
gu’aux seuils spécifiés dans le guide méthodologique Sétra (2011) afin de classer les déchets et de
valider leur acceptabilité environnementale pour leur utilisation dans I'impression 3D (Tableau 2.7).

Tableau 2.7: Valeurs seuils selon I'admission des stations de stockage et le guide méthodologique Sétra en (mg/kg)

Eléments ISDI ISDND Guide Sétra (2011)
As 0,5 2 1,5
Ba 20 100 60
Cd 0,04 1 0,12
Cr 0,5 10 1,5
Cu 2 50 6
Mo 0,5 10 1,5
Ni 0,4 10 1,2
Pb 0,5 10 1,5
Sb 0,06 0,7 0,18
Se 0,1 0,5 0,3
Zn 4 50 12
Chlorures 800 15 000 2 400
Fluorures 10 150 30
Sulfates 1000 20 000 3000
Fraction soluble - - 12 000
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De méme, des analyses chimiques par lixiviation sur les mortiers imprimables développés dans ces
travaux de recherche ont également été réalisées sur les fractions inférieures a 4 mm des mortiers
durcis aprés 28 jours d’hydratation. Les échantillons ont également été préparés avec un rapport
massique L/S de 10 calculé en équivalent de matiére séche. Les échantillons ont été ensuite agités
pendant 24 h comme le montre la Figure 2.28, et I'éluat récupéré a été filtré a 0,45 um. Deux
échantillons ont été analysés pour chaque mélange afin de valider la répétabilité de I'essai. Ensuite,
les valeurs moyennes de ces résultats ont été également comparées aux seuils d’admission des stations
de stockage ainsi qu’aux seuils spécifiés dans le guide méthodologique Sétra, présentés dans le Tableau
2.7, afin de valider I'acceptabilité environnementale des mélanges imprimables contenant du
sédiment flash calciné et de la terre excavée pour I'impression 3D.

1 1 1 L1y

S -

Figure 2.28: Test de lixiviation

6. Conclusion

L'objectif de ce chapitre est de présenter et de décrire les différents matériaux utilisés dans ces travaux
de recherche, ainsi que de proposer un cahier des charges expérimental qui doit étre respecté par les
mortiers étudiés afin d’étre considérés comme des matériaux imprimables. Un mortier imprimable
doit étre extrudable ainsi que buildable. Des tests ont été mis en place pour valider ces deux exigences.
L’extrudabilité a été évaluée a I'aide d’un pistolet manuel, et la buildabilité par I'essai d'affaissement
modifié. Le matériau doit d’abord étre suffisamment fluide pour sortir de la buse sans blocage ni
filtration, puis étre buildable afin de ne pas s’affaisser sous le poids des couches successives déposées.
La buildabilité est validée si le mortier frais, prenant la forme conique du moule qu’il remplissait, ne
s’affaisse pas plus qu’une valeur seuil suite a I'application d’'une charge statique de 600 g sur sa surface.
La hauteur finale du mortier apres I’essai de buildabilité ne doit pas alors étre inférieure a 4,5 cm. Ainsi,
le mortier doit répondre a ces deux critéres définis dans le cahier des charges expérimental pour étre
considéré comme un matériau imprimable. Ensuite, une série de tests visant a caractériser les
formulations élaborées a I'état frais et durci ainsi qu’a différentes échelles a été présentée dans ce
chapitre. De nombreuses propriétés, complémentaires a |'extrudabilité et a la buildabilité, sont
mesurées ; telles que le temps de prise, I’évolution du seuil de cisaillement en fonction du temps, les
résistances mécaniques et la porosité des échantillons imprimés et non imprimés. En outre, plusieurs
tests, tels que la calorimétrie semi-adiabatique et isotherme et I'analyse thermogravimétrique, visant
a étudier I'hydratation des mélanges développés dans cette étude, ont été présentés. Enfin, le test de
lixiviation a été adopté dans ces travaux de recherche pour valider I'innocuité environnementale des
mélanges imprimables élaborés a partir des matériaux alternatifs.
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CHAPITRE 3 : VALORISATION DE SEDIMENTS DE
DRAGAGE ET DE POUDRES DE FIBRES DE VERRE
POLYESTER DANS UNE MATRICE CIMENTAIRE
IMPRIMABLE EN 3D

1. Introduction

L'objectif de ce chapitre est de réaliser des éco-impressions a partir de matériaux alternatifs et
d’étudier I'effet de leur incorporation sur les propriétés rhéologiques et mécaniques d’'une matrice
cimentaire imprimable. La méthodologie de formulation suivie ainsi que la caractérisation a I'état frais
et durci des différents mortiers imprimables sont présentées.

Dans ce chapitre, trois parties traitant la valorisation de matériaux alternatifs dans une matrice
cimentaire imprimable sont présentées. La premiére partie vise a valoriser du sédiment flash calciné
dans une formulation témoin imprimable, en tant que liant, en produisant un liant binaire
(ciment/sédiment flash calciné). La seconde partie vise a substituer davantage le ciment a travers la
production d’un liant ternaire (ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire). Et enfin, la troisiéme
partie vise a valoriser les poudres de fibres de verre polyester comme renfort dans la formulation
témoin.

Toutefois, avant de commencer les différentes substitutions, une formulation cimentaire témoin, ne
contenant pas de matériaux alternatifs, a été développée suite a plusieurs essais itératifs pour
répondre aux exigences d’'imprimabilité (i.e., extrudabilité et buildabilité) définies dans le cahier des
charges expérimental établi au chapitre 2. La formulation témoin a ensuite été imprimée a I'échelle
d’une imprimante de laboratoire afin de valider son imprimabilité et de pouvoir vérifier son adéquation
en tant que formulation de départ avant de commencer la valorisation des différents matériaux
alternatifs.

Aprés avoir identifié la formulation témoin, chaque mélange a été testé pour vérifier qu’il réponde au
cahier des charges d’imprimabilité. Par la suite, les mélanges ont été caractérisés en suivant les
différents essais présentés au chapitre 2. Ainsi, les mortiers élaborés ont été testés a différentes
échelles, ainsi qu’a I'état frais et durci. L’hydratation a également été évaluée afin de voir l'influence
de I'ajout du sédiment flash calciné et des poudres de fibres de verre polyester sur la réactivité des
mélanges. Enfin, l'innocuité et I'acceptabilité environnementale des matériaux développés ont été
vérifiées selon la norme NF EN 12457-2.

2. Formulation témoin imprimable

Cette section visait a fixer une formulation témoin de mortier imprimable, contenant des constituants
simples, avant de commencer la valorisation des matériaux alternatifs et de voir leur effet sur le
comportement a I'état frais et a I’état durci du mortier. La formulation témoin sera utilisée pour fournir
une base de référence par rapport a laquelle tous les futurs mélanges élaborés seront comparées et
évaluées.
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A cette fin, il a été décidé de fixer la quantité de liant (ciment), de sable et d’eau dans la formulation
et de varier le dosage d’adjuvants afin de répondre aux exigences du cahier des charges d’'imprimabilité
expérimental défini dans le chapitre 2. Ainsi, un rapport de sable/liant (S/L) égal a 1,25 et un rapport
d’eau/liant (E/L) égal a 0,4 ont été choisis pour la formulation témoin. Ensuite, un superplastifiant
(CHRYSO Optima 100) a été sélectionné et ajouté en différents dosages par rapport a lamasse du liant :
0-0,12 - 0,24 et 0,36% en extrait sec de SP (équivalents a 0—0,4— 0,8 et 1,2% en extrait total). Le but
des variations de dosage de SP est de voir la variation de I'aspect des mélanges et d’évaluer leur
extrudabilité et leur buildabilité et voir s’ils répondent au cahier des charges. Comme mentionné dans
le chapitre 2, I'extrudabilité est évaluée a I'aide d’un pistolet manuel et la buildabilité par I'essai
d'affaissement modifié. Le mortier ne doit pas étre trop dur pour ne pas provoquer de blocage a la
buse, ni trop fluide pour ne pas couler sous I'effet de la gravité ou s’effondre sous le poids des couches
successives déposées. Le mortier frais doit également avoir, suite a I'application d’une charge statique
de 600 g sur sa surface, une hauteur finale (hs) d’au moins 4,5 cm, ce qui correspond a la hauteur finale
d’un matériau imprimable commercial et a été choisie comme valeur seuil de hauteur minimale pour
le test de buildabilité.

En ce qui concerne la méthode de préparation des mélanges réalisée au laboratoire, le malaxage a été
effectué al'aide d'un malaxeur de 5 litres (Hobart N5OCE) pour une durée totale de 7 minutes réparties
comme suit :

1- Introduire les composants solides du mélange dans le bol du malaxeur a l'arrét ;
2- Meélanger a sec a petite vitesse pendant 2 minutes ;

3- Introduire 'eau etle SP;

4- Meélanger a petite vitesse pendant 1 minute ;

5- Meélanger a grande vitesse pendant 1 minute ;

6- Arréter et racler le bol du malaxeur avec une spatule pendant 30 secondes ;

7- Laisser reposer le mélange pendant 30 secondes ;

8- Meélanger a grande vitesse pendant 2 minutes.

La méme méthode de malaxage a été suivie pour tous les mélanges réalisés dans ce chapitre.

Le Tableau 3.1 présente la composition des mélanges testés avec les différents dosages de SP, ainsi
que la valeur hs (cm) obtenue par le test de buildabilité et le diamétre d’étalement (cm) obtenu par le
test d’étalement par la table a secousses pour chaque mélange. Les Figures 3.1, 3.2 et 3.3 montrent
également les essais d’extrudabilité, de buildabilité et d’étalement réalisés dans le laboratoire pour
chacun des quatre mélanges, respectivement.

Tableau 3.1: Composition, hauteur finale et diamétre d’étalement des mélanges testés avec différents dosages de SP

Mélanges 0% SP 0,12% SP 0,24% SP | 0,36% SP

Sable (g) 850
OPC (g) 683
Eau/Liant 0,4

SP (%) en extrait sec 0 | 0,12 0,24 | 036

Hauteur finale et diametre d’étalement
ht (cm) 4,75 4,25 3,7 2,75
Diametre d’étalement (cm) 16,02 17,75 19,32 22,35
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(a) (b) (c) (d)

Figure 3.1: Extrudabilité des mélanges avec (a) 0%, (b) 0,12%, (c) 0,24% et (d) 0,36% SP

(a) (b) (c) (d)

Figure 3.2: Buildabilité des mélanges avec (a) 0%, (b) 0,12%, (c) 0,24% et (d) 0,36% SP

(a) (b) (c) (d)

Figure 3.3: Etalement des mélanges avec (a) 0%, (b) 0,12%, (c) 0,24% et (d) 0,36% SP

Les résultats montrent que I'augmentation du dosage de SP conduit a une augmentation de la fluidité
du mortier. Un plus grand affaissement, des valeurs de buildabilité plus faibles et un plus grand
étalement des mortiers frais sont observés avec I'augmentation du dosage de SP de 0% a 0,36%.

En termes d’extrudabilité, tous les mélanges ont pu sortir de la buse du pistolet, mais cela ne les rend
pas tous extrudables et adaptés a I'impression 3D. Les mélanges contenant 0% et 0,12% de SP étaient
difficiles a extruder et présentaient des trés grandes fissures. Le mélange contenant 0,24% de SP était
plus facile a extruder que les mélanges contenant 0 et 0,12% de SP et n’a pas présenté d’anomalie
pendant I'extrusion. Enfin, le mélange contenant 0,36% de SP était trop fluide et les couches se sont
effondrées lors de I'impression. Ensuite, en termes de buildabilité, les deux premiers mélanges (0 et
0,12% SP) ont enregistré une valeur de buildabilité plus élevée (hs = 4,75 et 4,25 cm) que les deux
autres mélanges (hs = 3,7 et 2,75 cm). Par conséquent, les résultats de I'extrudabilité sont en accord
avec les résultats de la buildabilité.

Pour conclure, les résultats d’extrudabilité et de buildabilité des mélanges contenant différents
pourcentages de SP sont résumés dans le Tableau 3.2 ci-dessous. En effet, le mélange contenant 0%
de SP était le seul parmi les autres mélanges a respecter la condition de buildabilité (hs=4,75 cm > hs
seuil = 4,5 cm), mais n’était pas satisfaisant en termes d’extrudabilité (trop sec), et a donc été éliminé.
Le mélange contenant 0,12% de SP ne répondait ni la condition de buildabilité (hs = 4,25 cm < h¢ seuil)
ni la condition d’extrudabilité (trop sec), et a donc lui aussi été éliminé. Le mélange contenant 0,36%
de SP a également été éliminé (hs= 2,75 cm < h¢ seuil, et trop fluide).
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Tableau 3.2: Résumé des résultats d’extrudabilité et de buildabilité pour les mélanges contenant différents dosages de SP

Mélanges 0% SP 0,12% SP 0,24% SP 0,36% SP
Extrudabilité X X 4 v
Buildabilité v X X X

Par ailleurs, le seul mélange acceptable en termes d’extrudabilité pour I'impression 3D était celui qui
contenait 0,24% de SP. Cependant, sa buildabilité n’était pas entierement satisfaisante par rapport au
cahier des charges (hs = 3,7 cm < hs seuil). Pour cette raison, un agent modifiant de viscosité (AMV)
BELITEX ADDICHAP a été ajouté a deux dosages différents par rapport a la masse du liant (0,4 et 0,8%)
dans la formulation contenant 0,24% de SP, afin d’observer son effet sur le comportement rhéologique
des mortiers. Il a été prouvé dans des études précédentes que l'ajout d’un tel additif augmente la
cohésion, en stabilité et la buildabilité d’'un mélange [48,221-223].

Le Tableau 3.3 présente la composition de trois mélanges contenant 0,24% de SP avec différents
dosages d’AMV (0 - 0,4 et 0,8%), ainsi que la valeur h¢ (cm) obtenue par le test de buildabilité et le
diametre d’étalement (cm) obtenu par le test d’étalement par la table a secousses pour chaque
mélange. Les Figures 3.4, 3.5 et 3.6 montrent également les essais d’extrudabilité, de buildabilité et
d’étalement réalisés dans le laboratoire pour les trois mélanges, respectivement.

Tableau 3.3: Composition, hauteur finale et diamétre d’étalement des mélanges testés avec différents dosages d’AMV et

0,24% de SP
Mélanges 0,24% SP - 0% AMV | 0,24% SP - 0,4% AMV | 0,24% SP - 0,8% AMV
Sable (g) 850
OPC (g) 683
Eau/Liant 0,4
SP (%) en extrait sec 0,24
AMV (%) 0 \ 0,4 | 0,8
Hauteur finale et diameétre d’étalement
ht (cm) 3,7 4,5 4,75
Diameétre d’étalement (cm) 19,32 15,59 13,60

(a) (b) (c)

Figure 3.4: Extrudabilité des mélanges avec 0,24% SP et (a) 0%, (b) 0,4% et (c) 0,8% AMV
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(a) (b) (c)

Figure 3.5: Buildabilité des mélanges avec 0,24% SP et (a) 0%, (b) 0,4% et (c) 0,8% AMV

(a) (b) (c)

Figure 3.6: Etalement des mélanges avec 0,24% SP et (a) 0%, (b) 0,4% et (c) 0,8% AMV

Les résultats d’extrudabilité et de buildabilité des mélanges contenant 0,24% de SP et différents
pourcentages d’AMV sont résumés dans le Tableau 3.4 ci-dessous.

Tableau 3.4: Résumé des résultats d’extrudabilité et de buildabilité pour les mélanges contenant 0,24% de SP et différents %

d’AMV
Mélanges 0,24% SP — 0% AMV | 0,24% SP —0,4% AMV | 0,24% SP —0,8% AMV
Extrudabilité v v v
Buildabilité X v v

En effet, le mélange contenant 0,4% d’AMV s’est extrudé facilement et sans probleme, contrairement
au mélange contenant 0,8% d’AMV qui était également extrudable mais nécessitait un peu plus
d’effort et de pression pour sortir de la buse du pistolet. Par opposition au mélange contenant 0%
d’AMV, les couches des mélanges contenant 0,4 et 0,8% d’AMV ont un aspect plus homogene et plus
cohésif. En outre, une valeur de buildabilité de hs = 4,5 cm et ht = 4,75 cm a été enregistrée pour les
mélanges contenant 0,4 et 0,8% d’AMV respectivement, démontrant que I'addition d’AMV a modifié
le comportement de la formulation précédemment non-buildable (hs = 3,7 cm) en une formulation
buildable. L'ajout d’AMV a ainsi modifié I'aspect rhéologique des mélanges. Enfin, le diametre
d’étalement des mortiers contenant 0,4 et 0,8% d’AMV était de 15,59 cm et 13,60 cm respectivement,
ce qui démontre que '’AMV joue également un role de durcisseur et de solidificateur dans une matrice
cimentaire.

Par conséquent, et sur la base des résultats obtenus, la formulation contenant un dosage de SP égal a
0,24% et un dosage d’AMV égal a 0,4% a été choisie comme formulation témoin dans ce chapitre, pour
la raison qu’aprés plusieurs essais itératifs, elle a pu répondre aux exigences d'imprimabilité (i.e.,
extrudabilité et buildabilité) définies dans le cahier des charges expérimental de I'étude. Elle présente
une valeur de buildabilité égale a 4,5 cm et un diametre d’étalement égal a 15,59 cm. La Figure 3.7 ci-
dessous montre I'extrudabilité, la buildabilité et I'étalement de la formulation témoin sélectionnée, et
le Tableau 3.5 sa composition.
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Figure 3.7: Extrudabilité, buildabilité et étalement de la formulation témoin

Tableau 3.5: Composition de la formulation témoin imprimable

Formulation témoin
Sable (g) 850
OPC (g) 683
Eau/Liant 0,4
SP (%) en extrait sec 0,24
AMV (%) 0,4

Afin de vérifier les résultats d’extrudabilité et de buildabilité obtenus a petite échelle, la formulation
témoin a ensuite été imprimée a I'aide d’une imprimante de laboratoire, comme le montre la Figure
3.8.

Figure 3.8: Impression de la formulation témoin a I’échelle de I'imprimante de laboratoire
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3. Valorisation du sédiment flash calciné dans une matrice

cimentaire imprimable

3.1. Méthodologie de formulation de mortiers a base de liant binaire

ciment/sédiment flash calciné

L'objectif de cette partie est de valoriser du sédiment flash calciné dans la formulation témoin
imprimable en tant que liant. Ainsi, des substitutions volumiques de ciment (C) par du sédiment flash
calciné (FS) de 5, 10, 15, 20, et 30% ont été réalisées afin de déterminer jusqu’a quel pourcentage il
reste toujours possible de conserver les conditions d’imprimabilité de mortier.

Par conséquent, et afin d’étudier exclusivement I'effet de la présence du sédiment sur les propriétés
rhéologiques et mécaniques d’un mortier imprimable, le rapport E/L a été maintenu constant pour
tous les mélanges ainsi que le dosage des adjuvants (SP et AMV). Le rapport E/L a donc été fixé a 0,4
et le dosage de SP et AMV a 0,24% (en extrait sec) et 0,4% de la masse totale du liant, respectivement.
Ce rapport et ces dosages ont été choisis pour étre cohérents avec la formulation témoin. La
composition du liant en (%) ainsi que la composition des mélanges valorisant du sédiment flash calciné
sont présentées dans le Tableau 3.6 ci-dessous. REF correspond a la formulation témoin. FS5, FS10,
FS15, FS20, et FS30 correspondent aux mélanges contenant respectivement 5%, 10%, 15%, 20%, et
30% de sédiments flash calcinés.

Tableau 3.6: Composition du liant en (%) et des mélanges valorisant du sédiment flash calciné

Composition du liant en (%)
REF FS5 FS10 FS15 FS20 FS30
OPC (%) 100 95 90 85 80 70
FS (%) - 5 10 15 20 30
Composition des mélanges valorisant du sédiment flash calciné
Sable (g) 850 850 850 850 850 850
OPC (g) 683 649 614 580 546 478
FS (g) - 29 57 86 114 172
Eau/Liant 0,4
SP (%) en extrait sec 0,24
AMV (%) 0,4

3.2. Caractérisation des mortiers a base de liant binaire ciment/sédiment

flash calciné

Les mélanges valorisant du sédiment flash calciné ont d’abord été testés pour I'imprimabilité afin de
voir s’ils répondaient aux exigences définies dans le cahier des charges de I'impression 3D, puis
caractérisés a I'état frais et durci. Les parametres testés des mortiers dans cette partie sont :
I’extrudabilité, la buildabilité, le diametre d’étalement, le temps de prise, I'évolution du seuil de
cisaillement en fonction du temps, les résistances mécaniques d’éprouvettes réalisées par différentes
méthodes, et la porosité.
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3.2.1. Caractérisation a I’état frais

3.2.1.1. Extrudabilité et buildabilité

L'extrudabilité évaluée au pistolet manuel des différents mélanges, ainsi que celle de la formulation
témoin (REF) dont I'extrudabilité a déja été prouvée, est présentée dans la Figure 3.9. Les résultats
montrent que les mélanges FS5 et FS10 ont été facilement extrudés par la buse du pistolet sans aucun
probléme. En revanche, les mélanges FS15 et FS20 étaient secs et difficiles a extruder, et présentaient
de nombreuses fissures et ne pouvaient donc pas étre extrudés correctement. Par conséquent, I'ajout
du sédiment flash calciné a abouti a des mélanges plus secs, plus rigides et plus difficiles a extruder.
Cela pourrait étre attribué a la nature des sédiments et a leur forte demande en eau [143]. De plus,
concernant le mélange FS30, il n'est pas représenté sur la Figure 3.9 car il était trés sec et pas du tout
extrudable par la buse du pistolet, et a donc été abandonné pour la suite de I'étude et les autres essais
de caractérisation n’étant pas réalisables pour lui.

-; { ! . { | |

(a) (b) (c) (d) (e)

Figure 3.9: Extrudabilité de (a) la formulation témoin et des mélanges (b) FS5, (c) FS10, (d) FS15 et (e) FS20

La buildabilité évaluée par I'essai d'affaissement modifié des différents mélanges frais, ainsi que celle
du mélange REF dont la buildabilité a déja été démontrée, est présentée dans la Figure 3.10. La hauteur
finale enregistrée pour tous les mélanges était supérieure a celle du mortier commercial imprimable
définie comme la valeur de hauteur seuil pour I’essai de buildabilité (h¢ seuil = 4,5 cm) et variait de 4,5
cm a 4,75 cm, ce qui démontre que tous les mélanges sont buildables et ont une bonne capacité a
conserver leur forme apres I'application de la charge statique de 600 g.

En outre, la valeur de buildabilité était plus élevée pour les mélanges contenant de plus grandes
guantités de sédiment flash calciné, ce qui implique que I'ajout du sédiment entraine des mélanges
plus rigides avec une capacité de rétention de forme plus élevée.

Cependant, un mélange buildable n’est pas forcément un mélange imprimable, car pour qu'un
mélange soit considéré comme imprimable, il doit répondre simultanément aux deux exigences de
I'impression 3D qui sont I'extrudabilité et la buildabilité. Les mélanges FS15 et FS20 étaient buildables
mais non extrudables, et ne peuvent donc pas étre considérés comme des mélanges imprimables. En
revanche, les mélanges FS5 et FS10 étaient a la fois extrudables et buildables, et peuvent donc étre
classifiés comme des mélanges imprimables et adaptés a I'impression 3D.
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Buildabilité (cm)
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Figure 3.10: Buildabilité des mélanges valorisant du sédiment flash calciné en (cm)

Les résultats d’extrudabilité et de buildabilité des mélanges valorisant du sédiment flash calciné sont
résumés dans le Tableau 3.7 ci-dessous.

Tableau 3.7: Résumé des résultats d’extrudabilité et de buildabilité pour les mélanges valorisant du sédiment flash calciné

Mélanges FS5 FS10 FS15 FS20
Extrudabilité 4 4 X X
Buildabilité 4 v v v

En effet, il est possible de constater que le pourcentage de substitution du ciment par du sédiment
flash calciné jusqu’auquel I'imprimabilité du mortier n’est pas affectée est de 10 %. En conséquence,
le mélange FS10 a été imprimé et validé a I’échelle d’une imprimante de laboratoire, comme le montre
la Figure 3.11.

AETEL

o3 N
B D e T P

Figure 3.11: Impression de FS10 a I'échelle de I'imprimante de laboratoire

3.2.1.2. Diametre d’étalement et temps de prise

Le diametre d’étalement obtenu avec la table a secousses des différents mélanges est présenté dans
la Figure 3.12. Les résultats montrent que la fluidité des mélanges a diminué avec I'augmentation du
pourcentage de sédiment flash calciné. Le diametre d’étalement diminue de 15,59 cm pour REF jusqu’a
12,59 cm pour FS20. Une perte de maniabilité a été rapportée dans des études précédentes par Zhao
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etal. [143] et Rehman et al. [231], ou le diametre d’étalement des mélanges a également diminué avec
I'ajout de sédiments [143] et de machefers d’incinération [231]. Ici, la perte de maniabilité pourrait
étre attribuée au fait que les sédiments ont une surface spécifique plus élevée que le ciment, ce qui
entraine I'absorption d'une partie de I'eau du mélange. De plus, le bon coefficient de détermination
(R? = 0,98) correspondant & la courbe de tendance des résultats dans la Figure 3.12 montre que la
diminution de la maniabilité des mortiers est linéaire avec I'ajout du sédiment dans le mélange.
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Figure 3.12: Diametre d’étalement des mélanges valorisant du sédiment flash calciné

Le temps de prise des mélanges obtenu avec |'essai Vicat est présenté dans la Figure 3.13. Les résultats
montrent que les temps de prise initial et final sont atteints plus rapidement pour les mélanges
contenant une plus grande quantité de sédiment flash calciné. Il est important de noter que le temps
de prise peut étre influencé par plusieurs facteurs, notamment le rapport E/L, la température du
mélange, la composition minéralogique du mélange et la présence d'adjuvants [232]. En se référant a
la Figure 3.9, et méme en observant visuellement le changement d’aspect frais des mortiers extrudés,
il est clair qu’un pourcentage plus élevé de sédiment entraine une prise et un durcissement plus
rapides en raison de la rigidité et de la dureté initiale des mélanges. Ce comportement, similaire a celui
obtenu avec l'essai d'étalement, peut également étre attribué a la forte demande en eau des
sédiments.

B Temps initial de prise ® Temps final de prise

Fs20 W15 530
Fs15 20 245
£ Fs10 25 255
Fss R 45 »B5
REF W 55 295
0 50 100 150 200 250 300

Temps (minutes)

Figure 3.13: Temps initial et final de prise pour les mélanges valorisant du sédiment flash calciné

Les résultats de I'étalement et du temps de prise ont permis d’identifier certaines limites et marges
relatives aux résultats obtenus a la suite des essais d'imprimabilité réalisés précédemment (i.e., I'essai
d’extrudabilité et I'essai de buildabilité). Les mélanges imprimables ont montré un diametre
d'étalement supérieur a 14 cm (i.e., REF, FS5 et FS10), alors que les mélanges non imprimables et trés
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rigides ont enregistré un diametre d'étalement inférieur a 14 cm (i.e., FS15 et FS20). En outre, les
mélanges imprimables ont enregistré un temps de prise initial compris entre 25 et 55 minutes (i.e.,
REF, FS5 et FS10), tandis que les mélanges non imprimables ont enregistré un temps de prise plus court
de 15 et 20 minutes (i.e., FS15 et FS20).

3.2.1.3. Essai de pénétration de cbne

La Figure 3.14 montre les valeurs de seuil de cisaillement mesurées par I'essai de pénétration de cone
en fonction du temps pour les différents mélanges. Deux observations peuvent étre tirées des
résultats. La premiere est I'augmentation progressive du seuil de cisaillement avec le temps pour tous
les mélanges. La seconde est que lorsque le pourcentage de sédiment flash calciné augmente, des
valeurs de seuil plus élevées ainsi qu’un développement plus rapide de la rigidité du mortier sont
enregistrés. Par conséquent, la présence du sédiment conduit a une amélioration de la buildabilité des
mélanges. En outre, en comparant les résultats avec ceux de Baz et al. [51], obtenus avec le méme
essai, la variation du seuil de cisaillement avec le temps peut étre estimée de maniére similaire en
appliquant un modele linéaire. Les courbes de tendance des résultats pour tous les mortiers
présentent un bon coefficient de détermination (R%) compris entre 0,97 et 0,99. Ce modéle est
également cohérent avec celui de Roussel [64,65], ou I'évolution du seuil de cisaillement des matériaux
cimentaires imprimés a été définie comme linéaire avec le temps. Cependant, pour les résultats des
mélanges, les valeurs de seuil enregistrées par REF, FS5 et FS10 étaient proches les unes des autres,
tandis que celles enregistrées par FS15 et FS20 étaient plus éloignées. En effet, les trois mélanges
imprimables (REF, FS5 et FS10) ont enregistré une premiére valeur de seuil a 120 s entre 1,2 et 2,2 kPa,
ce qui coincide avec les résultats de I'étude menée par Rahul et al. [67] qui a prouvé que I'extrudabilité
et la constructibilité ne peuvent étre atteintes que lorsque le seuil de cisaillement du matériau ne
dépasse pas 2,5 kPa. En revanche, FS15 et FS20 ont enregistré une premiere valeur de seuil égale a 3,2
et 3,5 kPa (> 2,5 kPa), respectivement, montrant que les mélanges étaient déja trop rigides dés le
départ pour étre considérés comme mélanges imprimables.
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Figure 3.14: Seuil de cisaillement des mélanges valorisant du sédiment flash calciné en fonction du temps
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3.2.2. Caractérisation a I’état durci

Afin de tester les propriétés mécaniques, telles que les résistances mécaniques et la porosité accessible
au mercure des mélanges développés a base de sédiments flash calcinés, quatre méthodes de mise en
ceuvre ont été adoptées afin d’obtenir des éprouvettes :

e Normalisées/compactées ;
e Non compactées ;

e Imprimées par pistolet ;

e Imprimées par imprimante.

Les éprouvettes normalisées selon la norme NF EN 196-1 ont été réalisées pour tous les mortiers, afin
de voir l'influence de I'ajout du sédiment flash calciné sur les propriétés mécaniques de la matrice sans
prendre compte de l'effet de I'impression 3D. En revanche, les éprouvettes non compactées,
imprimées par pistolet et par imprimante n’ont été réalisées que pour les mortiers imprimables : REF,
FS5 et FS10. L'objectif de la mise en ceuvre de ces différentes méthodes de réalisation d’éprouvettes
est d’étudier I'influence de la technique de mise en ceuvre sur les propriétés mécaniques des mélanges
imprimables.

3.2.2.1. Résistances mécaniques

La résistance a la compression a été mesurée a quatre échéances d’essai : 1, 7, 28 et 90 jours. En outre,
et pour plus de clarté lors de la présentation et la discussion des résultats de résistance a la
compression obtenus par les différentes méthodes de préparation d’éprouvettes, le Tableau 3.8 ci-
dessous indique l'abréviation utilisée pour une formulation (REF) pour différencier les éprouvettes
réalisées par chacune des quatre méthodes.

Tableau 3.8: Abréviation et références des quatre méthodes de fabrication d'éprouvettes

Abréviation Méthode utilisée Exemple
Aucune abréviation Moulage normalisé/compacté REF
NC Moulage Non Compacté REF-NC
IP Impression par Pistolet REF-IP
Impression par imprimante avec direction
Z d’application de la charge paralléle a I'axe des REF-Z
z
Impression par imprimante avec direction
Y d’application de la charge paralléle a I'axe des REF-Y
Y

Les résultats de la résistance a la compression de tous les mortiers sur éprouvettes normalisées sont
présentés dans les Figures 3.15 (a) et (b). Les résistances a 7 jours étaient plus faibles pour les mortiers
contenant plus de sédiment, et I'ordre dans lequel les résistances variaient du plus élevé au plus faible
était le suivant : REF, FS5, FS10, FS15 et FS20. D’autre part, a 28 jours, FS5 et FS10 ont enregistré une
résistance a la compression trés proche ou méme supérieure a REF, tandis que FS15 et FS20 ont
enregistré des résistances inférieures a REF. Enfin, a 90 jours, FS5 a enregistré une résistance a la
compression supérieure a REF, tandis que les autres mélanges ont enregistré des résistances similaires
mais inférieures a REF. En parallele, il est possible d'observer une augmentation des résistances de
REF, FS5, FS15 et FS20 d’au moins 10 MPa entre 28 jours et 90 jours. Par conséquent, I'ajout de 5% de
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sédiments flash calcinés conduit a une amélioration de la résistance a la compression a 28 et 90 jours
en favorisant le développement de I’hydratation du ciment. Une étude menée par Amar et al. [126] a
examiné la résistance a la compression des mortiers avec différents rapports E/L ainsi que différents
pourcentages de substitution du ciment avec les mémes sédiments flash calcinés que ceux utilisés dans
cette thése. lls ont constaté que la teneur optimale en sédiments était d'environ 10-15%. lls ont
également constaté que les mortiers avec 5% de sédiments avaient la plus grande résistance et que
les mortiers avec 8% et 10% de sédiments avaient une résistance similaire ou supérieure a celle du
mélange de référence a 28 et 90 jours. Amar et al. ont souligné que cette amélioration pourrait
provenir des sites de nucléation préférentiels lors des réactions cimentaires autour des particules fines
des sédiments, ce qui permettrait une meilleure distribution des produits hydratés et le remplissage
des vides et pourrait ainsi conduire a une structuration plus efficace de la matrice [126].
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Figure 3.15: Résistance a la compression des éprouvettes normalisées des mélanges valorisant du sédiment flash calciné 1 a
1, 7, 28 et 90 jours
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Ensuite, afin de mettre en évidence I'effet de I'impression 3D sur les propriétés mécaniques des
mélanges imprimables, plusieurs types d’éprouvettes ont été réalisés. Tout d’abord, le moulage non
compacté (NC) vise a mettre en évidence I'aspect d’'un matériau imprimé qui n’est ni compacté ni
vibré. Cette méthode reflete I'aspect d’'une seule couche non compactée et ne prend pas en compte
I’effet de superposition des couches extrudées. Ensuite, les méthodes de réalisation d’éprouvettes par
impression visent a étudier I'influence du processus d’extrusion sur les propriétés mécaniques d’un
mélange. Deux types d’éprouvettes imprimées ont été réalisés. Les premieres éprouvettes ont été
préparées a I'aide d’un pistolet manuel (IP), tandis que les deuxiemes ont été extraites de cordons
imprimés par une imprimante.

Tout d’abord, la résistance a la compression des éprouvettes normalisées est comparée a celle des
éprouvettes non compactées et imprimées par pistolet pour les trois mélanges imprimables (REF, FS5
et FS10) et est présentée dans les Figures 3.16, 3.17 et 3.18, respectivement.
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Figure 3.16: Résistance a la compression de REF, REF-NC et REF-IP a 1, 7, 28 et 90 jours

Les résultats de REF (Figure 3.16) montrent que les résistances a la compression des trois types
d’éprouvettes étaient similaires a toutes les échéances d’essai, sauf a 1 jour, ou REF a enregistré une
résistance significativement supérieure a celle de REF-NC et de REF-IP. Néanmoins, a 7 et 28 jours, REF-
NC et REF-IP avaient la résistance la plus élevée, respectivement. Alors qu’a 90 jours, REF-NC avait la
résistance la plus élevée, suivi de REF, puis de REF-IP.
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Figure 3.17: Résistance a la compression de FS5, FS5-NC et FS5-IP a 1, 7, 28 et 90 jours
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En ce qui concerne les résultats de FS5 (Figure 3.17), FS5 avait une résistance qui dépassait
significativement celle de FS5-NC et FS5-IP a 1 jour. FS5-NC avait une résistance plus élevée que FS5 et
FS5-IP a 7 jours mais avait la résistance la plus faible a 28 jours. De plus, a 7 et 28 jours, FS5 et FS5-IP
avaient des résistances tres proches |'une de I'autre, tandis qu’a 90 jours, FS5 et FS5-NC avaient les
résistances les plus proches et plus élevées que FS5-IP. Par conséquent, aucune tendance actuelle de
variation et d’effet sur la résistance a la compression n’a pu étre observée pour les différents types
d’éprouvettes pour le mélange FS5.
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Figure 3.18: Résistance a la compression de FS10, FS10-NC et FS10-IP a 1, 7, 28 et 90 jours

En outre, en ce qui concerne les résultats de FS10 (Figure 3.18), la résistance a la compression des
éprouvettes non compactées était inférieure a celle des éprouvettes compactées a 1 et 28 jours, mais
supérieure a 7 et 90 jours. Cependant, la résistance a la compression des éprouvettes imprimées par
pistolet était la plus faible résistance obtenue pour ce mélange, quelle que soit I’échéance d’essai.

Enfin, les mélanges REF et FS10 ont été imprimés a I'aide de I'imprimante pour tester leur résistance a
la compression. Parmi les différents types d’éprouvettes testés, les éprouvettes imprimées en 3D par
I'imprimante sont celles qui se rapprochent le plus et le mieux du cas réel, puisque le matériau testé
sera dans les mémes conditions que celles rencontrées réellement dans I'impression 3D. De plus,
|'utilisation d’une imprimante 3D pour la réalisation d’éprouvettes prismatiques élimine la probabilité
d’un manque de précision et évite de provoquer des erreurs de manipulation lors de I'impression des
couches, contrairement au pistolet manuel, qui est manipulé par un étre humain et non par un robot.

Pour rappel, la résistance des éprouvettes imprimées a été testée dans deux directions. La charge
appliquée était soit perpendiculaire (selon I'axe Z), soit paralléle (selon I'axe Y) aux couches imprimées
comme le montre la Figure 3.19.

Force Force

(a) (b)

Figure 3.19: Direction d’application de la charge d'écrasement (a) paralléle et (b) perpendiculaire aux couches imprimées
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Ainsi, les Figures 3.20 et 3.21 montrent la résistance a la compression des éprouvettes normalisées et
des éprouvettes imprimées par I'imprimante pour REF et FS10, respectivement. Le premier objectif est
de comparer les résultats obtenus dans les deux directions Y et Z des éprouvettes imprimées. Le
deuxieme objectif est d’étudier I'effet de I'imprimante 3D sur les performances mécaniques des
mélanges par rapport a la méthode conventionnelle de réalisation d’éprouvettes.
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Figure 3.20: Résistance a la compression de REF, REF-Z et REF-Y a 1, 7, 28 et 90 jours
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Figure 3.21: Résistance a la compression de FS10, FS10-Z et FS10-Y a 1, 7, 28 et 90 jours

Les résistances a la compression obtenues dans les deux directions (Z et Y) des éprouvettes imprimées
pour REF et de FS10 étaient trés identiques et trés similaires pour toutes les échéances d’essai. Ensuite,
pour REF, les résultats de la direction Y étaient Iégerement supérieurs a ceux de la direction Z, sauf a
28 jours, ou REF-Z avait enregistré une résistance légérement supérieure a REF-Y d’environ 2 MPa.
Pour FS10, les résultats de la direction Y étaient légérement supérieurs a ceux de la direction Za 1 et
90 jours, mais pas a 7 et 28 jours. Cependant, la différence entre les deux directions d’application de
la charge reste négligeable, étant donné les faibles écarts enregistrés pour REF et FS10, qui sont
respectivement de 2,98 et 3,79%. De méme, les résultats obtenus pour les éprouvettes imprimées avec
I'imprimante étaient trés proches de ceux obtenus pour les éprouvettes normalisées. Par conséquent,
I'impression 3D a I'aide de I'imprimante n’a pas influencé négativement les propriétés mécaniques des
mélanges, mais les a plutét maintenues, ou méme améliorées, par rapport a la méthode
conventionnelle de fabrication d’éprouvettes.
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Afin d’estimer l'influence de la méthode d’impression sur les résistances mécaniques, les résultats des
deux types d’éprouvettes imprimées (au pistolet et a I'imprimante) sont comparés pour REF et FS10
dans les Figures 3.22 et 3.23, respectivement. Les éprouvettes imprimées avec I'imprimante testées
dans la direction Y ont été choisies pour cette comparaison, puisque les éprouvettes imprimées au
pistolet ont également été testées dans la direction Y, paralléle a la direction des couches imprimées.
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Figure 3.22: Résistance a la compression de REF, REF-IP et REF-Y a 1, 7, 28 et 90 jours

Les résultats de REF montrent qu’a 1 et 90 jours, la résistance de REF et REF-Y était similaire et
supérieure a celle de REF-IP. Cependant, a 7 jours, la résistance de REF et REF-IP était similaire et
inférieure a celle de REF-Y, tandis qu’a 28 jours, la résistance de REF-IP et REF-Y était similaire et
supérieure a celle de REF.
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Figure 3.23: Résistance a la compression de FS10, FS10-IP et FS10-Y a 1, 7, 28 et 90 jours

D’autre part, les résultats de FS10 montrent qu’a 28 jours, la résistance de FS10 était la plus élevée,
suivie de celle de FS$10-Y, puis de celle de FS10-1P, tandis qu’a 90 jours, la résistance de FS10 et FS10-Y
était similaire et supérieure a celle de FS10-IP. En outre, comme observé pour REF, il est également

73



Chapitre 3 — Valorisation de sédiments de dragage et de poudres de fibres de verre polyester dans une matrice cimentaire
imprimable en 3D

possible de constater que la résistance de FS10-Y était supérieure a celle de FS10-IP pour toutes les
échéances d’essai.

Cependant, en comparant les résultats présentés dans les Figures 3.22 et 3.23, il est possible
d’observer que la résistance de FS10-IP était significativement inférieure a celle de son mélange
compacté équivalent FS10, en particulier a 28 et 90 jours, alors que celle de REF-IP n’était pas si
éloignée de REF.

Cette dégradation de la résistance de FS10-IP peut étre associée a la perte de maniabilité résultant de
I'ajout du sédiment, qui est un matériau trés fin qui entrailne une augmentation de la rigidité du
mélange en raison de sa forte demande en eau [143]. Ainsi, FS10 était légerement plus difficile a
extruder par le pistolet et plus complexe a remplir dans le moule prismatique par rapport a REF, ce qui
a créé quelques défauts et irrégularités dans les couches et aux interfaces, diminuant par la suite la
résistance a la compression des éprouvettes imprimées au pistolet du mélange FS10. D’autre part, des
mélanges ayant une maniabilité et une fluidité plus élevées, comme REF, possedent une meilleure
adhérence entre les couches, de sorte que la perte de résistance ne sera pas aussi importante qu’avec
des mélanges a ouvrabilité plus faible. En effet, la différence entre les éprouvettes imprimées et non
imprimées diminue a mesure que la maniabilité du mélange augmente, car les couches imprimées sont
plus susceptibles de fusionner entre elles, ce qui réduit I'effet de superposition et la formation de vide
a l'interface des couches. Plusieurs études ont montré |'effet de I'ouvrabilité et de la maniabilité sur la
déposition des couches et les performances mécaniques.

En outre, la rigidité et la viscosité des mélanges contenant du sédiment flash calciné peuvent étre
attribuées a la teneur en argile et a la finesse du sédiment. Plusieurs études ont rapporté des résultats
similaires lors de I'ajout de la nano-argile (nanoclay), par exemple, ou I'aspect frais et rhéologique des
matériaux cimentaires imprimables en 3D ont été affectés par I'ajout de la nano-argile qui a agi comme
un modificateur de viscosité [233,234]. Kaushik et al. [234] ont montré que, méme si l'ajout de la nano-
argile a entrainé une perte significative de I'ouvrabilité d’'un mélange cimentaire imprimable, le seuil
de cisaillement du matériau a augmenté en raison de la cohésion élevée du mélange. Ainsi, I'ajout de
la nano-argile a préservé la forme idéale du matériau pendant et aprés I'extrusion, I'empéchant de
s'effondrer. L'ajout du sédiment flash calciné dans cette étude semble avoir des effets similaires sur
les propriétés rhéologiques a I’état frais des mélanges imprimés en 3D, notamment pour FS10.

En plus, les éprouvettes IP ont été imprimées et fabriquées a l'aide d'un dispositif manuel manipulé
par un étre humain, ce qui n’exclut pas la possibilité de rencontrer certaines erreurs de manipulation
qui peuvent par la suite affecter les performances mécaniques des éprouvettes testées.

Néanmoins, les éprouvettes imprimées a I'aide de I'imprimante ont enregistré des résistances plus
élevées que les éprouvettes imprimées a I'aide du pistolet pour les deux mélanges. Cette différence
de résistance constatée pourrait étre attribuée a la méthode de mise en ceuvre des éprouvettes. La
Figure 3.24 (a) montre un exemple d’éprouvettes imprimées en 4 couches par le pistolet, ou des
irrégularités peuvent étre observées entre les couches et sur les cotés ol la charge a été appliquée. Il
est donc possible que cette irrégularité trouvée sur les cotés de chargement soit la raison de la
diminution de la résistance pour ces éprouvettes. Cependant, les éprouvettes issues des cordons
imprimés par I'imprimante, une fois coupées, présentaient des surfaces lisses et plates, comme le
montre la Figure 3.24 (b), réduisant ainsi le risque de réduction de la résistance. En fait, les éprouvettes
imprimées et coupées ne présentaient pas d’interface des couches, contrairement aux éprouvettes
imprimées par pistolet ol les couches étaient visibles et séparées les unes des autres. Par conséquent,
I’'homogénéité et la bonne adhésion entre les couches des éprouvettes imprimées avec I'imprimante
pourraient avoir contribué aux résistances élevées.
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(a) (b)

Figure 3.24: Eprouvettes imprimées (a) avec le pistolet et (b) avec I'imprimante

3.2.2.2. Porosité accessible au mercure

En complément de la résistance a la compression, la porosité totale accessible au mercure a également
été mesurée pour les éprouvettes normalisées, imprimées par pistolet (IP) et imprimées par
imprimante (Z/Y). La porosité est 'un des critéres et indicateurs de durabilité les plus critiques, en
particulier pour les matériaux imprimés en 3D. En effet, la mesure de la porosité permet de vérifier s'il
existe des pores a l'interface des couches imprimées qui pourraient étre dus a la méthode de mise en
ceuvre des différents types d’éprouvettes. Par conséquent, le Tableau 3.9 ci-dessous montre la
porosité totale exprimée en (%) pour les différents types d’éprouvettes pour les mélanges imprimables
(REF, FS5 et FS10) apres 28 et 90 jours d’hydratation.

Tableau 3.9: Porosité totale des différentes éprouvettes des mélanges valorisant du sédiment flash calciné aprés 28 et 90
jours d’hydratation en (%)

Porosité totale (%)
28 jours 90 jours

REF 12,46 10,35
REF-IP 13,18 12,44
REF-Z/Y 10,06 9,76
FS5 12,28 10,06
FS5-IP 11,59 12,24
FS10 13,38 10,52
FS10-1P 13,59 12,28
FS10-2/Y 12,73 10,29

Les résultats du Tableau 3.9 montrent que pour tous les mélanges et pour tous les types d’éprouvettes,
a I'exception de FS5-IP, la porosité totale a diminué entre 28 et 90 jours, ce qui peut également étre
relié aux résultats de la résistance a la compression qui a augmenté entre 28 et 90 jours pour chaque
type d’éprouvette de chaque mélange.
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Dans le cas des mélanges REF et FS10, les éprouvettes imprimées avec le pistolet (IP) ont montré la
porosité la plus élevée parmi les autres types d’éprouvettes. La porosité élevée de ces éprouvettes
coincide avec les faibles résistances a la compression ainsi qu’avec la méthode de mise en ceuvre des
éprouvettes, comme cela a été évoqué précédemment concernant les irrégularités observées sur les
surfaces des éprouvettes (Figure 3.24 (a)).

De plus, la porosité des éprouvettes imprimées a I'aide de I'imprimante (REF-Z/Y et FS10-Z/Y) était
inférieure a celle des éprouvettes réalisées selon la norme (REF et FS10). La porosité plus faible des
éprouvettes imprimées a l'imprimante peut étre due a la pression supplémentaire appliquée au
matériau pendant le processus d'extrusion, ce qui donne un matériau plus dense et moins poreux. En
effet, Koker [92] a constaté que dans certains cas, et en fonction des parametres d'impression, la
pression supplémentaire exercée sur le matériau pendant le processus d'impression peut conduire a
une réduction des vides a l'intérieur de la couche et a l'interface, créant ainsi une matrice plus dense.
Une autre étude réalisée par Le et al. [12] a également montré que la |égére vibration du récipient de
mortier ainsi que la pression de la pompe pendant le processus d'extrusion peuvent entrainer une
réduction du volume de vide dans un mortier imprimé par rapport a un mortier compacté et normalisé.
En outre, cette diminution de la porosité observée dans les éprouvettes peut avoir des conséquences
sur les résistances mécaniques, ou dans certains cas, la résistance a la compression des éprouvettes
imprimées par I'imprimante était supérieure a celle des éprouvettes normalisées, en particulier pour
REF (Figure 3.22). Plusieurs études ont rapporté le méme résultat concernant la résistance des
spécimens imprimés par rapport aux spécimens non imprimés [35,91]. Toutefois, ce n'est pas toujours
le cas pour les éléments imprimés en 3D, par ce que de nombreux facteurs entrent en jeu, tels que la
forme de la buse d’extrusion, la distance de déposition de couches et la vitesse d'impression [45,90].

3.3. Influence du sédiment flash calciné sur I’hydratation des mélanges

Afin d’étudier la réactivité des mélanges contenant du sédiment flash calciné, des mesures de chaleur
d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et isotherme, ainsi que des analyses
thermogravimétriques ont été réalisés.

3.3.1. Calorimétrie semi-adiabatique

La température de tous les mortiers valorisant du sédiment flash calciné a été mesurée avec un
calorimétre semi-adiabatique selon la norme européenne NF EN 196-9 pour une durée de 7 jours
consécutifs. Les courbes calorimétriques sont présentées dans la Figure 3.25, et I'age du pic
d’hydratation en heures ainsi que la température maximale mesurée a ce pic sont également présentés
dans le Tableau 3.10 pour tous les mélanges. Les résultats montrent que la température la plus élevée
a été enregistrée pour REF, suivi de FS5, FS10, FS15 et FS20, ce qui montre que I’hydratation du
mélange a diminué avec I'ajout du sédiment flash calciné. De plus, I'age du pic d’hydratation était
compris entre 15,00 et 16,12 heures apres la préparation des mortiers frais.
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Figure 3.25: Température des mortiers valorisant du sédiment flash calciné par calorimétrie semi-adiabatique

Tableau 3.10: Age et température du pic d'hydratation des mortiers valorisant du sédiment flash calciné par calorimétrie
semi-adiabatique

Mélange (mortier frais) REF FS5 | FS10 | FS15 | FS20
Age de pic d’hydratation (heures) 16,03 | 15,00 | 15,01 | 16,12 | 15,09
Température du pic d’hydratation (°C) 84,43 | 82,67 | 79,81 | 78,91 | 78,48

3.3.2. Calorimétrie isotherme

En complément de I'essai de calorimétrie semi-adiabatique des mortiers, la chaleur d'hydratation et le
flux de chaleur des pates de ciment contenant du sédiment flash calciné en fonction du temps ont
également été mesurés par calorimétrie isotherme. La composition des pates était identique a celle
des mortiers présentés dans le Tableau 3.6, a I'exception de I'ajout du sable.

Le mécanisme d’hydratation de la pate de ciment se manifeste généralement en quatre phases
principales. La premiere phase se produit directement aprés le contact de I'eau avec le ciment et est
liée a la dissolution des grains anhydres, donc a I'hydratation des grains de ciment. Cette phase se
déroule généralement trés rapidement, en quelques minutes, et génere beaucoup de chaleur [235].
La deuxieme phase correspond a la période d'induction ou la pate de ciment présente une faible
activité thermique et un faible dégagement de chaleur [236]. La troisieme phase correspond a
I'hydratation accélérée des silicates et aluminates, formant du C-S-H et de |'ettringite, et provoquant
une forte génération de chaleur. Lors de cette phase, la pate commence a développer une prise. Enfin,
la quatriéme et derniere phase se forme apres I'épuisement du gypse et la transition de |'ettringite en
hydrate de monosulfoaluminate, ralentissant les réactions, diminuant le dégagement de chaleur et
formant la matrice solide de la pate [237].

La Figure 3.26 montre les courbes de chaleur d’hydratation et de flux de chaleur des pates de ciment
pour les mélanges contenant du sédiment flash calciné en fonction du temps par calorimétrie
isotherme pour une durée de 48 heures. Apres un premier pic qui apparait suite a la dissolution des
grains anhydres lors de leur contact avec I'eau, une phase d’induction, de presque la méme durée
(10h), a lieu pour toutes les pates. Ensuite, Le second pic d’hydratation, correspondant a I'accélération
de I'hydratation des silicates et aluminates apres la phase d’induction, présente une intensité plus
élevée pour REF comparant aux mélanges contenant du sédiment flash calciné. Ceci est due au fait que
REF contient plus de ciment par rapport aux autres pates de ciment. Or, la forme des courbes
d’hydratation est la méme pour toutes les pates ce qui signifie que ces dernieres présentent le méme
mécanisme d'hydratation. Ceci est en accord avec Snellings et al. [149] qui ont démontré que le
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processus d'hydratation du ciment n'était pas affecté par I'ajout du sédiment de dragage traité par la
méthode de calcination flash. La figure 3.26 montre également la chaleur cumulée dégagée des
différents mélanges. Les résultats indiquent que lI'augmentation du pourcentage de sédiment flash
calciné a entrainé une diminution de la chaleur dégagée cumulée d’hydratation des mélanges aprés
48 heures.
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Figure 3.26: Chaleur d'hydratation et chaleur cumulée dégagée par les pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné
par calorimétrie isotherme

En outre, la Figure 3.27 ci-dessous montre la chaleur cumulée dégagée pendant les 60 premiéres
minutes d'hydratation pour les pates correspondant aux mortiers imprimables REF, FS5 et FS10, étant
donné I'importance de surveiller I’évolution du durcissement des mortiers imprimables a trés jeune
age, notamment pendant la premiere heure du processus d'impression. Les résultats montrent que
FS10 avait la chaleur d'hydratation la plus élevée, suivi de FS5, puis de REF. L’ajout du sédiment flash
calciné a donc pu augmenter le degré d’hydratation pendant la premiere heure, ce qui conduit a une
buildabilité adéquate des mortiers contenant du sédiment flash calciné durant la premiere heure
d'impression.
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Figure 3.27: Chaleur cumulée dégagée par les pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné par calorimétrie
isotherme durant la premiere heure
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3.3.3. Analyse thermogravimétrique (ATG)

En complément des essais de mesure de la chaleur d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et
isotherme, une analyse thermogravimétrique (ATG) a également été réalisée sur les pates de ciment
correspondant aux mortiers imprimables (REF, FS5 et FS10), afin de quantifier I’hydratation et |la teneur
en portlandite a partir de la perte de masse en fonction de la température. La Figure 3.28 montre les
courbes de perte de masse TG (%) et les courbes dérivées de la perte de masse DTG (%/min) des pates
de ciment apres 90 jours d'hydratation. Par ailleurs, le Tableau 3.11 présente la perte de masse entre
400 °C et 550 °C et la teneur en portlandite mesurées par I'ATG des différentes pates a 90 jours selon

I’Equation (2).

Les résultats de DTG montrent que les trois mélanges présentent des pics de perte de masse similaires.
Le premier pic observé autour de 170 °C correspond a l'eau éliminée des produits hydratés des
mélanges ou a lieu la décomposition de C-S-H, de I'ettringite et de I'aluminate de calcium hydraté. Le
deuxieme pic observé est associé a la décomposition de la portlandite, et le dernier pic a la
décarbonatation du carbonate de calcium (750 °C). Par conséquent, en comparant les résultats du
deuxieme pic, REF a présenté une perte de masse liée a la décomposition de la portlandite, Iégerement
plus élevée que les mélanges contenant du sédiment, démontrant une teneur en portlandite dans REF
plus élevée que celle trouvée dans FS5 et FS10. Par conséquent, ceci pourra étre di, comme indiqué
dans les résultats de la calorimétrie isotherme, a la quantité de ciment plus importante dans REF que
dans FS5 et FS10.
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Figure 3.28: Courbes ATG des pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné aprés 90 jours d’hydratation

Tableau 3.11: Perte de masse et teneur en portlandite des pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné mesurées
apreés 90 jours d’hydratation en (%) par ATG

Pate de ciment Am (%) CH (%)
REF (100% C) 4,76 19,56
FS5 (95% C) 4,61 18,93
FS10 (90% C) 4,48 18,40
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3.4. Résumé des résultats de la valorisation du sédiment flash calciné

dans une matrice cimentaire imprimable

L'objectif de cette premiere partie du chapitre était de développer et de caractériser des mélanges
imprimables valorisant du sédiment flash calciné a 750 °C dans une formulation témoin imprimable,
en tant que liant, en produisant un liant binaire (ciment/sédiment flash calciné). Les différents
pourcentages de sédiment testés étaient de 5, 10, 15, 20 et 30%. De plus, le rapport Eau/Liant ainsi
gue le dosage des adjuvants dans les mélanges ont été maintenus constants et identiques a ceux de la
formulation témoin, de sorte que le seul paramétre modifié entre les mélanges était la quantité de
sédiment flash calciné, qui substituait partiellement le ciment.

Les essais d’éxtrudabilité et de buildabilité ont montré que la substitution du ciment par 5% et de 10%
de sédiments était adéquate du point de vue de I'imprimabilité, car les mélanges étaient a la fois
extrudables et buildables et pouvaient donc étre considérés comme des mélanges imprimables. En
revanche, les mélanges contenant 15% et 20% de sédiments étaient buildables mais non extrudables,
tandis que le mélange contenant 30% de sédiments n’était pas du tout extrudable et a donc été
abandonné pour la suite de I'étude. Par conséquent, le mélange contenant 10% de sédiments (FS10) a
été imprimé a 'aide d’une imprimante 3D afin de vérifier également son imprimabilité a plus grande
échelle et de valider les résultats obtenus a petite échelle.

Pour les essais a I'état frais, les résultats ont montré que la fluidité, le diameétre d’étalement et le temps
de prise diminuaient progressivement avec l'augmentation du pourcentage de sédiment dans le
mélange. En outre, 'augmentation du pourcentage de sédiment a entrainé une accélération du
durcissement et du développement de seuil de cisaillement au fils du temps. Ce comportement peut
étre attribué a la forte demande en eau ainsi qu’a la teneur en argile et a la finesse du sédiment. Ainsi,
I'ajout du sédiment flash calciné dans une matrice cimentaire imprimable semble agir comme un
modificateur de la viscosité naturel, influencant les propriétés rhéologiques a I'état frais des mélanges
imprimés en 3D.

Pour les essais a I’état durci, I'augmentation du pourcentage de sédiment flash calciné a entrainé une
diminution globale de la résistance a la compression en raison de I'effet de la substitution du ciment.
Néanmoins, |'ajout de 5% de sédiments flash calcinés a conduit a une amélioration de la résistance a
la compression a 28 et 90 jours. Ensuite, différents types d’éprouvettes ont été réalisées (non
compactées, imprimées par pistolet et imprimées par imprimante 3D) afin de mettre en évidence
|’effet de I'impression 3D sur la résistance mécanique des mélanges. Les éprouvettes non compactées
ont enregistré des résistances supérieures et/ou égales a celles des éprouvettes normalisées
compactées, a I'exception du mélange contenant 5% de sédiments flash calcinés, qui a enregistré des
résistances inférieures a son mélange normalisé équivalent. Les éprouvettes imprimées a l'aide de
I'imprimante ont enregistré des résistances plus élevées que les éprouvettes imprimées au pistolet, ce
qui pourrait étre attribué a la méthode de mise en ceuvre des éprouvettes. De plus, aucune différence
significative n’a pu étre observée au niveau de la direction d’application de la charge sur les
éprouvettes imprimées avec I'imprimante. En outre, ces résistances étaient trés similaires a celles
obtenues selon la norme NF EN 196-1. Ainsi, I'impression 3D n’a pas influencé négativement les
propriétés mécaniques des mélanges imprimés par rapport a la méthode conventionnelle de
fabrication d’éprouvettes.

La porosité totale accessible au mercure a également été calculée pour les différents types
d’éprouvettes des meélanges imprimables. La porosité la plus élevée a été observée pour les
éprouvettes imprimées avec le pistolet, ce qui coincide avec les faibles résistances, ainsi qu’avec la
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méthode de mise en ceuvre des éprouvettes. En outre, la porosité enregistrée pour les éprouvettes
imprimées avec I'imprimante était inférieure a celle des éprouvettes réalisées selon la norme, ce qui
peut étre da a la pression supplémentaire appliquée au matériau pendant le processus d'extrusion, ce
qui donne un matériau plus dense, moins poreux et plus résistant. En effet, dans certains cas, la
résistance des éprouvettes imprimées avec l'imprimante était supérieure a celle des éprouvettes
normalisées.

L’hydratation a également été étudiée pour voir I'influence de I'ajout du sédiment flash calciné sur la
réactivité des mélanges. Les tests calorimétriques et les analyses thermogravimétriques ont montré
que la réactivité globale et I'hydratation des mélanges diminuaient avec |'augmentation du
pourcentage de sédiment.

La composition en kg/m?® des mélanges imprimables valorisant du sédiment flash calciné, ainsi que
celle de la formulation témoin, est présentée dans le Tableau 3.12.

Tableau 3.12: Composition du liant en (%), de la formulation témoin et des mélanges imprimables valorisant du sédiment

flash calciné (kg/m3)
Composition du liant en (%)
REF FS5 FS10
OPC (%) 100 95 90
FS (%) - 5 10
Composition des mélanges imprimables
valorisant du sédiment flash en (kg/m3)
Sable 1043 1046 1049
OPC 838 798 758
FS - 35 71
Eau 335 333 331
SP 6,7 6,7 6,6
AMV 3,4 3,3 3,3

Comme le montre le Tableau 3.12, la quantité de ciment a pu étre réduite de 100% a 90% en valorisant
10% de sédiments flash calcinés pour un mélange imprimable dans les conditions de cette étude. Par
exemple, pour un mélange imprimable de 1 m3, la quantité de ciment pourrait étre réduite de 838 kg
a 758 kg, ou 71 kg de sédiments pourraient étre valorisés. De plus, la réduction de 10% de la quantité
du ciment dans le mélange réduira également le colit des matériaux de construction de 10% ainsi que
la quantité de CO, provenant de la fabrication du ciment. Par conséquent, les mélanges a base de
sédiments peuvent étre considérés comme satisfaisants aux niveaux économique et écologique.

De plus, méme avec la substitution du ciment, la résistance a la compression des mélanges
imprimables reste plus que suffisante pour leur utilisation en construction. Ainsi, les mélanges a base
de sédiments peuvent également étre considérés comme satisfaisants en termes de résistance.

La valorisation du sédiment flash calciné a ainsi pu étre réalisée de maniere satisfaisante dans le cadre
de I'impression 3D d’une encre cimentaire.
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4. Valorisation du sédiment dans une matrice imprimable a base

de liant ternaire ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire

4.1. Méthodologie de formulation de mortiers a base de liant ternaire

ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire

L'objectif de cette partie est de substituer davantage le ciment dans un mortier imprimable par la
production d’un liant ternaire (ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire).

Les fillers calcaires présentent plusieurs avantages et sont normalement introduits dans le béton pour
plusieurs raisons. lls apportent une correction granulaire qui va garantir la fluidité des bétons et
faciliter leur pompage. En effet, les fillers calcaires permettent d’améliorer certaines propriétés telles
qgue la consistance, I'ouvrabilité, la résistance a la compression et la durabilité. Les fillers calcaires
contribuent également a une réduction globale de I'empreinte CO; et du colt du matériau final. L'ajout
du filler présente donc un triple intérét : économique, technique et environnemental.

Ainsi, des substitutions volumiques de ciment (C) par du sédiment flash calciné (FS) de 10 et 20% et
par du filler calcaire (L: Limestone filler) de 10, 20 et 30% ont été effectuées pour vérifier si
I'introduction du filler calcaire permettra d’'imprimer avec plus de 10% de sédiments comme démontré
précédemment. Quatre mélanges ont été testés : FS10L10, FS10L20, FS20L20 et FS20L30. Le nombre
suivant "FS" correspond au pourcentage de ciment remplacé par le sédiment et le nombre suivant "L"
par le filler calcaire. Par exemple, FS20L30 correspond au mélange dans lequel 50% du ciment a été
substitué par 20% de sédiments et 30% de filler calcaire.

Le rapport Eau/Liant et le dosage des adjuvants ont été maintenus identiques a ceux de la formulation
témoin et a ceux des mélanges valorisant du sédiment flash calciné choisis dans la section 3.1 du
chapitre 3. La composition du liant en (%) ainsi que la composition des mélanges contenant du
sédiment flash calciné et du filler calcaire sont présentées dans le Tableau 3.13 ci-dessous.

Tableau 3.13: Composition du liant en (%) et des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire

Composition du liant ternaire en (%)
REF FS10L10 | FS10L20 | FS20L20 | FS20L30
OPC (%) 100 80 70 60 50
FS (%) - 10 10 20 20
L (%) - 10 20 20 30
Composition des mélanges contenant du sédiment
flash calciné et du filler calcaire
Sable (g) 850 850 850 850 850
OPC (g) 683 546 478 410 341
FS (g) - 57 57 114 178
L (g) - 59 118 118 178
Eau/Liant 0,4
SP (%) en extrait sec 0,24
AMV (%) 0,4
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4.2. Caractérisation des mortiers a base de liant ternaire

ciment/sédiment flash calciné/filler calcaire

Les mémes tests utilisés pour caractériser les mélanges valorisant du sédiment flash ont été appliqués
aux mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire. Tout d’abord, I'imprimabilité
des mélanges a été testée pour voir s’ils répondaient aux exigences de I'impression 3D, puis une
caractérisation des mélanges a été réalisée a I’état frais et durci.

4.2.1. Caractérisation a I'état frais

4.2.1.1. Extrudabilité et buildabilité

Les résultats d’extrudabilité sont présentés dans la Figure 3.29. FS10L20 et FS20L30 ont été extrudés
sans difficulté, tandis que FS10L10 était un peu difficile a extruder et présentait quelques fissures et
FS20L20 était trop sec, non extrudable et provoquait un blocage et une ségrégation au niveau de la
buse du pistolet.

(a) (b) (c) (d)

Figure 3.29: Extrudabilité des mélanges (a) FS10L10, (b) FS10L20, (c) FS20L20 et (d) FS20L30

Les résultats de buildabilité sont présentés dans les Figures 3.30 et 3.31. La hauteur finale enregistrée
pour tous les mélanges était supérieure a la valeur limite de hauteur définie pour le test de buildabilité
(h¢ seuil = 4,5 cm) et variait de 4,5 cm a 4,9 cm, ce qui démontre que tous les mélanges peuvent étre
considérés comme des mélanges buildables.

(a) (b) (c) (d)

Figure 3.30: Buildabilité des mélanges (a) FS10L10, (b) FS10L20, (c) FS20L20 et (d) FS20L30
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Figure 3.31: Buildabilité des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire en (cm)

Les résultats d’extrudabilité et de buildabilité des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du
filler calcaire sont résumés dans le Tableau 3.14 ci-dessous, ou tous les mélanges étaient buildables,
mais pas tous extrudables.

Tableau 3.14: Résumé des résultats d’extrudabilité et de buildabilité pour les mélanges contenant du sédiment flash calciné
et du filler calcaire

Mélanges FS10L10 FS10L20 FS20L20 FS20L30
Extrudabilité X v X v
Buildabilité v v v v

En effet, FS10L10 et FS20L20 n’ont pas respecté la condition d’extrudabilité et n’ont donc pas pu étre
considérés comme imprimables, tandis que FS10L20 et FS20L30 ont respecté les deux conditions
d’imprimabilité et ont donc été considérés comme des mélanges imprimables, et leur imprimabilité a
été validée par des impressions a I’échelle d’'une imprimante 3D de laboratoire, comme le montrent
les Figures 3.32 et 3.33.

Figure 3.32: Impression de FS10L20 a I'échelle de I'imprimante de laboratoire
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Figure 3.33: Impression de FS20L30 a I'échelle de I'imprimante de laboratoire

4.2.1.2. Diameétre d’étalement et temps de prise

Le diamétre d’étalement des mélanges est présenté dans la Figure 3.34. FS10L10 et FS20L20 ont
enregistré un étalement inférieur a celui de la formulation témoin, tandis que FS10L20 et FS20L30 ont
enregistré un étalement proche de celui de la formulation témoin.

20

16 15,59 14,82 15,70 15,25

0

FS10L10 FS10L20 FS20L20 FS20L30
Mix

co 8]

B

Diamétre d'étalement (cm)

Figure 3.34: Diameétre d’étalement des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire

Les résultats de temps de prise présentés dans la Figure 3.35 montrent que FS10L10 et FS20L20 ont
atteint leur début de prise en premier, suivis de FS10L20 et FS20L30, puis de REF, et que tous les
mélanges sauf FS10L20 ont atteint leur fin de prise avant REF.

85



Chapitre 3 — Valorisation de sédiments de dragage et de poudres de fibres de verre polyester dans une matrice cimentaire
imprimable en 3D

B Temps initial de prise ® Temps final de prise

FS20030 [ m— 65
FS20020 [ — 245
x
S FS10120 [ R e— 305
FS10L10 [ S— 55
REF e — 205

0 50 100 150 200 250 300 350
Temps (minutes)

Figure 3.35: Temps initial et final de prise pour les mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire

4.2.1.3. Essai de pénétration de cone

La Figure 3.36 montre I'évolution du seuil de cisaillement pour les différents mélanges en fonction du
temps. Comme obtenu pour les mélanges valorisant du sédiment flash calciné uniquement, le seuil de
cisaillement augmente progressivement pour chaque mélange et la variation du seuil avec le temps
peut étre estimée par un modeéle linéaire. Les courbes de tendance des résultats pour tous les mortiers
révélent un coefficient de détermination (R?) entre 0,91 et 0,99. En revanche, en comparant les
mélanges contenant le méme pourcentage de sédiment, FS10L10 et FS20L20 présentaient des seuils
plus élevés que FS10L20 et FS20L30, respectivement. En outre, les valeurs de seuil enregistrées par
REF, FS10L20, FS10L10 et FS20L30 étaient proches les unes des autres, tandis que celles enregistrées
par FS20L20 étaient plus éloignées et plus élevées. Cela peut étre remarqué a partir de la premiéere
mesure de seuil enregistrée a 120 s qui était comprise entre 1,2 et 1,5 kPa pour les mélanges : REF,
FS10L20, FS10L10 et FS20L30 et égale a 2,7 kPa pour FS20L20. Cette premiere valeur de seuil
correspondant aux quatre premiers mélanges coincide avec les résultats de I'étude menée par Rahul
et al. [67] qui a montré que |'extrudabilité et la constructibilité ne peuvent étre atteintes que lorsque
le seuil de cisaillement du matériau ne dépasse pas 2,5 kPa. Cependant, ici, malgré le fait que FS10L10
n’était pas tout a fait considéré comme un mélange imprimable auparavant, il était encore possible de
I’extruder a travers la buse du pistolet, et pouvait donc étre classé comme un mélange respectant les
valeurs de seuil d’'un matériau imprimable dans le cadre de cet essai. En revanche, la premiére valeur
de seuil enregistrée pour FS20L20 a dépassé 2,5 kPa, ce qui prouve encore une fois que le mélange,
bien que tres buildable, ne peut étre considéré comme imprimable car il était trop rigide lors de
I’extrusion et a provoqué un blocage au niveau de la buse du pistolet.

En fait, les résultats du seuil de cisaillement des mélanges sont influencés par la présence des deux
ajouts : le sédiment flash calciné et le filler calcaire. En ce qui concerne le sédiment flash calciné, une
augmentation du seuil de cisaillement peut étre attribuée a son ajout, comme cela a déja été démontré
dans les résultats de I’essai de pénétration de cone des mélanges valorisant du sédiment flash calciné
uniquement. En revanche, pour le filler calcaire, des seuils de cisaillement plus faibles ont été observés
dans les mélanges contenant plus de filler calcaire que de sédiment flash calciné (FS10L20 < FS10L10
et FS20L30 < FS20L20). Ainsi, la thixotropie des mélanges augmente avec I'augmentation du
pourcentage de sédiment flash calciné et diminue avec I'augmentation du pourcentage de filler
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calcaire. Plusieurs études ont également observé une diminution de la thixotropie avec I'ajout de la
charge calcaire, indiquant que cette diminution se produit parce que la poudre de charge calcaire ne
génere pas de CSH, mais agit plutét comme un site de nucléation uniqguement, et donc, la fraction de
la production totale de CSH diminuerait relativement, ainsi que le taux de structuration [51,74].
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Figure 3.36: Seuil de cisaillement des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire en fonction du temps

4.2.1.4. Résumé des résultats a I’essai frais

Tous les essais réalisés a I'état frais montrent que les mélanges ayant le méme pourcentage de filler
calcaire et de sédiment (i.e., FS10L10 et FS20L20) étaient plus rigides et plus secs que les mélanges
ayant un pourcentage plus élevé de filler calcaire que de sédiment (i.e., FS10L20 et FS20L30). Cela peut
étre attribué a la forte demande en eau du sédiment flash calciné en raison de sa surface spécifique
élevée (28,95 m?/g), contrairement au filler calcaire qui a une faible demande en eau et une faible
surface spécifique (1,21 m?/g). En effet, le sédiment provoque le durcissement et la rigidité du mélange
en agissant comme un modificateur de viscosité, tandis que le filler calcaire améliore I'ouvrabilité ainsi
gue la maniabilité du mélange en le rendant plus fluide. Ainsi, étant donné les réles opposés de ces
deux ajouts dans un mortier imprimable, il était nécessaire de trouver un équilibre entre les dosages
de sédiment et de filler calcaire dans les mélanges pour répondre aux exigences d’imprimabilité et de
résistance. Les essais a I'état frais ont montré que les mélanges contenant 10% de filler calcaire de plus
gue le sédiment avaient de bonnes performances rhéologiques en ce qui concerne |'extrudabilité et la
buildabilité. En conséquence, FS10L10 et FS20L20 n’étaient pas assez fluides pour étre
convenablement extrudables et n’étaient donc pas considérés comme des mélanges imprimables,
méme s'ils étaient buildables, contrairement a FS10L20 et FS20L30 qui étaient suffisamment fluides
pour étre a la fois extrudables et buildables. De plus, FS10L10 et FS20L20 ont présenté une prise, un
durcissement et un développement de seuil de cisaillement plus rapides que les deux autres mélanges,
en raison de leur rigidité initiale a Iétat frais.
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4.2.2. Caractérisation a I’état durci

Afin de tester les propriétés mécaniques, telles que les résistances mécaniques et la porosité accessible
au mercure des mélanges développés contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire, quatre
méthodes de mise en ceuvre ont été adoptées afin d’obtenir des éprouvettes :

e Normalisées/compactées ;

e Non compactées (NC);

e Imprimées par pistolet (IP) ;

o Imprimées par imprimante (Z et Y).

Les éprouvettes normalisées ont été réalisées pour tous les mélanges a base de liant ternaire.
Cependant, les éprouvettes non compactées, imprimées par pistolet et par imprimante ont été
réalisées uniqguement pour les mélanges démontrés imprimables FS10L20 et FS20L30.

4.2.2.1. Résistances mécaniques

Les résultats de la résistance a la compression des mélanges a base de liant ternaire selon la norme NF
EN 196-1 a 1, 7, 28 et 90 jours sont présentés dans les Figures 3.37 (a) et (b). La résistance a la
compression de REF était la plus élevée par rapport aux mélanges contenant du sédiment flash calciné
et du filler calcaire pour toutes les échéances d’essai, en raison de I'effet de la substitution de 20, 30,
40 et 50% du ciment par les matériaux alternatifs. Par conséquent, I'ordre dans lequel les mélanges
ont enregistré une résistance a la compression, du plus élevé au plus bas, est le suivant : REF, FS10L10,
FS10L20, FS20L20 et FS20L30. A 7 jours, FS10L10 et FS10L20 avaient des résistances comparables, tout
comme FS20L20 et FS20L30. En revanche, a 28 jours, la résistance des mélanges contenant le méme
pourcentage de sédiment et de filler : FS10L10 et FS20L20 avait augmenté d’environ 10 et 5 MPa,
respectivement, tandis que celle des mélanges contenant un pourcentage plus faible de sédiment que
de filler (FS10L20 et FS20L30) avait a peine augmenté. En outre, a 28 jours, FS10L10 avait la résistance
la plus élevée parmi les autres mélanges, tandis qu’a 90 jours, FS10L10 n’avait pas beaucoup gagné en
résistance, contrairement a FS10L20 et FS20L20 qui ont gagné en résistance et avaient des valeurs plus
proches de FS10L10. FS20L30 avait également développé un gain de résistance entre 28 et 90 jours
mais restait le mélange avec la plus faible résistance a la compression en raison de la grande quantité
de ciment substituée dans ce mélange. En fait, la substitution de 50% de ciment entrainé une
diminution d’environ 25 MPa de la résistance entre FS20L30 et REF a 28 et 90 jours. De plus, la
résistance a la compression de FS20L20, initialement éloignée de celle de FS10L10 et FS10L20 a 7 et
28 jours est devenue trés proche de leur résistance a 90 jours. Cela montre que méme avec une
substitution de 40% de ciment, supérieure a celle dans FS10L10 (20%) et FS10L20 (30%), FS20L20 a été
capable de compenser la différence de résistance dans le temps, ce qui est di a la réactivité a long
terme du sédiment, qui est présent en plus grande quantité dans FS20L20 (20%) que dans FS10L10 et
FS10L20 (10%), et non pas forcément au filler calcaire, qui est un matériau inerte et non réactif qui ne
contribue pas trop au développement de la résistance.
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Figure 3.37: Résistance a la compression des éprouvettes normalisées des mélanges contenant du sédiment flash calciné et
du filler calcaire a 1, 7, 28 et 90 jours

En résumé, il peut étre constaté que la substitution du ciment par le sédiment flash calciné et le filler
calcaire a conduit a une diminution de la résistance a la compression des mélanges. D’autre part, afin
d’évaluer l'effet de I'impression 3D sur les propriétés mécaniques des mélanges imprimables, la
résistance a la compression des éprouvettes non compactées (NC), imprimées par pistolet (IP), ainsi
que réalisées selon la norme NF EN 196-1 pour FS10L20 et FS20L30 est présentée dans les Figures 3.38
et 3.39, respectivement.
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Figure 3.38: Résistance a la compression de FS10L20, FS10L20-NC et FS10L20-IP a 1, 7, 28 et 90 jours

Les résultats de FS10L20 montrent que la résistance a la compression de FS10L20-NC a dépassée celle
de FS10L20 et FS10L20-IP a 28 et 90 jours, et que la résistance de FS10L20-IP a également dépassée
celle de FS10L20 a 7 et 28 jours (Figure 3.38). Cependant, FS10L20 avait la résistance la plus élevée
seulement a 1 jour. Aucune tendance claire n’a donc pu étre observée concernant le type
d’éprouvettes et les résultats de résistance a la compression pour le mélange FS10L20.
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Figure 3.39: Résistance a la compression de FS20L30, FS20L30-NC et FS20L30-IP a 1, 7, 28 et 90 jours

En ce qui concerne les résultats de FS20L30 (Figure 3.39), les différents types d’éprouvettes ont
enregistré une résistance équivalente a 1 jour. A 7 jours, FS20L30 avait la résistance la plus élevée,
suivie de FS20L30-NC, puis de FS20L30-IP, tandis qu’a 28 et 90 jours, FS20L30-NC avait la résistance la
plus élevée, suivi de FS20L30, puis de FSFS20L30-IP. Ainsi, la majorité des résistances les plus élevées
appartenaient aux éprouvettes non compactées, suivies des éprouvettes compactées, puis des
éprouvettes imprimées par pistolet.

Enfin, FS10L20 et FS20L30 ont été imprimés a I'aide de I'imprimante afin de tester leur résistance sur
des éprouvettes extraites de cordons imprimés par une machine. Cette méthode se rapproche le plus
du cas réel, puisque le matériau testé sera dans les mémes conditions que celles réellement
rencontrées dans I'impression 3D. Pour rappel, la résistance des éprouvettes imprimées a été testée
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dans deux directions. La charge appliquée était soit perpendiculaire (selon I'axe Z), soit paralléle (selon
I"axe Y) aux couches imprimées.

Ainsi, les Figures 3.40 et 3.41 montrent la résistance a la compression des éprouvettes normalisées et
imprimées par imprimante pour FS10L20 et FS20L30, respectivement. Le premier objectif est de
comparer les résultats obtenus dans les deux directions Y et Z des éprouvettes imprimées. Le deuxiéme
objectif est d’étudier I'effet de I'imprimante 3D sur les performances mécaniques des mélanges par
rapport a la méthode conventionnelle de réalisation d’éprouvettes.
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Figure 3.40: Résistance a la compression de FS10L20, FS10L20-Z et FS10L20-Y a 1, 7, 28 et 90 jours
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Figure 3.41: Résistance a la compression de FS20L30, FS20L30-Z et FS20L30-Y a 1, 7, 28 et 90 jours

Les résistances a la compression obtenues dans les deux directions (Z et Y) pour les éprouvettes
imprimées de FS10L20 et FS20L30 étaient similaires avec des écarts moyens négligeables de 2,75 et
3,94%, respectivement. Cependant, la majorité des résistances des éprouvettes imprimées était
supérieure a celles des éprouvettes normalisées, en particulier pour le mélange FS10L20 a 7 jours. Par
conséquent, I'impression 3D a I'aide de I'imprimante n’a pas influencé négativement les propriétés
mécaniques des mélanges, mais les a plutot améliorées par rapport a la méthode conventionnelle de
fabrication d’éprouvettes.

Afin de voir l'influence de la méthode d’impression sur les résistances mécaniques, les résultats des
deux types d’éprouvettes imprimées (au pistolet et a I'imprimante) sont comparés pour FS10L20 et
FS20L30 dans les Figures 3.42 et 3.43, respectivement. Les éprouvettes imprimées avec I'imprimante
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testées dans la direction Y ont été choisies pour cette comparaison, puisque les éprouvettes imprimées
au pistolet ont également été testées dans la direction Y, paralléle a la direction des couches
imprimées.
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Figure 3.42: Résistance a la compression de FS10L20, FS10L20-NC et FS10L20-Y a 1, 7, 28 et 90 jours
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Figure 3.43: Résistance a la compression de FS20L30, FS20L30-NC et FS20L30-Y a 1, 7, 28 et 90 jours

Les résultats des Figures 3.42 et 3.43 montrent que les éprouvettes imprimées a I'aide de I'imprimante
pour les deux mélanges avaient une résistance supérieure a celle des éprouvettes normalisées et
imprimées au pistolet a 28 et 90 jours. Néanmoins, a 7 jours, les éprouvettes imprimées au pistolet et
les éprouvettes normalisées présentaient la résistance la plus élevée pour les mélanges FS10L20 et
FS20L30, respectivement. En outre, en comparant les résultats des éprouvettes normalisées a ceux des
éprouvettes imprimées au pistolet, aucune tendance claire ne peut étre déduite, puisque des
résistances arbitraires ont été enregistrées a chaque échéance d’essai. En revanche, la majorité des
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résistances obtenues pour les éprouvettes imprimées par I'imprimante étaient les plus élevées. Cela
peut étre attribué a la méthode de la mise en ceuvre des éprouvettes, ol des irrégularités peuvent se
produire sur les cotés des éprouvettes imprimées par pistolet et entrainer une détérioration de la
résistance. De méme, les résistances plus élevées des éprouvettes imprimées par rapport aux
éprouvettes normalisées peuvent étre dues a la pression supplémentaire exécrée sur le matériau
pendant I'extrusion, ce qui peut entrainer une matrice plus dense et plus résistante.

4.2.2.2. Porosité accessible au mercure

En complément de la résistance a la compression, la porosité totale (%) accessible au mercure a
également été mesurée pour les éprouvettes normalisées, imprimées par pistolet (IP) et imprimées
par imprimante (Z/Y) des mélanges imprimables contenant du sédiment flash calciné et du filler
calcaire (FS10L20 et FS20L30) apres 28 et 90 jours d’hydratation (Tableau 3.15).

Tableau 3.15: Porosité totale des différentes éprouvettes des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler
calcaire apres 28 et 90 jours d’hydratation en (%)

Porosité totale (%)
28 jours 90 jours
FS10L20 15,07 12,81
FS10L20-IP 16,55 13,22
FS10L20-Z/Y 13,46 11,96
FS20L30 16,97 15,31
FS20L30-IP 18,22 16,02
FS20L30-Z/Y 16,33 14,15

Les résultats du Tableau 3.15 montrent que, pour les deux mélanges, la porosité totale a diminué entre
28 et 90 jours, quelle que soit la méthode de fabrication d’éprouvettes, ce qui peut étre relié aux
résultats de la résistance a la compression qui a augmenté entre 28 et 90 jours pour chaque type
d’éprouvette de chaque mélange. En outre, la porosité de FS20L30 était plus élevée que celle de
FS10L20, ce qui peut étre di a la plus faible maniabilité de FS20L30 par rapport a FS10L20, ainsi qu’au
dosage de sédiment plus élevé dans FS20L30 (20%) que dans FS10L20 (10%). Cela coincide avec Zhao
et al. [143] qui ont également signalé une augmentation de la porosité totale avec I'augmentation du
dosage de sédiment dans le mélange.

Une tendance similaire de variation de la porosité totale peut étre observée pour les différents types
d’éprouvettes pour les deux mélanges a 28 et 90 jours, ou la porosité de la plus élevée a la plus faible
était dans I'ordre suivant : IP > NF EN 196-1 > Z/Y.

Comme pour les mélanges valorisant du sédiment flash calciné uniquement, les éprouvettes
imprimées au pistolet ont montré la plus grande porosité, ce qui est d0 a la méthode de mise en ceuvre
des éprouvettes, comme mentionné précédemment vis-a-vis des irrégularités et des vides observés
sur les surfaces des éprouvettes.

En outre, la porosité des éprouvettes imprimées a 'aide de I'imprimante (FS10L20-Z/Y et FS20L30-Z/Y)
était inférieure a celle des éprouvettes réalisées selon la norme (FS10L20 et FS10L30). Cela peut étre
d( a la pression supplémentaire appliquée au matériau pendant le processus d'extrusion, ce qui donne
un matériau plus dense et moins poreux. Les mémes résultats ont été observés pour les mélanges
valorisant du sédiment flash calciné seul. Cette diminution de la porosité peut également étre liée aux
résistances mécaniques, la résistance des éprouvettes imprimées par I'imprimante étant supérieure a
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celle des éprouvettes normalisées a 28 et 90 jours. Plusieurs études ont rapporté le méme résultat
concernant la résistance des spécimens imprimés par rapport aux spécimens non imprimés [35,91].

4.3. Influence du sédiment flash calciné et du filler calcaire sur

I’hydratation des mélanges

Afin d’étudier la réactivité des mélanges contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire, des
tests de chaleur d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et isotherme, ainsi que des analyses
thermogravimétriques ont été réalisés.

4.3.1. Calorimétrie semi-adiabatique

La température de tous les mortiers a été mesurée a 'aide du calorimetre semi-adiabatique pendant
une durée de 7 jours consécutifs a 20°C et est présentée dans la Figure 3.44. Le Tableau 3.16 indique
également I’'dge du pic d’hydratation en heures ainsi que la température maximale mesurée a ce pic
pour les mortiers. Les résultats montrent que la température diminuait de plus en plus avec
I"augmentation du taux de substitution du ciment par du sédiment flash calciné et du filler calcaire. La
substitution du ciment de 50%, par exemple, a entrainé une diminution de la température mesurée
d’environ 30 °C, la température maximale de REF étant de 84,43 °C, alors que celle de FS20L30 était
de 56,79 °C. En outre, la substitution du ciment a également entrainé un retard au niveau d’apparition
du pic d’hydratation, ol celui de REF était a 16,03 heures alors que de celui de FS20L30 était a 22,42
heures.
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Figure 3.44: Température des mortiers contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire par calorimétrie semi-
adiabatique

Tableau 3.16: Age et température du pic d'hydratation des mortiers contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire
par calorimétrie semi-adiabatique

Mélange (mortier frais) REF FS10L10 | FS10L20 FS20L20 | FS20L30
Age de pic d’hydratation (heures) 16,03 16,02 18,26 18,15 22,42
Température du pic d’hydratation (°C) | 84,43 75,72 70,47 65,19 56,79
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4.3.2. Calorimétrie isotherme

En complément de I'essai de calorimétrie semi-adiabatique des mortiers, la chaleur d'hydratation des
pates de ciment contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire en fonction du temps a
également été mesurée par calorimétrie isotherme. La composition des pates était identique a celle
des mortiers présentés dans le Tableau 3.13, a I'exception de I'ajout du sable. La Figure 3.45 montre
les courbes de chaleur d’hydratation et de flux de chaleur des pates de ciment en fonction du temps
pour une durée de 48 heures.

Les résultats montrent que toutes les courbes calorimétriques présentaient le méme mécanisme
d'hydratation avec des formes et des tendances similaires. Cependant, les pates contenant du
sédiment flash calciné et du filler avaient une période d’induction plus longue que REF. De plus,
I'intensité du second pic d’hydratation a diminué avec I'augmentation du pourcentage de ciment
substitué par du sédiment flash calciné et du filler calcaire, ce qui est cohérent avec les résultats du
calorimeétre semi-adiabatique. De méme, la chaleur dégagée cumulée apres 48 heures a également
diminué avec la substitution progressive du ciment par le sédiment flash calciné et le filler calcaire. En
fait, FS10L10 et FS10L20 avaient une chaleur dégagée cumulée assez proche (115,30 et 120,92 J/g),
tout comme FS20L20 et FS20L30 (89,78 et 85,66 J/g). Ainsi, 'augmentation du pourcentage de
sédiment et de filler calcaire a entrainé une diminution de la réactivité totale des mélanges

3 e REF FS10L10 === FS10L20 == FS20L20 ==FS20L30 _ 950
2,5
200
2 2
g 2 g
c 150 2
9 3
2 =
@ 1,5 Y
'g (o1
i M-
> 100 E
g 1 oy
o —
- S~
o o)
50
0,5
0 0

Temps (heures)

Figure 3.45: Chaleur d'hydratation et chaleur cumulée dégagée par les pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné
et du filler calcaire par calorimétrie isotherme

La Figure 3.46 ci-dessous montre la chaleur cumulée dégagée pendant les 60 premiéres minutes
d'hydratation pour les pates correspondant a la formulation témoin et les mortiers imprimables
contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire qui sont REF, FS10L20 et FS10L30, vu
I'importance de surveiller la réactivité ainsi que le processus de durcissement des mortiers
imprimables a un tres jeune age. Les résultats montrent que FS20L30 était plus réactif que FS10L20
durant la premiere heure d’hydratation, ce qui n’était pas le cas a la fin des 48 heures d’hydratation,
ou le dégagement de chaleur total de FS20L30 était inférieur a celui de FS10L20. L’augmentation du
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pourcentage de sédiment flash calciné de 10% a 20% a abouti a une augmentation du degré
d’hydratation pendant la premiere heure, conduisant a une réactivité et un durcissement du mélange
contenant plus de sédiment pendant la premiére heure d'impression. De plus, cette augmentation de
réactivité pourrait également étre causée par I'augmentation de 20% a 30% du pourcentage du filler
calcaire. Une étude réalisée par Zajac et al. [238] a montré que I'ajout du filler calcaire au ciment
Portland accélére généralement I'hydratation pendant les premieres heures et augmente la résistance
a un tres jeune age, puisqu’il crée des sites de nucléation supplémentaires, qui accélerent la réaction
d’hydratation a jeune age.
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Figure 3.46: Chaleur cumulée dégagée par les pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire par
calorimétrie isotherme durant la premiere heure

4.3.3. Analyse thermogravimétrique

En complément des essais de mesure de la chaleur d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et
isotherme, une analyse thermogravimétrique a également été réalisée sur les pates de ciment
correspondant aux mortiers imprimables (REF, FS10L20 et FS20L30), afin de quantifier I’'hydratation et
la teneur en portlandite des mélanges en fonction de la température. La Figure 3.45 montre les courbes
de perte de masse TG (%) et les courbes dérivées de la perte de masse DTG (%/min) des pates de
ciment aprés 90 jours d'hydratation. Par ailleurs, le Tableau 3.17 présente la perte de masse et la
teneur en portlandite entre 400 °C et 550 °C mesurées par I’ATG des différentes pates a 90 jours selon
I’'Equation (2).

Les résultats de DTG montrent la formation de 3 pics endothermiques pour les trois formulations. Le
premier vers 170°C est lié a la décomposition de C-S-H, de l'ettringite et de I'aluminate de calcium
hydraté. Le deuxieme pic vers 450 °C est lié a la décomposition de la portlandite et le dernier vers
750°C a la décarbonatation.

En ce qui concerne la perte de masse liée a la portlandite, le Tableau 3.17 montre que REF présente la
perte de masse la plus élevée, suivi de FS10L20, puis de FS20L30. Par conséquent, la teneur de
portlandite est la plus élevée dans REF, suivi de FS10L20, puis de FS20L30. Cela peut étre d(i, comme
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I'indiquent les résultats de la calorimétrie isotherme, a la quantité de ciment plus importante dans REF
que dans FS10L20 et FS20L30.
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Figure 3.47: Courbes ATG des pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire apres 90 jours
d’hydratation

Tableau 3.17: Perte de masse et teneur en portlandite des pdtes de ciment contenant du sédiment flash calciné et du filler
calcaire mesurées aprés 90 jours d’hydratation en (%) par ATG

Pate de ciment Am (%) CH (%)

REF (100% C) 4,76 19,56
FS10L20 (70% C) 3,86 15,87
FS20L30 (50% C) 2,85 11,72

4.4. Résumé des résultats de la valorisation du sédiment dans une
matrice imprimable a base de liant ternaire ciment/sédiment flash

calciné/filler calcaire

L'objectif de cette partie du chapitre était de valoriser davantage le sédiment flash calciné dans la
formulation témoin imprimable en substituant une partie supplémentaire du ciment par du filler
calcaire, qui est connu pour fournir des avantages dans un béton classique, tels que la fluidité,
I"ouvrabilité et la pompabilité. Ainsi, des substitutions volumiques de ciment par du sédiment flash
calciné (FS) de 10 et 20% et par du filler calcaire (L) de 10, 20 et 30% ont été effectuées. Quatre
mélanges ont été développés et caractérisés : FS10L10, FS10L20, FS20L20 et FS20L30. Le rapport
Eau/Liant et le dosage des adjuvants dans les mélanges ont été maintenus identiques a ceux de la
formulation témoin (0% de substitution) et a ceux des mélanges valorisant du sédiment flash calciné
uniquement, de sorte que le seul paramétre modifié entre les mélanges était le pourcentage de
substitution du ciment par le sédiment flash calciné et le filler calcaire.

Les essais d’imprimabilité ont montré que tous les mélanges étaient buildables, mais pas tous
extrudables. En fait, les mélanges contenant le méme pourcentage de filler calcaire et de sédiment
étaient plus rigides et plus secs que les mélanges contenant un pourcentage plus élevé de filler calcaire
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que de sédiment. Ainsi, FS10L10 et FS20L20 ne répondaient pas a la condition d’extrudabilité et ne
pouvaient donc pas étre considérés comme des mélanges imprimables, alors que FS10L20 et FS20L30
répondaient aux deux conditions d'imprimabilité et étaient donc considérés comme des mélanges
imprimables. L'imprimabilité des mélanges a ensuite été validée par des impressions a I’échelle d’une
imprimante de laboratoire. Ceci peut étre attribué a la forte demande en eau du sédiment flash calciné,
contrairement au filler calcaire qui a une faible demande en eau. En effet, le sédiment a provoqué le
durcissement et la rigidité du mélange en agissant comme un modificateur de viscosité, tandis que le
filler calcaire a amélioré la maniabilité ainsi que I'ouvrabilité du mélange en le rendant plus fluide. En
conséquence, FS10L10 et FS20L20 ont présenté un étalement plus faible, ainsi qu’une prise, un
durcissement et un développement de seuil de cisaillement plus rapides que les deux autres mélanges,
en raison de leur rigidité initiale a I'état frais.

N

Pour les essais a I'état durci, 'augmentation du pourcentage de sédiment flash calciné et de filler
calcaire a entrainé une diminution visible de la résistance a la compression en raison de |'effet de
substitution du ciment. Ensuite, et afin de mettre en évidence l'effet de I'impression 3D sur les
propriétés mécaniques des mélanges, différentes méthodes de préparation d’éprouvettes ont été
réalisées (normalisée, non compactée et imprimée par pistolet et par imprimante). Les éprouvettes
non compactées ont enregistré des résistances supérieures a celles des éprouvettes normalisées a 28
et 90 jours. Les éprouvettes imprimées par imprimante ont enregistré des résistances plus élevées que
les éprouvettes imprimées par pistolet, ce qui pourrait étre attribué a la méthode de mise en ceuvre
des éprouvettes. De plus, aucune différence significative n’a pu étre observée dans la direction de
I"application de la charge sur les éprouvettes imprimées a I'imprimante. Par ailleurs, ces résistances
étaient plus ou moins proches de celles obtenues selon la norme NF EN 196-1. Ainsi, I'impression 3D
n’a pas influencé négativement les propriétés mécaniques des mélanges imprimés par rapport a la
méthode normalisée de fabrication d’éprouvettes.

La porosité totale accessible au mercure a également été calculée pour les différents types
d’éprouvettes des mélanges imprimables. La porosité la plus élevée a été observée pour les
éprouvettes imprimées avec le pistolet, ce qui coincide avec les faibles résistances, ainsi qu’avec la
méthode de mise en ceuvre des éprouvettes. En outre, la porosité enregistrée pour les éprouvettes
imprimées avec I'imprimante était inférieure a celle des éprouvettes réalisées selon la norme, ce qui
peut étre dd a la pression supplémentaire appliquée au matériau pendant le processus d'extrusion, ce
qui donne un matériau plus dense, moins poreux et plus résistant. En effet, dans certains cas, la
résistance des éprouvettes imprimées avec l'imprimante était supérieure a celle des éprouvettes
normalisées.

L’hydratation a également été testée pour évaluer la réactivité des mélanges contenant du sédiment
flash calciné et du filler calcaire. Les tests calorimétriques ont montré que la réactivité globale et
I’hydratation des mélanges diminuaient avec I'augmentation du pourcentage de sédiment et de filler
calcaire.

La composition en kg/m? des mélanges imprimables contenant du sédiment flash calciné et du filler
calcaire, ainsi que celle de la formulation témoin, est présentée dans le Tableau 3.18.
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Tableau 3.18: Composition du liant en (%), de la formulation témoin et des mélanges imprimables contenant du sédiment
flash calciné et du filler calcaire en (kg/m?3)

Composition du liant en (%)

REF FS10L20 FS20L30
OPC (%) 100 70 50
FS (%) - 10 20
L (%) - 20 30

Composition des mélanges imprimables
contenant du sédiment flash calciné et du
filler calcaire en (kg/m?3)

Sable 1043 1058 1069
OPC 838 595 430
FS - 71 144
L - 147 223
Eau 335 326 319
SP 6,7 6,5 6,4
AMV 3,4 3,3 3,2

Comme le montre le Tableau 3.18, la quantité de ciment a pu étre réduite de 100% a 70 et a 50% en
valorisant 10% et 20% de sédiments flash calcinés, respectivement, pour un mélange imprimable dans
les conditions de cette étude, ol une partie du ciment a également été remplacée par du filler calcaire.
Par exemple, pour un mélange imprimable de 1 m3, la quantité de ciment pourrait étre réduite de 838
kg a 595 et a 430 kg, ou 71 et 144 kg de sédiments pourraient étre valorisés, respectivement. Ainsi, il
a été possible d’augmenter le pourcentage de valorisation du sédiment flash calciné de 10 a 20%, ainsi
que d’augmenter le pourcentage de substitution du ciment de 10 a 50% entre les mélanges de la
premiere et de la deuxieme parties du chapitre, grace a I'introduction du filler calcaire qui remplagait
le ciment jusqu’a 30%. Par conséquent, la réduction de la quantité de ciment dans les mélanges
contenant du sédiment flash calciné et du filler calcaire, qui est supérieure a celle des mélanges
contenant du sédiment flash calciné uniquement, permettra de réduire davantage le colt des
matériaux de construction, ainsi que la quantité de CO, provenant de la fabrication du ciment. De ce
fait, les mélanges a base de sédiments flash calcinés et de filler calcaire développés dans cette partie
du chapitre peuvent étre considérés comme économigquement et écologiquement satisfaisants.

En outre, méme avec la substitution extréme du ciment allant jusqu’a 50%, la résistance a la
compression des mélanges imprimables reste encore suffisante pour leur utilisation dans la
construction. Ainsi, les mélanges imprimables a base de sédiments flash calcinés et de filler calcaire
peuvent également étre considérés comme satisfaisants en termes de résistance.

En conclusion, la valorisation du sédiment flash calciné a pu étre réalisée de maniére satisfaisante dans
le cadre de I'impression 3D d’une encre cimentaire a base d’un liant ternaire (ciment/sédiment flash
calciné/filler calcaire). Cependant, étant donné les réles rhéologiques opposés du sédiment flash
calciné et du filler calcaire (durcissement et maniabilité), un équilibre a d{i étre trouvé entre les
dosages des deux ajouts afin de répondre aux exigences d'imprimabilité et de résistance d’'un matériau
imprimable en 3D.
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5. Valorisation de poudres de fibres de verre polyester dans une

matrice cimentaire imprimable

5.1. Meéthodologie de formulation de mortiers a base de poudres de

fibres de verre polyester

L'objectif de cette partie est de valoriser des poudres de fibres de verre polyester dans la formulation
témoin imprimable, en tant que renfort. Les poudres sont recyclées a partir de pieces composites
thermodurcissables (polyester insaturé/fibres de verre) issues du secteur automobile en fin de vie
(iNoPLAST, France). Des substitutions volumiques du sable par des poudres de fibres de verre polyester
(PV) de 2, 4, 6, 8 et 10% ont été réalisées afin d’étudier I'effet de leur introduction sur les propriétés
rhéologiques et mécaniques d’'une matrice cimentaire imprimable. Cing mélanges ont été testés : PV2,
PV4, PV6, PV8 et PV10, ou le nombre qui suit "PV" correspond au pourcentage de sable remplacé par
des poudres de fibres de verre polyester.

Le rapport Eau/Liant et le dosage des adjuvants ont été maintenus identiques a ceux de la formulation
témoin et ceux des mélanges valorisant du sédiment flash calciné. Le Tableau 3.19 ci-dessous présente
la composition des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester.

Tableau 3.19: Composition des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester

Composition des mélanges valorisant des poudres de fibres de
verre polyester

REF PV2 PV4 PV6 PV8 PV10

Sable (g) 850 833 816 799 782 765
OPC (g) 683

PV (g) - 13 25 38 51 64

Eau/Liant 0,4
SP (%) en extrait sec 0,24
AMV (%) 0,4

5.2. Caractérisation des mortiers a base de poudres de fibres de verre

polyester

Les mémes tests utilisés pour caractériser les mélanges valorisant du sédiment flash calciné ont été
appliqués aux mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester. Tout d’abord,
I'imprimabilité des mélanges a été testée pour voir s’ils répondaient aux exigences de I'impression 3D,
puis une caractérisation des mélanges a été réalisée a |'état frais et durci.

5.2.1. Caracteérisation a I'état frais

5.2.1.1. Extrudabilité et buildabilité

Les résultats d’extrudabilité présentés dans la Figure 3.48 montrent que tous les mélanges étaient
extrudables sans signes de fissuration au niveau des couches imprimées. Cependant, une pression
légerement plus élevée a été nécessaire pour |'extrusion des mélanges PV8 et PV10, démontrant que
I'ajout des poudres de fibres de verre polyester a entrainé une certaine rigidité des mélanges, mais pas
au point qu'ils ne soient plus extrudables.
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(a) (b) (c) (d) (e)

Figure 3.48: Extrudabilité des mélanges (a) PV2, (b) PV4, (c) PV6, (d) PV8 et (e) PV10

Les résultats de buildabilité présentés dans les Figures 3.49 et 3.50 montrent que tous les mélanges
étaient buildables et ont enregistré une hauteur finale supérieure a la valeur limite de hauteur définie
pour le test de buildabilité (hs seuil = 4,5 cm). Les mélanges PV2, PV4 et PV6 ont enregistré une hauteur
finale égale a celle de la formulation témoin (h¢ = 4,5 cm), tandis que PV8 et PV10 ont enregistré une
hauteur finale légérement supérieure a celle de la formulation témoin (h¢ = 4,55 cm).

-“/fl

(a) (b) (c) (d) (e)

Figure 3.49: Buildabilité des mélanges (a) PV2, (b) PV4, (c) PV6, (d) PV8 et (e) PV10
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Figure 3.50: Buildabilité des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester en (cm)

Les résultats d’extrudabilité et de buildabilité des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre
polyester sont résumés dans le Tableau 3.20 ci-dessous.

Tableau 3.20: Résumé des résultats d’extrudabilité et de buildabilité pour les mélanges valorisant des poudres de fibres de
verre polyester

Mélanges PV2 PV4 PV6 PV8 PV10
Extrudabilité v v 4 v v
Buildabilité v v v v v
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En effet, tous les mélanges étaient imprimables puisqu’ils respectaient les conditions d’imprimabilité
définies dans le cahier des charges. Des impressions a I’échelle d’'une imprimante de laboratoire ont
ensuite été réalisées pour les mélanges PV4 et PV10, comme le montrent les Figures 3.51 et 3.52, afin
de valider les résultats obtenus avec le pistolet.

Figure 3.51: Impression de PV4 a I'échelle de I'imprimante de laboratoire

% U

Figure 3.52: Impression de PV10 a I'échelle de I'imprimante de laboratoire

5.2.1.2. Diamétre d’étalement et temps de prise

Les résultats d’étalement présentés dans la Figure 3.53 montrent que I'ajout des poudres de fibres de
verre polyester a entrainé une diminution du diameétre d’étalement. En outre, PV8 et PV10 ont
enregistré les plus petits diametres par rapport aux autres mélanges, ce qui est en accord avec les
résultats de buildabilité, ou une légére rigidité des mélanges PV8 et PV10 a également été constatée.

20
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Figure 3.53: Diametre d’étalement des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester
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En outre, I'ajout des poudres de fibres de verre polyester a entrainé une légére diminution du temps
de prise des mélanges, comme le montre la Figure 3.54. Cependant, cette diminution n’était pas trop
significative. Les valeurs enregistrées par les différents mélanges étaient assez proches les unes des
autres, ce qui montre que I'ajout des poudres n’a pas trop affecté le temps de prise.

Temps initial de prise Temps final de prise

PV10 40 280
PV8 45 290

x PV6 20 290
2 PV4 45 295
PV2 25 795
REF 55 595

0 50 100 150 200 250 300

Temps (minutes)

Figure 3.54: Temps initial et final de prise pour les mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester

5.2.1.3. Essai de pénétration de cone

La Figure 3.55 montre I'évolution du seuil de cisaillement pour les différents mélanges en fonction du
temps. Le seuil de cisaillement augmente progressivement pour chaque mélange et la variation du
seuil avec le temps peut également étre estimée par un modele linéaire. Les courbes de tendance des
résultats pour tous les mortiers révélent un coefficient de détermination (R?) entre 0,93 et 0,99. De
plus, I'ajout des poudres de fibres de verre polyester a entrainé une augmentation du seuil ainsi qu’une
évolution plus rapide du seuil dans le temps. Les mélanges PV2, PV4, PV6 et PV8 ont enregistré des
valeurs de seuil proches les unes des autres et proches du témoin, tandis que PV10 a enregistré des
valeurs plus éloignées et plus élevées, prouvant a nouveau la Iégere rigidité de PV10 observée lors des
essais précédents a I'état frais. Néanmoins, PV10 ainsi que les autres mélanges ont enregistré une
premiere mesure de seuil inférieure a 2,5 kPa, ce qui coincide avec I'étude de Rahul et al. [67], prouvant
une fois de plus que tous les mélanges développés contenant des poudres de fibres de verre polyester
sont imprimables puisqu’ils respectent les valeurs de seuil requises pour I'impression.
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Figure 3.55: Seuil de cisaillement des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester en fonction du temps

5.2.1.4. Résumé des résultats a I’état frais

En résumé, I'ajout des poudres de fibres de verre polyester a influencé les propriétés a I'état frais des
mélanges, telles que la fluidité, le diametre d’étalement et le temps de prise, et a également entrainé
un durcissement et un développement de seuil de cisaillement plus rapides au cours du temps.
Cependant, la différence observée a |'état frais n’était pas tres significative, les mélanges contenant
différents pourcentages de poudres présentant presque le méme aspect rhéologique global en termes
d'imprimabilité. Une étude menée par Sebaibi et al. [174] a montré que l'incorporation de fibres et
poudres de verre polyester affecte fortement I'ouvrabilité des bétons, en particulier des bétons a
haute teneur en fibres, ol une mauvaise dispersion des fibres peut se produire. lls ont constaté que
I'ajout de poudres a un taux de 6,9% ne réduisait pas significativement I'ouvrabilité et ont jugé qu'il
présentait la meilleure ouvrabilité.

5.2.2. Caractérisation a I’état durci

5.2.2.1. Résistances mécaniques

Des éprouvettes normalisées et imprimées par pistolet ont été adoptées pour tester les propriétés
mécaniques des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre polyester. Les essais réalisés sur
les éprouvettes normalisées permettront d’étudier I'influence de I'ajout des poudres de fibres de verre
polyester sur les propriétés mécaniques d’une matrice cimentaire indépendamment de I'impression
3D, tandis que les essais réalisés sur les éprouvettes imprimées permettront d’étudier 'effet de
I'impression sur les performances mécaniques des mélanges dans leur état imprimé.

La Figure 3.56 montre la résistance a la flexion des mortiers normalisés a 1, 7, 28 et 90 jours. Les
résistances a 1 jour sont similaires pour tous les mélanges. Pour le reste des échéances d’essai, les
résultats montrent que la résistance a la flexion a tendance a augmenter légerement avec
I'augmentation du dosage des poudres de fibres de verre polyester jusqu'a un dosage de 6%, au-dela
duquel la résistance commence a diminuer.
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B 1ljour M7jours M28jours W90 jours

PV2 PV4 PV6 PV8

Résistance a |a flexion (MPa)
=
o

2

0
REF PV10
m1jour 8,63 9,2 9,37 9,29 9,1 8,86
m7jours 13,77 14,76 15,96 15,35 14,76 13,33
28 jours 14,66 15,98 16,4 15,72 14,91 14,32
90 jours 16,19 16,13 16,37 16,54 13,71 12,99

Figure 3.56: Résistance a la flexion des éprouvettes normalisées des mélanges valorisant des poudres de fibres de verre
polyester a 1, 7, 28 et 90 jours

D’autre part, la Figure 3.57 montre la résistance a la flexion des mortiers imprimés réalisés avec le
pistolet. Il est possible de constater qu’une augmentation du dosage des poudres de fibres de verre
polyester entraine une amélioration de la résistance a la flexion pour des teneurs en poudres de 2, 4
et 6%, mais une diminution de la résistance pour des teneurs en poudres de 8 et 10%. En effet, par
rapport au mélange de référence, une amélioration de la résistance a la flexion de 11, 16 et 10% a 28
jours ainsi que de 20, 16 et 15% a 90 jours peut étre observée pour les mélanges renforcés avec 2, 4
et 6% de poudres, respectivement.
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Figure 3.57: Résistance a la flexion des éprouvettes imprimées par pistolet des mélanges valorisant des poudres de fibres de
verre polyester a 1, 7, 28 et 90 jours

La détérioration de la résistance a la flexion des mélanges imprimés contenant 8 et 10% de poudres
de fibres de verre polyester peut étre attribuée a la légére rigidité ces mélanges par rapport aux
mélanges contenant moins de poudres. Cette rigidité pourrait entrainer des difficultés a déposer les
couches lors de la mise en ceuvre des éprouvettes, ce qui peut créer des irrégularités et des défauts
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de couche sur les cOtés des éprouvettes et pourrait influencer les résistances. De plus, en comparant
les résultats des Figures 3.56 et 3.57, la majorité des mortiers imprimés avaient des résistances a la
flexion inférieure a celles des mortiers normalisés. Sur les 20 valeurs de résistance a la flexion des
mortiers imprimés (a I’exclusion de REF), seules 6 valeurs dépassaient la résistance de leur mortier
normalisé correspondant, ce qui représente des résistances supérieures d'environ 30% et inférieures
de 70% pour les mortiers imprimés par rapport aux mortiers normalisés. Par conséquent, le processus
d’impression manuelle du pistolet a influencé la performance des mélanges. Cette diminution pourrait
étre due a la création de vides entre les couches ainsi qu'aux défauts créés sur les parois des
éprouvettes imprimées ou la charge d’écrasement est appliquée.

L’objectif principal de I'utilisation des poudres de fibres de verre polyester dans ce travail de recherche
est d’améliorer la résistance a la flexion des mélanges. Cette amélioration a pu étre constatée dans les
mélanges contenant un dosage de poudres égal a 2, 4 et 6%, notamment dans le cas des éprouvettes
imprimées. Une étude de Sebaibi et al. [174] a également rapporté une augmentation de la résistance
a la flexion de mélanges renforcés avec des poudres ainsi que des fibres de verre polyester. lls ont
constaté une augmentation de 32% la résistance a la flexion et a la traction d’'un matériau incorporant
4,41% de fibres et 7,17% de poudres en substituant le sable, et une augmentation de 37% des
résistances d’un matériau renforcé avec 6,9% de poudres en substituant la fumée de silice. L'étude a
également souligné que les poudres interviennent au niveau de la micro-fissuration, réduisant ainsi la
détérioration du matériau.

D’autre part, la résistance a la compression des mortiers normalisés renforcés par des poudres de
fibres de verre polyester a également été mesurée et est présentée dans la Figure 3.58. Les différents
mélanges ont enregistré des résistances similaires a tous les ages, sauf a 90 jours, ou REF a enregistré
une résistance légérement supérieure a celle des autres mélanges. Ainsi, I'ajout des poudres de fibres
de verre polyester n’a pas eu trop d’effet sur la résistance a la compression des mélanges. Ces résultats
coincident avec ceux de Sebaibi et al. [174] qui ont également rapporté la non-influence de I'ajout du
méme type de poudres sur la résistance a la compression.
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Figure 3.58: Résistance a la compression des éprouvettes normalisées des mélanges valorisant des poudres de fibres de
verre polyester a 1, 7, 28 et 90 jours

En outre, la Figure 3.59 montre la résistance a la compression des mortiers imprimés réalisés avec le
pistolet. Contrairement aux résultats des mortiers normalisés, les résistances a la compression des
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mortiers imprimés contenant des poudres de fibres de verre polyester n’étaient pas toutes similaires.
En effet, REF, PV2 et PV4 ont enregistré des résistances proches les unes des autres et supérieures a
celles de PV6, PV8 et PV10 a 28 et a 90 jours. L'augmentation du dosage de poudres a donc conduit a
une diminution de la résistance a la compression dans les mortiers imprimés. Cela peut étre dii a ce
qui a été observé lors des essais a I'état frais, ou les mélanges contenant un dosage élevé de poudres
étaient un peu plus rigides, ce qui pourrait probablement entrainer des difficultés a déposer les
couches pendant le processus de moulage, créant ainsi des irrégularités des couches et des défauts
sur les cotés des éprouvettes ou la charge d’écrasement est appliquée.
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Figure 3.59: Résistance a la compression des éprouvettes imprimées par pistolet des mélanges valorisant des poudres de
fibres de verre polyester a 1, 7, 28 et 90 jours

Comme pour la résistance a la flexion, la majorité des mortiers imprimés avaient une résistance a la
compression inférieure a celle des mortiers normalisés. De méme, 70% des résistances des mortiers
imprimés étaient inférieures a celles des mortiers normalisés. Par conséquent, le processus
d’impression a influencé la résistance a la compression comme a la flexion.

5.3. Influence des poudres de fibres de verre polyester sur I’hydratation

des mélanges

Afin d’étudier la réactivité des mélanges contenant des poudres de fibres de verre polyester, des tests
de chaleur d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique ont été réalisés.

5.3.1. Calorimétrie semi-adiabatique

La température de tous les mortiers contenant des poudres de fibres de verre polyester a été mesurée
a l'aide du calorimétre semi-adiabatique pendant une durée de 7 jours consécutifs et est présentée
dans la Figure 3.60. Le Tableau 3.21 indique également I'dge du pic d’hydratation en heures ainsi que
la température maximale mesurée a ce pic pour les mortiers. Les résultats montrent que la
température et I'age du pic d’hydratation se situaient respectivement entre 84,43 et 88,92 °C et entre
13,22 et 16,03 heures. Comme constaté pour les résultats de la résistance a la compression, I'ajout des
poudres de fibres de verre polyester n’a eu aucun effet sur I'hydratation, car aucune tendance claire
n’a été observée avec I'augmentation du dosage des poudres dans les mortiers.
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REF PV2 —PV4 PV6 —PV8 ——PV10

Température (°C)

Temps (jours)

Figure 3.60: Température des mortiers valorisant des poudres de fibres de verre polyester par calorimétrie semi-adiabatique

Tableau 3.21: Age et température du pic d'hydratation des mortiers valorisant des poudres de fibres de verre polyester par
calorimétrie semi-adiabatique

Mélange (mortier frais) REF PV2 PV4 | PV6 PV8 | PV10
Age de pic d’hydratation (heures) 16,03 | 14,06 | 13,22 | 14,46 | 13,44 | 15,20
Température du pic d’hydratation (°C) 84,43 | 86,93 | 88,83 | 86,92 | 88,91 | 86,33

5.4. Résumeé des résultats de la valorisation des poudres de fibres de

verre polyester dans une matrice cimentaire imprimable

L'objectif de cette partie du chapitre est de développer et de caractériser des mélanges imprimables
contenant différents pourcentages de poudres de fibres de verre polyester (2, 4, 6, 8 et 10%). Le
rapport Eau/Liant et le dosage des adjuvants dans les mélanges ont été maintenus constants et
identiques a ceux de la formulation témoin (0% de poudres), de sorte que le seul paramétre modifié
entre les mélanges était la quantité de poudres de fibres de verre polyester.

Les tests d’éxtrudabilité et de buildabilité ont montré que tous les mélanges contenant des poudres
de fibres de verre polyester étaient extrudables et buildables, et pouvaient donc étre considérés
comme des mélanges imprimables. Les mélanges contenant 4% et 10% de poudres ont été imprimés
avec I'imprimante de laboratoire afin de vérifier leur I'imprimabilité et de valider les résultats obtenus
avec le pistolet.

Pour les essais a I'état frais, les résultats ont montré que la fluidité, le diameétre d’étalement et le temps
de prise diminuaient progressivement avec I'augmentation de la quantité de poudres de fibres de verre
polyester dans le mélange. En outre, I'augmentation de la quantité de poudres a également entrainé
un durcissement et un développement de seuil de cisaillement plus rapides au cours du temps.
Cependant, la différence observée a I'état frais entre les mélanges n’était pas tres significative. En
effet, les mélanges contenant différents pourcentages de poudres présentaient quasiment le méme
aspect rhéologique global du point de vue de I'imprimabilité.

Pour les essais a I’état durci, I'ajout de poudres de fibres de verre polyester a entrainé une amélioration
de 20, 16 et 15% de la résistance a la flexion des mélanges imprimés pour des teneurs en poudres de
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2, 4 et 6% par rapport au mélange de référence a 90 jours, respectivement. Cependant, I'ajout des
poudres n’a pas eu trop d’effet sur la résistance a la compression des mélanges. De plus, 70% des
résistances a la flexion et a la compression des mortiers imprimés étaient inférieures a celles des
mortiers normalisés, ce qui démontre que I'impression a eu un effet sur les performances mécaniques
des mortiers.

L'hydratation a également été évaluée par calorimétrie semi-adiabatique. Les résultats ont montré
que l'ajout de poudres de fibres de verre polyester n’avait pas d’effet visible sur la réactivité globale
et I'hydratation des mélanges.

La composition en kg/m3 des mélanges imprimables valorisant des poudres de fibres de verre polyester
est présentée dans le Tableau 3.22 ci-dessous.

Tableau 3.22: Composition de la formulation témoin et des mélanges imprimables valorisant des poudres de fibres de verre
polyester en (kg/m?3)

Composition des mélanges imprimables valorisant des poudres de fibres
de verre polyester en (kg/m?)
REF PV2 PV4 PV6 PV8 PV10
Sable 1043 1022 1001 980 959 939
OPC 838
PV - 16 31 47 63 78
Eau 335
SP 6,7
AMV 3,4

En conclusion, la valorisation de poudres de fibres de verre polyester a pu tout de méme étre réalisée
de maniére satisfaisante dans le cadre de I'impression 3D d’une encre cimentaire.

6. Acceptabilité environnementale des mélanges imprimables a

base de sédiments flash calcinés

Avant de vérifier I'innocuité environnementale des matériaux imprimés a base de sédiments flash
calcinés, des essais de lixiviation ont été réalisés sur les sédiments flash calcinés avant formulation
selon la norme européenne NF EN 12457-2. Ces essais sont nécessaires pour déterminer la teneur en
polluants. Les résultats obtenus, exprimés en mg/kg de matiére séche, sont présentés dans le Tableau
3.23 ci-dessous, puis comparés aux seuils d’admission des stations de stockage (ISDI et ISDND) afin de
classer le sédiment ainsi qu’aux seuils spécifiés dans le guide méthodologique Sétra (2011) [230] afin
de valider son acceptabilité environnementale pour son utilisation en impression 3D.

En effet, bien que le guide Sétra soit destiné aux matériaux alternatifs en technique routiere, il a été
utilisé dans le cadre de cette étude, puisqu’il n’existe pas de guide concernant |'acceptabilité
environnementale des matériaux alternatifs en impression 3D.
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Tableau 3.23: Valeurs des contaminants dans le sédiment flash calciné et valeurs seuils selon I'admission des stations de
stockage et le guide méthodologique Sétra en (mg/kg)

, Sétra (2011) Guide méthodologique
Eléments kS ISDI ISDND 100% d(es écf)1antillons EchL;gsic(I)n
As <0, 0,5 2 1,5 2
Ba 0,66 20 100 60 100
Cd <0,009 | 0,04 1 0,12 1
Cr 1,65 0,5 10 1,5 10
Cu 0,02 2 50 6 50
Mo 1,17 0,5 10 1,5 10
Ni < 0,05 0,4 10 1,2 10
Pb 0,044 0,5 10 1,5 10
Sh <0,06 | 0,06 0,7 0,18 0,7
Se <0,08 0,1 0,5 0,3 0,5
Zn <0,01 4 50 12 50
Chlorures 126 800 | 15000 2 400 15 000

Fluorures 26 10 150 30 150
Sulfates 4112 | 1000 | 20000 3000 20000
Fraction soluble | 484,18 12 000 60 000

Les valeurs de contaminants trouvées lors de cette analyse chimique pour le sédiment flash calciné
étaient inférieures aux valeurs seuils du référentiel ISDI (arrété du 28 octobre 2010) sauf pour le
Chrome (Cr), le Molybdéne (Mo), les fluorures et les sulfates, mais inférieures a toutes les valeurs seuils
du référentiel ISDND (arrété du 9 septembre 1997). Le sédiment peut donc étre considéré et classé
comme un matériau « non inerte non dangereux ». La valorisation du sédiment comme matiére
premiere secondaire dans la construction d’ouvrages de génie civil et dans une matrice cimentaire
comme ajout minéral est donc possible d’un point de vue environnemental. Par ailleurs, en comparant
les valeurs obtenues pour le sédiment avec les valeurs fixées dans le guide méthodologique Sétra pour
100% des échantillons, un dépassement en Cr et en sulfates a été observé, mais aucun dépassement
n’a été observé pour les autres éléments et pour la fraction soluble. Cependant, les dépassements
observés pour 100% des échantillons restent inférieurs aux seuils d’exclusion du guide Sétra, ce qui
permet donc I'utilisation du sédiment en technique routiére et en impression 3D, comme dans cette
étude.

Suite a cette vérification, des analyses chimiques par lixiviation sur les mortiers imprimables valorisant
du sédiment flash calciné (REF, FS5, FS10, FS10L20 et FS20L30) sont réalisées sur les fractions
inférieures a 4 mm des mortiers durcis apres 28 jours d’hydratation. Les résultats sont présentés dans
le Tableau 3.24 ci-dessous, puis comparés aux seuils d’admission des stations de stockage (ISDI et
ISDND) ainsi qu’aux seuils spécifiés dans le guide méthodologique Sétra.
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Tableau 3.24: Valeurs des contaminants dans la formulation témoin et les mélanges imprimables valorisant du sédiment
flash calciné et valeurs seuils selon I'admission des stations de stockage et le guide méthodologique Sétra en (mg/kg)

Mélanges Guide Sétra
, (2011)
Eléments | cer FS5 Fs10 | Fs10120 | Fs20i30 | ' | PPNP L 900% des
échantillons
As <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 0,5 2 15
Ba 15,53 15,41 15,78 18,22 16,98 20 100 60
cd <0,009 | <0,009 | <0,009 | <0009 | <0,009 | 0,04 1 0,12
Cr 0,17 0,13 0,09 0,07 0,04 0,5 10 1,5
Cu 0,087 0,069 0,063 0,079 0,071 2 50 6
Mo <009 | <0,09 <0,09 <0,09 0,11 0,5 10 15
Ni <005 | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 0,4 10 1,2
Pb <0,03 0,04 0,043 0,057 0,1055 0,5 10 1,5
sb <006 | <0,06 <0,06 <0,06 <006 | 006 | 07 0,18
Se <008 | <0,08 <0,08 <0,08 <0,08 0,1 0,5 03
Zn <001 | 0,019 0,032 0,012 0,027 4 50 12
Chlorures| 74 75 73 84 85 800 | 15000 | 2400
Fluorures 23 23 24 25 25 10 150 30
Sulfates | 139 135 115 112 93 1000 | 20000 | 3000
Zflztk')‘l’: 9204,18 | 18 469,29 | 19827,35 | 17 450,07 | 16 667,45 | 12 000

Les valeurs de contaminants trouvées lors de cette analyse pour les mélanges imprimables étaient
inférieures aux valeurs seuils du référentiel ISDI (arrété du 28 octobre 2010) sauf pour les fluorures,
mais inférieures a toutes les valeurs seuils du référentiel ISDND (arrété du 9 septembre 1997). Les
mélanges peuvent donc étre considérés et classés comme « non inertes non dangereux ». Par ailleurs,
en comparant les valeurs obtenues aux valeurs fixées dans le guide méthodologique Sétra pour 100%
des échantillons, un dépassement de la valeur de la fraction soluble a été observé pour tous les
mélanges, sauf pour la formulation témoin REF. Cependant, les valeurs de chlorures et de sulfates pour
ces mélanges étaient inférieures a celles spécifiées dans le guide qui indique qu’il convient de respecter
soit les valeurs associées aux chlorures et aux sulfates, soit de respecter les valeurs associées a la
fraction soluble pour qu’un matériau soit considéré comme conforme. Par conséquent, les mélanges
peuvent étre considérées comme acceptables d’un point de vue environnemental et leur application
en technique routiere et en impression 3D, comme dans cette étude, s’avere possible.

7. Conclusion

L'objectif de ce chapitre est de valoriser les sédiments flash calcinés et les poudres de fibres de verre
polyester dans une matrice cimentaire imprimable. Le chapitre est divisé en 3 parties différentes. La
premiere partie vise a valoriser du sédiment flash calciné dans une formulation témoin cimentaire
imprimable, come liant, en substituant une partie du ciment. La deuxiéme partie vise a valoriser
davantage le sédiment flash calciné dans la formulation témoin en substituant une partie
supplémentaire du ciment par du filler calcaire. Et enfin, |la troisieme partie vise a valoriser les poudres
de fibres de verre polyester dans la méme formulation témoin, en tant que renfort, en substituant une
partie du sable.
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L'objectif de ce chapitre est alors de développer des formulations imprimables résistantes, écologiques
et durables a partir de matériaux alternatifs et d’étudier I'effet de leur incorporation dur les propriétés
rhéologiques et mécaniques d’une matrice cimentaire imprimable. La méthodologie de formulation
suivie et la caractérisation des différents mélanges imprimables élaborés ont été présentées.

Tout d’abord, une formulation cimentaire témoin a été développée et sélectionnée apres plusieurs
essais itératifs pour répondre aux exigences d’'imprimabilité (i.e., extrudabilité et buildabilité) définies
dans le cahier des charges expérimental. L’extrudabilité a été évaluée a I'aide d’un pistolet manuel et
la buildabilité a I’aide de I'essai d'affaissement modifié. Ensuite, la formulation témoin a été imprimée
al’échelle de I'imprimante de laboratoire afin de confirmer son imprimabilité et de valider les résultats
obtenus a petite échelle.

Ensuite, chaque mélange a été testé pour s’assurer qu’il répondait aux spécifications du cahier des
charges expérimental d’imprimabilité. Par la suite, les mélanges ont été testés a différentes échelles,
ainsi qu’a I'état frais et durci. L’hydratation a également été évaluée pour étudier I'influence de I'ajout
du sédiment flash calciné et des poudres de fibres de verre polyester sur la réactivité des mélanges.
Enfin, I'innocuité environnementale des mélanges imprimables élaborés a partir de sédiments flash
calcinés ont été validées par des tests de lixiviation.

Le Tableau 3.25 ci-dessous présente la composition en kg/m? de la formulation témoin, ainsi que celle
des mélanges imprimables développés dans ce chapitre a base de sédiments flash calcinés.

Tableau 3.25: Composition du liant en (%), de la formulation témoin et des mélanges imprimables valorisant du sédiment
flash calciné en (kg/m?3)

Composition du liant en (%)
REF FS5 FS10 FS10L20 | FS20L30
OPC (%) 100 95 90 70 50
FS (%) - 5 10 10 20
L (%) - - - 20 30
Composition des mélanges imprimables valorisant du
sédiment flash calciné en (kg/m?3)
Sable 1043 1046 1049 1058 1069
OPC 838 798 758 595 430
FS - 35 71 71 144
L - - - 147 223
Eau 335 333 331 326 319
SP 6,7 6,7 6,6 6,5 6,4
AMV 3,4 3,3 3,3 3,3 3,2

Comme le montre le Tableau 3.25, la quantité de ciment a pu étre réduite de 5, 10, 30 et 50% pour les
guatre mélanges imprimables élaborés a partir de sédiments flash calcinés, respectivement. Ainsi,
pour un mélange imprimable de volume égal 8 1 m3, la quantité de ciment pourrait étre réduite de
838 kg a 798, 758, 595 et 430 kg pour les quatre mélanges, respectivement, ou 35, 71 et 144 kg de
sédiments pourraient étre valorisés. Par conséquent, il a été possible de développer des mélanges
imprimables contenant 5 et 10% de sédiments flash calcinés, ainsi que des mélanges imprimables
contenant 10 et 20% de celui-ci, avec de faibles quantités de ciment, ol une substitution de 30 et 50%
de ciment a pu étre réalisée, respectivement, grace a I'ajout du filler calcaire et aux avantages qu’il
peut fournir dans une matrice cimentaire, tels que la maniabilité, I'ouvrabilité et la pompabilité. Par
conséquent, la réduction de ciment trouvée dans les mélanges ci-dessus contribuera a réduire les co(ts
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de construction en réduisant les colts des matériaux, et a réduire I'impact environnemental négatif et
la quantité de CO; libérée par le processus de fabrication du ciment. En outre, méme si le sédiment a
été traité thermiquement avant d'étre utilisé dans cette étude, I'approche de la calcination flash offre
une variété d'avantages, notamment un colt et une consommation d’énergie réduits, ainsi qu’un
temps de calcination plus rapide par rapport aux autres techniques traditionnelles de calcination
thermique directe. En plus, I'utilisation du filler calcaire contribue également a une réduction globale
de I'empreinte CO; et du colt du matériau final. L’ajout du sédiment traité et du filler calcaire présente
donc un double intérét : économique et environnemental. Ainsi, les mélanges élaborés a base de
sédiments traités et de filler calcaire peuvent étre considérés comme satisfaisants d'un point de vue
économique et écologique.

Néanmoins, méme avec une substitution du ciment jusqu’a 50%, la résistance a la compression des
mélanges imprimable reste encore suffisante pour leur utilisation en construction. Ainsi, les mélanges
imprimables valorisant du sédiment flash calciné peuvent également étre considérés comme
satisfaisants en termes de résistance.

En outre, I'innocuité environnementale des mélanges imprimables développés a partir de sédiments
flash calcinés a été vérifiée et validée par des tests de lixiviation. Par conséquent, les mélanges a base
de sédiments peuvent étre considérés comme satisfaisants au niveau environnemental.

Néanmoins, méme si la durabilité n’a pas été exclusivement abordée et évaluée dans cette étude pour
les mélanges imprimables, des critéres et indicateurs de durabilité ont été adressés, tels que la porosité
et la teneur en portlandite par ATG.

Ainsi, la valorisation du sédiment de dragage a pu étre réalisée de maniére satisfaisante dans le cadre
de I'impression 3D d’une encre cimentaire en termes d’imprimabilité, de résistance, d’environnement
et de durabilité.

Cela dit, sur la base des résultats obtenus pour la valorisation du sédiment flash calciné dans une
matrice cimentaire imprimable, il serait intéressant d'explorer les avantages de la finesse du sédiment
flash calciné ainsi que la rigidité et la viscosité qu'il génere lorsqu'il est ajouté a un matériau cimentaire
imprimable, agissant ainsi comme un modificateur de viscosité naturel. Si cela peut étre prouvé dans
des travaux futurs, le recyclage du sédiment flash calciné dans I'impression 3D permettrait donc non
seulement de réduire I'impact environnemental en diminuant la consommation de ciment, mais aussi
de minimiser |'utilisation d'adjuvants qui sont généralement nécessaires pour assurer une viscosité
adéquate du matériau imprimable. Ainsi, la buildabilité, un des critéres requis pour les matériaux
imprimables en 3D, peut étre favorisée par I'ajout du sédiment flash calciné, qui permet une
rigidification plus rapide des matériaux imprimés par empilement des couches.

Enfin, I'utilisation de poudres de fibres de verre polyester, en tant que renfort, a également été réalisée
de maniére satisfaisante dans le cadre de I'impression 3D d’une matrice cimentaire. En effet, les
propriétés a I'état frais ont été satisfaisantes et peu affectées par I'ajout des poudres jusqu’a un
pourcentage de 10% dans le mélange. Alors que pour les propriétés a I’état durci, I'ajout de poudres a
conduit a une amélioration de la résistance a la flexion des mélanges renforcés avec 2, 4 et 6% de
poudres, surtout dans le cas des mortiers imprimés. Par contre, I'ajout de poudres n’a pas eu beaucoup
d’effet sur la résistance a la compression des mélanges.
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CHAPITRE 4 : VALORISATION DE LA TERRE EXCAVEE DANS
UN MORTIER IMPRIMABLE EN 3D

1. Introduction

Ce chapitre vise a réaliser des éco-impressions a base de terre excavée, en développant des
formulations imprimables, résistantes, écologiques et durables a partir de larges quantités de terre.

Dans ce chapitre, une méthodologie de formulation est suivie afin de mettre en place trois
formulations imprimables, chacune contenant une quantité différente de terre. Le chapitre présente
ensuite les résultats de la caractérisation des différentes formulations développées.

La méthodologie de formulation suivie dans ce chapitre comprend plusieurs parties. La premiéere partie
consiste a trouver le superplastifiant le plus approprié ainsi que le dosage de saturation des différents
mélanges contenant de la terre excavée a travers deux méthodes : la détermination du temps
d’écoulement avec le cOne de Marsh et du diameétre d’étalement avec le mini-cone. La deuxiéme partie
vise a trouver le dosage approprié de superplastifiant pour chacune des trois formulations apreés la
réalisation de plusieurs essais itératifs afin de garantir la conformité aux exigences d’'imprimabilité (i.e.,
extrudabilité et buildabilité) définies dans le cahier des charges expérimental. Une fois I'imprimabilité
validée a petite échelle, les formulations sont imprimées a I'aide d’une imprimante 3D de laboratoire
pour garantir également leur imprimabilité a plus grande échelle, puis caractérisées par les différents
tests a I'état frais et durci. L’hydratation est également évaluée pour étudier I'influence de I'ajout de
terre sur la réactivité des mélanges. De plus, I'innocuité environnementale des formulations
imprimables élaborées a partir de terre excavée est vérifiée par des tests de lixiviation selon la norme
NF EN 12457-2. Enfin, afin d’étudier la possibilité d’appliquer les formulations imprimables
développées dans ce chapitre a I'échelle réelle dans le domaine de la construction, leur résistance a la
compression est comparée a celle de blocs en béton traditionnels utilisés pour construire des murs a
fonction porteuse ou non porteuse.

2. Méthodologie de formulation

L’objectif de cette section est de rendre trois formulations contenant différentes quantités de terre
excavée imprimables. Les mélanges proposés dans ce chapitre sont composés de terre excavée, de
ciment, d’eau et de superplastifiant. La terre est tamisée a 2 mm, et le ciment est le méme que celui
défini au paragraphe 2.1 du chapitre 2 (CEM | 52,5 N). Le dosage de I'eau et du superplastifiant a été
calculé par rapport a la masse totale des particules fines dans chagque mélange. Ces particules
comprennent le ciment et la partie fine de la terre (< 80 um) équivalente a 32% de la masse totale de
la terre. Toutefois, le rapport Eau/Fines a été fixé a 0,4 pour tous les mélanges, de sorte que le seul
parameétre a déterminer dans chacune des trois formulations était le dosage en SP. Aucun modificateur
de viscosité n’a été utilisé dans ce chapitre, parce que d’apreés la littérature, la partie argileuse de la
terre peut jouer un role de cohésion dans le mélange [233,234].

Les trois formulations préliminaires a tester pour I'imprimabilité sont présentées dans le Tableau 4.1
ci-dessous. Leur composition en ciment, terre, et eau est connue et fixe. La quantité de ciment dans
les trois formulations est la méme, mais la quantité de terre est différente, ce qui entraine différents
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rapports Terre/Ciment. La formulation 3 contient le plus de terre, suivie de la formulation 2 puis de la
formulation 1. La variation de la quantité de terre entraine une variation de la quantité de particules
provenant de la fraction fines de la terre, et par conséquent, une variation de la quantité totale de
particules fines dans le mélange et de la quantité d’eau nécessaire pour avoir un rapport Eau/Fines
égala 0,4.

L'utilisation d’un superplastifiant dans un mélange imprimable est primordiale afin de pouvoir réduire
la quantité d’eau a utiliser tout en assurant une bonne fluidité du mélange qui est un des parametres
essentiels dans I'impression 3D. De ce fait, une étude a été menée afin d’identifier le type de
superplastifiant a utiliser ainsi que le dosage de superplastifiant a ajouter dans chaque formulation.
Par conséquent, trois superplastifiants différents : MasterSuna SBS 4131, CHRYSO®Fluid Optima 100,
et MasterGlenium ACE 456 ont été testés afin de déterminer lequel est le plus adapté aux mélanges
contenant de la terre excavée. Ces superplastifiants ont été choisis en particulier en raison de leur
nature et de leur composition différente, ainsi que de leur adaptabilité prometteuse a un matériau
imprimable. MasterSuna SBS 4131 a été choisi car il est censé apporter de la fluidité dans des bétons
intégrant des sables/sols difficiles et argileux. CHRYSO®Fluid Optima 100 a été choisi car il a été utilisé
dans le chapitre 3 pour le développement de mélanges cimentaires. Il a donc été décidé d’étudier son
effet sur la fluidification des mélanges argileux contenant de la terre excavée. Enfin, MasterGlenium
ACE 456 a été choisi car la littérature montre que les superplastifiants a base de polycarboxylates sont
adaptés et favorisés pour I'imprimabilité des matériaux cimentaires et argileux.

Tableau 4.1: Formulations préliminaires

Formulations préliminaires

Formulation 1 ZelqnlU[EiilelsW Al Formulation 3
(F1) (F2) (F3)
Masse ciment (g) 300 300 300
Masse terre totale (g) 700 1200 1700

Terre/Ciment (~) 2 4 6

Masse terre < 80 um (g) 224 384 544
Fines = ciment + terre < 80 um 524 684 844
Eau/Fines 0,4 0,4 0,4

% SP (wt.% fines) en extrait sec a déterminer a déterminer a déterminer

Afin de voir quel superplastifiant a le plus grand effet fluidifiant sur les formulations a base de terre,
plusieurs essais de saturation ont été réalisés. Les essais ont été réalisés sur les particules fines des
mélanges, donc sur le ciment seul, sur la partie fine de la terre (< 80 um) seule, ainsi que sur les
mélanges de ciment avec la partie fine de la terre (< 80 um) correspondants aux trois formulations
présentées dans le Tableau 4.1. La partie sableuse de la terre (> 80 um) a été exclue de cet essai car
elle n’est pas affectée par la présence d’un superplastifiant. A cet effet, la terre a été tamisée a 80 um
pour les essais de saturation. Cependant, une fois le dosage de superplastifiant trouvé pour chaque
formulation, la terre entiére (< 2 mm) a été utilisée dans le développement des formulations
imprimables.

2.1. Saturation du ciment en superplastifiant au cone de Marsh

Plusieurs pourcentages de SP en extrait sec ont été testés (0,5%, 1%, 1,5%, et 2%). Toutefois, pour
tester la saturation des mélanges de ciment/terre fine, il était indispensable de tester d’abord la
saturation du ciment seul et de la partie fine de la terre seule avec les différents SP. Pour cette raison,
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le ciment a été testé en premier a I'aide du test du cone de Marsh (NF P 18-358). Ainsi, le temps
d’écoulement du coulis de ciment adjuvanté par les différents SP a été mesuré en fonction du temps.

La Figure 4.1 montre |'évolution du temps d’écoulement du coulis en secondes avec différents
pourcentages de MasterSuna SBS 4131. Il n’a pas été possible de réaliser I'essai a to + 5 min pour 0,5%
ni a tout moment pour 2% en raison de la trés haute viscosité du coulis. De plus, pour 0,5%, le coulis
est devenu de plus en plus fluide avec le temps, alors que pour 1% et 1,5%, le coulis initialement fluide
est devenu plus visqueux avec le temps, indiquant que le SP n’a pas le méme effet fluidifiant sur le
coulis a travers le temps. Sur la base de ces résultats, le dosage de saturation du coulis de ciment par
MasterSuna SBS 4131 peut étre estimé a 1,5%, puisque I"’écoulement le plus rapide a été enregistré a
ce dosage, méme si la fluidité du coulis n’est pas restée stable dans le temps.

MasterSuna SBS 4131
t0 + 5 min ——10 + 15 min t0 + 30 min —e—t0 + 60 min
100
80
60
40

20 ~

Ecoulement (secondes)

o

T T T 1
0 0,5 1 1,5 2
% SP (extrait sec)

Figure 4.1: Temps d'écoulement en secondes du ciment avec MasterSuna SBS 4131 a 5, 15, 30 et 60 minutes

D’autre part, la Figure 4.2 montre I'évolution du temps d’écoulement en secondes du coulis avec
différents pourcentages de CHRYSO®Fluid Optima 100. L'augmentation du dosage de 0,5% a 1,5% a
entrainé une fluidification du coulis. Cependant, a 2%, un effet opposé peut étre remarqué dans la
fluidité du coulis, ol le temps d’écoulement est devenu plus lent, passant de 11,03 secondes a to + 5
min a 68,38 secondes a to + 60 min, montrant que le coulis est sur-adjuvanté et que la limite de
saturation a été dépassée. Par conséquent, le dosage de saturation du coulis de ciment par
CHRYSO®Fluid Optima 100 est de 1,5%. De plus, en comparant ce SP a MasterSuna SBS 4131,
CHRYSO®Fluid Optima 100 possede un effet fluidifiant plus élevé et une capacité a maintenir la fluidité
du coulis plus longtemps. Par exemple, pour un dosage de 1,5%, a 15 minutes, MasterSuna SBS 4131
a entrainé un écoulement de 46 secondes, tandis que CHRYSO®Fluid Optima 100 a entrainé un
écoulement de 18 secondes.
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CHRYSO®F|uid Optima 100
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Figure 4.2: Temps d'écoulement en secondes du ciment avec CHRYSO®Fluid Optima 100 a 5, 15, 30 et 60 minutes

Enfin, la Figure 4.3 montre I'évolution du temps d’écoulement en secondes du coulis avec différents
pourcentages de MasterGlenium ACE 456. Deux pourcentages supplémentaires (0,25% et 0,75%) ont
été ajoutés pour ce SP en raison de sa grande fluidité par rapport aux deux autres premiers
superplastifiants. Le coulis gagne en fluidité avec 'augmentation du dosage en SP de 0,25% a 1,5%.
Cependant, comme observé avec CHRYSO®Fluid Optima 100, a 2%, un effet opposé peut étre
remarqué, ou le temps d’écoulement est devenu plus lent, montrant que la limite de saturation a été
dépassée. Par conséquent, le dosage de saturation du coulis de ciment par MasterGlenium ACE 456
est également de 1,5%. De plus, en comparant les trois superplastifiants, MasterGlenium ACE 456 a eu
le plus grand effet fluidifiant et la plus grande capacité a maintenir la fluidité du coulis dans le temps.
Par exemple, pour un dosage de 1,5%, a 15 minutes, MasterSuna SBS 4131 a entrainé un écoulement
de 46 secondes (le plus lent), CHRYSO®Fluid Optima 100 un écoulement de 18 secondes, et
MasterGlenium ACE 456 un écoulement de 12 secondes (le plus rapide).

MasterGlenium ACE 456
t0+5 min —8—t0+15 min ——t0+30 min —8—t0+60 min
100 ~
80 -
60 -
40 -

20 ~ \.
— —

T T T 1
0 0,5 1 15 2
% SP (extrait sec)

Ecoulement (secondes)

o

Figure 4.3: Temps d'écoulement en secondes du ciment avec MasterGlenium ACE 456 a 5, 15, 30 et 60 minutes

Pour mettre en évidence la différence entre les trois superplastifiants sur la fluidification du coulis de
ciment a un moment donné, la Figure 4.4 (a, b, ¢, et d) montre le temps d’écoulement du coulis mesuré
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pour les différents pourcentages de chaque superplastifiant a to+ 5 min, to+ 15 min, to+ 30 min, et to+
60 min, respectivement. Les courbes de saturation montrent que MasterGlenium ACE 456 est le SP
ayant le plus grand effet fluidifiant, suivi de CHRYSO®Fluid Optima 100, puis de MasterSuna SBS 4131.
Le méme classement peut étre établi pour le SP ayant la plus grande capacité a maintenir la fluidité
dans le temps. Enfin, les trois superplastifiants ont enregistré le méme dosage de saturation pour le
coulis de ciment qui est de 1,5% en extrait sec.
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Figure 4.4: Temps d'écoulement en secondes du ciment avec MasterSuna SBS 4131, MasterGlenium ACE 456 et
CHRYSO®Fluid Optima 100 a (a) 5 minutes, (b) 15 minutes, (c) 30 minutes et (d) 60 minutes

2.2. Saturation du ciment et de la terre en superplastifiant au mini-cone

Sur la base des résultats d’écoulement obtenus avec le cone de Marsh, MasterGlenium ACE 456 était
le SP le plus efficace sur la fluidification du coulis de ciment. Cependant, il reste a trouver le SP le plus
adapté a la terre parmi les trois superplastifiants utilisés dans cette étude. Ainsi, il a été décidé de
tester la saturation de la terre a 'aide du mini-cone. Néanmoins, afin de valider la fiabilité de Ia
méthode de saturation par mini-cone, la saturation du ciment a été testée a nouveau mais cette fois-
ci en utilisant le mini-cone afin de comparer les résultats obtenus par cette méthode avec ceux obtenus
par la méthode du céne de Marsh.

Par conséquent, le diametre d’étalement de la pate de ciment par le mini-cbne a été mesuré avec
différents pourcentages de superplastifiant a to + 5 min, to + 15 min, et to + 30 min. Il a été décidé de
limiter les mesures jusqu’a 30 minutes pour cet essai, étant donné I'effet maximal du superplastifiant
dans les 15 premiéres minutes et la stabilité de son effet au-dela de 30 minutes, comme le montrent
les résultats du cone de Marsh. De ce fait, les diamétres d’étalement de la pate de ciment mesurés
avec différents dosages de MasterSuna SBS 4131, CHRYSO®Fluid Optima 100, et MasterGlenium ACE
456 sont présentés dans les Figures 4.5, 4.6 et 4.7, respectivement.
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Figure 4.5: Etalement du ciment avec MasterSuna SBS 4131 a 5, 15 et 30 minutes
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Figure 4.6: Etalement du ciment avec CHRYSO®Fluid Optima 100 a 5, 15 et 30 minutes

MasterGlenium ACE 456
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Figure 4.7: Etalement du ciment avec MasterGlenium ACE 456 a 5, 15 et 30 minutes
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Les courbes de saturation de la pate de ciment montrent que les diametres d’étalement obtenus par
le mini-cone sont plus grands avec MasterGlenium ACE 456 (Figure 4.7) qu’avec les deux autres
superplastifiants (Figure 4.5 et 4.6), démontrant a nouveau que MasterGlenium ACE 456 a un effet
fluidifiant plus important sur le ciment que MasterSuna SBS 4131 et CHRYSO®Fluid Optima 100. Il est
également possible d’observer que le plus grand diametre d’étalement enregistré pour chacun des
trois superplastifiants correspondait a un dosage de 1,5%, permettant ainsi de considérer ce dosage,
déterminé au mini-cbne, comme le dosage de saturation de la pate de ciment par les trois
superplastifiants. Ces résultats sont en accord avec les résultats obtenus avec le cone de Marsh. Ainsi,
I'utilisation de cette méthode pour la détermination de la saturation du coulis pourrait étre
équivalente et représentative de la méthode de saturation du cone de Marsh.

Cela dit, la saturation de la partie fine de la terre (< 80 um) par les trois superplastifiants a donc été
testée a I'aide du mini-céne. Les diameétres d’étalement de la pate de la terre mesurés a to + 5 min, to
+ 15 min, et to + 30 min avec différents dosages de MasterSuna SBS 4131, CHRYSO®Fluid Optima 100,
et MasterGlenium ACE 456 sont présentés dans les Figures 4.8, 4.9 et 4.10 respectivement.
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Figure 4.8: Etalement de la partie fine de la terre avec MasterSuna SBS 4131 a 5, 15 et 30 minutes

CHRYSO®Fluid Optima 100
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Figure 4.9: Etalement de la partie fine de la terre avec CHRYSO®Fluid Optima 100 a 5, 15 et 30 minutes
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MasterGlenium ACE 456
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Figure 4.10: Etalement de la partie fine de la terre avec MasterGlenium ACE 456 a 5, 15 et 30 minutes

Les courbes de saturation de la pate de terre montrent qu’aucune fluidité n’a été gagnée en
augmentant le dosage de MasterSuna SBS 4131 et de CHRYSO®Fluid Optima 100. En revanche, ce
n’était pas le cas avec MasterGlenium ACE 456, ou I'augmentation du dosage de ce dernier a entrainé
une augmentation du diameétre d’étalement de la pate de terre. Cela signifie que MasterGlenium ACE
456 a le plus grand effet fluidifiant sur la terre et pourrait donc étre considéré comme le SP le plus
approprié pour la terre parmi les autres superplastifiants. Néanmoins, en comparant les Figures 4.7 et
4.10, I'évolution de I'étalement de la terre avec I'augmentation du dosage de MasterGlenium ACE 45
n’a pas montré la méme tendance que celle du ciment. En effet, un dosage de 0,25% et 0,5% ne semble
pas avoir beaucoup d’effet sur la terre. L'effet est devenu plutot visible a partir de 0,75%. En outre,
I'effet le plus important était isible a to + 5 min plutét qu’a to + 15 min et to + 30 min, comme le
montrent les pourcentages de 0,75%, 1% et 1,5% ou le diamétre d’étalement est devenu plus petit
avec le temps (Figure 4.10). Par conséquent, MasterGlenium ACE 456 ne semble pas avoir la méme
capacité a maintenir la fluidité dans le temps pour la terre que pour le ciment, et cela pourrait étre da
a la forte absorption d’eau par la terre, ce qui entraine une diminution de la quantité d’eau nécessaire
pour fluidifier la pate apres un certain temps. Cependant, ce manque de maintien de la fluidité n’était
plus visible a 2%, ou le diametre d’étalement ne diminuait plus avec le temps, indiquant une saturation
de la terre en eau et en superplastifiant. Le dosage de saturation de la terre avec MasterGlenium ACE
456 pourrait donc étre considéré comme étant de 2%.

En conclusion, MasterGlenium ACE 456 s’est avéré étre le superplastifiant le plus approprié pour le
ciment et pour la partie fine de la terre (< 80 um), et a donc été sélectionné pour le reste de I'étude,
et les deux autres superplastifiants ont été abandonnés.

2.3. Saturation des mélanges de ciment/terre en superplastifiant au
mini-cone
L’étape suivante consistait a voir si MasterGlenium ACE 456 continuerait a avoir un effet fluidifiant sur
les mélanges contenant a la fois du ciment et de la terre fine. Par conséquent, des mélanges
équivalents aux trois formulations (F1, F2, et F3) présentées dans le Tableau 4.1 ont été testés pour
leur saturation en MasterGlenium ACE 456 avec le mini-cone de la méme maniére que cela a déja été

fait pour le ciment seul et pour la terre seule. La Figure 4.11 montre les courbes de saturation des trois
mélanges : F1, F2, et F3 avec les différents dosages de superplastifiant a to+ 5 min, to + 15 min, et to +
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30 min, tandis que la Figure 4.12 montre les courbes de saturation du ciment seul, de la terre seule et
des trois mélanges a to + 15 min pour mieux les distinguer et les comparer.
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Figure 4.11: Etalement des mélanges de ciment et de la partie fine de la terre (F1, F2 et F3) avec MasterGlenium ACE 456 a
5, 15 et 30 minutes
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Figure 4.12: Etalement du ciment, de la terre et des mélanges de ciment et de la partie fine de la terre (F1, F2 et F3) avec
MasterGlenium ACE 456 a 15 minutes

Plusieurs conclusions peuvent étre tirées des Figures 4.11 et 4.12. Les résultats montrent qu’a faible
dosage (0,25%), le SP ne semble pas avoir la méme influence sur les trois mélanges, ol le mélange
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contenant le plus de terre (F3) a enregistré le plus faible diameétre d’étalement par rapport aux
mélanges F1 et F2, contenant moins de terre. En revanche, une stabilisation des valeurs d’étalement
a partir de 0,5% a pu étre observée pour les courbes de saturation des trois mélanges qui ont
également montré des étalements proches les uns des autres. En effet, I’évolution des courbes de
saturation des mélanges par MasterGlenium ACE 456 et leurs valeurs d’étalement étaient plus proches
de celles du ciment, que de celles de la terre. |l apparait également que les étalements des mélanges
ont commencé a diminuer au-dela du dosage de 1%, indiquant le dosage de saturation.

En conclusion, parmi les trois superplastifiants testés, MasterGlenium ACE 456 s’est avéré étre le
superplastifiant le mieux adapté au ciment seul, a la partie fine de la terre (< 80 um) ainsi qu’aux
mélanges de ciment/terre fine (F1, F2, et F3) et a donc été sélectionné pour assurer I'imprimabilité des
trois formulations préliminaires présentées dans le Tableau 4.1. Néanmoins, méme si le dosage de
saturation en SP a été déterminé, il ne s'agit pas nécessairement du dosage a utiliser pour avoir des
mélanges imprimables. Il reste donc a déterminer le dosage de SP a ajouter a chacune des formulations
pour qu'elles soient imprimables.

3. Développement et caractérisation de formulations

imprimables a I’état frais

Plusieurs pourcentages de SP ont été testés pour chacune des formulations préliminaires, afin de
trouver le pourcentage approprié qui permettrait a la formulation de répondre aux exigences
d’imprimabilité (i.e., 'extrudabilité et la buildabilité) définies dans le cahier des charges expérimental.
Les différentes formulations ont été testées pour leur extrudabilité par le pistolet manuel et pour leur
buildabilité par I'essai d'affaissement modifié.

Le malaxage des formulations a été réalisé avec un malaxeur de 5 litres (Hobart N50CE) pour une durée
totale de 7 minutes, comme suit :

1- Introduire le ciment et la terre dans le bol du malaxeur a I'arrét ;

2- Mélanger a petite vitesse pendant 2 minutes pour homogénéiser les composants solides ;
3- Introduire 'eau etle SP;

4- Mélanger a petite vitesse pendant 1 minute ;

5- Maélanger a grande vitesse pendant 1 minute ;

6- Arréter et racler le bol du malaxeur avec une spatule pendant 30 secondes ;

7- Laisser reposer le mélange pendant 30 secondes ;

8- Meélanger a grande vitesse pendant 2 minutes.

3.1. Extrudabilité, buildabilité et diametre d’étalement

3.1.1. Détermination du pourcentage de SP pour la Formulation 1

Trois pourcentages de SP ont été testés pour la premiéere formulation (0,45% - 0,48% et 0,51%). Le
Tableau 4.2 ci-dessous présente la composition des mélanges testés ainsi que la valeur h¢ (cm) obtenue
par le test de buildabilité et le diamétre d’étalement (cm) obtenu par le test d’étalement par la table
a secousses pour chaque mélange. Les Figures 4.13, 4.14 et 4.15 montrent les essais d’extrudabilité,
de buildabilité et d’étalement réalisés dans le laboratoire pour chacun des trois mélanges,
respectivement.
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Tableau 4.2: Composition des mélanges de la Formulation 1

Composition des mélanges de la Formulation 1
SP=045% | SP=0,48% | SP=051%
Masse ciment (g) 300
Masse terre totale (g) 700
Terre/Ciment (~) 2
Masse terre < 80 um (g) 224
Fines = ciment + terre < 80 um 524
Eau/Fines 0,4
% SP (wt.% fines) en extrait sec 0,45 | 0,48 0,51
Hauteur finale et diametre d’étalement
hr (cm) 4,75 4,5 2,7
Diameétre d’étalement (cm) 15,20 16,97 19,53

(a) (b) (c)

Figure 4.13: Extrudabilité des mélanges de la Formulation 1 avec (a) 0,45%, (b) 0,48% et (c) 0,51% SP

(a) (b) (c)

Figure 4.14: Buildabilité des mélanges de la Formulation 1 avec (a) 0,45%, (b) 0,48% et (c) 0,51% SP

(a) (b) (c)

Figure 4.15: Etalement des mélanges de la Formulation 1 avec (a) 0,45%, (b) 0,48% et (c) 0,51% SP
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En ce qui concerne les résultats d’extrudabilité, le mélange contenant 0,45% de SP était difficile a
extruder et présentait quelques craquelures. Le mélange contenant 0,48% de SP était facilement
extrudable sans signes de fissuration ou d’affaissement, et le mélange contenant 0,51% de SP était
extrudable mais aussi fluide et présentait un affaissement des couches. Les résultats de buildabilité
montrent que les mélanges contenant 0,45% et 0,48% de SP étaient buildables (hs = 4,75 et 4,5 cm 2
hf seuil = 4,5 cm, correspondant a un matériau imprimable commercial) contrairement au mélange
contenant 0,51% de SP qui ne I'était pas (hs = 2,7 cm < h¢ seuil). Parmi les trois mélanges, le deuxieme
contenant 0,48% de SP était le seul a répondre aux exigences d’imprimabilité (i.e., I'extrudabilité et la
buildabilité). Pour cela, le dosage de 0,48% de SP a été choisi pour assurer I'imprimabilité de la
premiere formulation (F1) a base de terre excavée, ce qui est bien inférieur au dosage de saturation
de 1% déterminé dans la section 2.3 du chapitre.

3.1.2. Détermination du pourcentage de SP pour la Formulation 2

Deux pourcentages de SP ont été testés pour la deuxieme formulation (0,72% et 0,75%). Le Tableau
4.3 ci-dessous présente la composition des mélanges testés ainsi que la valeur h¢ (cm) obtenue par le
test de buildabilité et le diametre d’étalement (cm) obtenu par le test d’étalement par la table a
secousses pour chaque mélange. Les Figures 4.16, 4.17 et 4.18 montrent les essais d’extrudabilité, de
buildabilité et d’étalement réalisés dans le laboratoire pour les deux mélanges, respectivement.

Tableau 4.3: Composition des mélanges de la Formulation 2

Composition des mélanges de la Formulation 2
SP =0,72% ] SP =0,75%
Masse ciment (g) 300
Masse terre totale (g) 1200
Terre/Ciment (~) 4
Masse terre < 80 um (g) 384
Fines = ciment + terre < 80 um 684
Eau/Fines 0,4
% SP (wt.% fines) en extrait sec 0,72 0,75
Hauteur finale et diametre d’étalement
ht (cm) 4,85 4,5
Diameétre d’étalement (cm) 13,90 15,64

(a) (b)

Figure 4.16: Extrudabilité des mélanges de la Formulation 2 avec (a) 0,72% et (b) 0,75% SP
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(a) (b)

Figure 4.17: Buildabilité des mélanges de la Formulation 2 avec (a) 0,72% et (b) 0,75% SP

(a) (b)

Figure 4.18: Etalement des mélanges de la Formulation 2 avec (a) 0,72% et (b) 0,75% SP

Les résultats d’extrudabilité montrent que le mélange contenant 0,72% de SP était difficile a extruder
et présentait des craquelures, tandis que le mélange contenant 0,75% de SP était facilement
extrudable sans signes de fissuration ou d’affaissement. Pourtant, les résultats de buildabilité
montrent que les deux mélanges étaient buildables (h¢ = 4,85 et 4,5 cm 2 hs seuil), mais comme le
premier mélange ne répondait pas a |'exigence d’extrudabilité alors que le deuxieme mélange y
répondait. Par conséquent, le dosage de 0,75% de SP a été sélectionné pour I'imprimabilité de la
deuxiéme formulation (F2) a base de terre excavée, ce qui est bien inférieur au dosage de saturation
de 1% déterminé dans la section 2.3 du chapitre.

3.1.3. Détermination du pourcentage de SP pour la Formulation 3

Trois pourcentages de SP ont été testés pour la troisieme formulation (0,87% - 0,9% et 1%). Le Tableau
4.4 ci-dessous présente la composition des mélanges testés ainsi que la valeur hs (cm) obtenue par le
test de buildabilité et le diametre d’étalement (cm) obtenu par le test d’étalement par la table a
secousses pour chaque mélange. Les Figures 4.19, 4.20 et 4.21 montrent les essais d’extrudabilité, de
buildabilité et d’étalement réalisés dans le laboratoire pour chacun des trois mélanges respectivement.
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Tableau 4.4: Composition des mélanges de la Formulation 3

Composition des mélanges de la Formulation 3
SP=087% | SP=09% | SP=1%
Masse ciment (g) 300
Masse terre totale (g) 1700
Terre/Ciment () 6
Masse terre < 80 um (g) 544
Fines = ciment + terre < 80 um 844
Eau/Fines 0,4
% SP (wt.% fines) en extrait sec 0,87 | 0,9 ‘ 1
Hauteur finale et diametre d’étalement
ht (cm) 4,55 4,5 2,55
Diametre d’étalement (cm) 15,08 15,59 19,38

(a) (b) (c)

(a) (b) (c)

Figure 4.20: Buildabilité des mélanges de la Formulation 3 avec (a) 0,87% et (b) 0,9% et (c) 1% SP

(a) (b) (c)

Figure 4.21: Etalement des mélanges de la Formulation 3 avec (a) 0,87% et (b) 0,9% et (c) 1% SP
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Les résultats d’extrudabilité montrent que les mélanges contenant 0,87% et 0,9% de SP étaient
extrudables sans signes de fissuration ou d’affaissement, tandis que le mélange contenant 1% de SP
était extrudable mais aussi fluide et présentait un affaissement important des couches. Les résultats
de buildabilité montrent que les mélanges contenant 0,87% et 0,9% de SP étaient buildables (hs= 4,55
pour 0,87% SP et 4,5 cm pour 0,9% SP 2 hs seuil = 4,5 cm) contrairement au mélange contenant 1% de
SP qui ne I'était pas (h¢ = 2,55 cm < hs seuil). Les deux premiers mélanges ont répondu aux exigences
d’imprimabilité, toutefois il a été décidé de sélectionner le dosage de 0,9% de SP pour I'imprimabilité
de la troisieme formulation (F3) a base de terre excavée, afin d’assurer une meilleure fluidité de la
formulation. De plus, le dosage choisi pour F3 (0,9%) est inférieur au dosage de saturation (1%)
déterminé dans la section 2.3 du chapitre.

Les résultats des sections 3.1.1, 3.1.2 et 3.1.3 montrent que F3 nécessite un dosage de SP plus élevé
qgue F2, qui a son tour nécessite un dosage de SP plus élevé que F1. Cela signifie que plus la fraction de
la terre est élevée, plus le besoin de SP est important pour fluidifier suffisamment la formulation afin
d'obtenir une imprimabilité adéquate.

3.1.4. Composition finale des trois formulations et impression a I’échelle

d’une imprimante de laboratoire

En conclusion, suite aux essais itératifs, les dosages de SP choisis pour le développement des
formulations imprimables a base de terre excavée sont de 0,48%, 0,75% et 0,9% pour les formulations
F1, F2 et F3 respectivement. Le Tableau 4.5 résume la composition de ces trois formulations
imprimables ainsi que leurs résultats de buildabilité et de diameétre d’étalement.

Tableau 4.5: Composition des trois formulations imprimables F1, F2 et F3 a base de terre excavée

Composition des 3 formulations imprimables

F1 | F2 F3

Masse ciment (g) 300 300 300

Masse terre totale (g) 700 1200 1700

Terre/Ciment (™) 2 4 6

Masse terre < 80 um (g) 224 384 544
Fines = ciment + terre < 80 um 524 684 844
Eau/Fines 0,4 0,4 0,4
% SP (wt.% fines) en extrait sec 0,48 0,75 0,9
Hauteur finale et diameétre d’étalement
he (cm) 4,5 4,5 4,5

Diameétre d’étalement (cm) 16,97 15,64 15,59

Les formulations ont ensuite été imprimées a I'aide d’'une imprimante de laboratoire afin de valider
leur imprimabilité a plus grande échelle. Les Figures 4.22, 4.23 et 4.24 montrent la piéce imprimée
pour chacune des formulations F1, F2 et F3 respectivement.

128



Chapitre 4 — Valorisation de la terre excavée dans un mortier imprimable en 3D

Figure 4.24: Impression de F3 a I'échelle de I'imprimante de laboratoire
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3.2. Temps de prise

Le temps de prise a également été testé pour les trois formulations (Figure 4.25). Les résultats
montrent que F3 a atteint son début et sa fin de prise en premier, suivie de F2 puis de F1, ce qui montre
que le temps de prise devient plus court lorsque le rapport Terre/Ciment dans le mélange augmente.

B Temps initial de prise ™ Temps final de prise

90
F3 _ 385
x 120
s F2 390
158
F1 308

o

50 100 150 200 250 300 350 400
Temps (minutes)

Figure 4.25: Temps initial et final de prise pour F1, F2 et F3

Les résultats du temps de prise sont en accord avec les résultats d’étalement, ol F3 a enregistré le plus
petit diametre d’étalement (15,59 cm), suivie de F2 (15,64 cm), puis de F1 (16,97 cm), montrant que
la fluidité du mélange diminue avec I'augmentation du rapport Terre/Ciment. Ce manque de fluidité a
également été détecté lors de I'extrusion des mélanges, ol une pression légerement plus élevée était
nécessaire pour extruder les mélanges contenant plus de terre. Il est également possible de percevoir
une différence visuelle de texture et d’aspect frais entre les formulations extrudées. La Figure 4.26 par
exemple, montre I'aspect des trois formulations imprimées avec le pistolet au laboratoire. En effet, a
niveau de consistance, de fluidité et imprimabilité plus ou moins égal entre les trois formulations, F3
présentait une texture légerement plus rugueuse que F1 et F2, qui présentaient au contraire une
texture plus lisse. De plus, les couches de F3 avaient un aspect [égerement sableux, sec et saturé, alors
que celles de F1 et F2 avaient un aspect plus lisse et plus brillant. Cette différence de texture pourrait
étre liée principalement a la différence de quantité de terre présente dans chaque formulation. Par
conséquent, la diminution du temps de prise pour F2 et F3 par rapport a F1 est due a cette fermeté et
a cette rigidité provenant de l'augmentation de la quantité de terre dans le mélange, et pas
nécessairement du dosage en ciment, qui devrait normalement entrainer une prise plus rapide dans
un mélange ou il est présent en plus grande quantité. Ici, F3 (contenant la plus petite quantité de
ciment) a atteint la prise plus rapidement que F1 (contenant le plus de ciment), montrant a nouveau
que c’est la rigidité provenant de la quantité de terre dans le mélange qui a conduit a la prise, et non
la quantité de ciment. En outre, cette rigidité pourrait également étre due a la sécheresse causée par
la nature absorbante de I'eau de la terre, et pourrait méme varier avec la quantité de terre présente
dans chaque formulation, d’ou la plus grande rigidité observée pour F3, suivie par F2, puis F1.
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(a) (b) (c)

Figure 4.26: Aspect visuel et texture a I'état frais des formulations (a) F1, (b) F2 et (c) F3

De plus, le temps de prise enregistré (Figure 4.25) est plus long par rapport a celui enregistré par les
mélanges des différentes applications du chapitre 3, étant donné la faible quantité de ciment présente
dans les formulations a base de terre. Ce délai de prise signifie que les formulations a base de terre
ont un temps d’ouvrabilité assez long, permettant une flexibilité dans le temps d’impression.
Cependant, un temps ouvert long présente normalement un inconvénient dans I'impression 3D,
notamment la limitation de la hauteur d’'impression qui peut entrainer I'effondrement des couches
imprimées trés rapidement. Néanmoins, ici, la présence de la terre a créé un aspect thixotrope dans
le matériau imprimé, ou les couches déposées n’ont pas montré un grand affaissement et ont pu
garder leur forme méme apres la déposition des couches successives, démontrant I'avantage apporté
par la partie argileuse de la terre agissant comme un agent modifiant de viscosité. Ce comportement
provoqué par l'argilosité du matériau a déja été mentionné a plusieurs reprises dans des études
antérieures, comme celle menée par Panda et al. [233] et une autre par Kaushik et al. [234] qui ont
démontré que la nano-argile (nanoclay) affecte le comportement frais et rhéologique des matériaux
cimentaires imprimables en 3D en agissant comme un modificateur de viscosité naturel. En fait, la
stabilité développée par les couches déposées n’est pas nécessairement liée au phénomeéne de prise
du mélange total mais plutdt aux propriétés physiques apportées par le phénomene de thixotropie ou
le matériau gagne en viscosité et en structure lorsqu’il est a I’état de repos. En effet, cette forte
corrélation entre la thixotropie du matériau et la stabilité de la structure imprimée en 3D a déja été
démontrée par Chen et al. [239] et Zhang et al. [47].

3.3. Essai de pénétration de cone

La Figure 4.27 montre |'évolution du seuil de cisaillement pour les trois formulations en fonction du
temps. Le seuil de cisaillement augmente progressivement pour chaque formulation et I’évolution du
seuil avec le temps peut étre estimée par un modele linéaire, ou les courbes de tendance des résultats
révélent un coefficient de détermination (R?) entre 0,94 et 0,99. Cependant, en comparant les
formulations entre elles, F3 a enregistré les valeurs de seuil les plus élevées, suivie de F2, puis de F1,
ce qui montre que I"laugmentation du rapport Terre/Ciment a entrainé une augmentation de la rigidité
et du seuil dans le mélange. Cela coincide avec les résultats des essais effectués a I'état frais et les
résultats de Kaushik et al. [234] qui ont montré que |'ajout de la nano-argile a un mélange cimentaire
imprimable en 3D entraine une augmentation du seuil de cisaillement en raison de la cohésion élevée
du mélange apportée par la nano-argile. En outre, I'imprimabilité des formulations a également été
vérifiée par I'essai de pénétration de cone, ou la premiére mesure de seuil enregistrée a 120 s variait
de 0,6 a 1 kPa, et se situait entre les valeurs optimales pour I'impression 3D trouvées par Le et al. [34]
et Rahul al. [67], qui sont respectivement de 0,55 kPa et 2,5 kPa.
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Figure 4.27: Seuil de cisaillement des trois formulations en fonction du temps

4. Caractérisation de formulations imprimables a I’état durci

Afin de tester les propriétés mécaniques, telles que la résistance a la compression et la porosité
accessible au mercure des trois formulations imprimables a base de terre excavée, quatre méthodes
de mise en ceuvre ont été adoptées afin d’obtenir des éprouvettes :

e Normalisées/compactées ;
e Non compactées ;

e Imprimées par pistolet ;

e Imprimées par imprimante.

Pour plus de clarté lors de la présentation et la discussion des résultats obtenus par les différentes
méthodes, le Tableau 4.6 ci-dessous indique un exemple de I'abréviation utilisée pour différencier les
éprouvettes réalisées par chacune des quatre méthodes pour F1.

Tableau 4.6: Abréviation et références des quatre méthodes de fabrication d'éprouvettes pour la formulation 1

Abréviation Méthode utilisée Exemple
Aucune abréviation Moulage normalisé/compacté F1
NC Moulage Non Compacté F1-NC
IP Impression par Pistolet F1-1P
Impression par imprimante avec direction
Z d’application de la charge parallele a I'axe des F1-Z
Z
Impression par imprimante avec direction
Y d’application de la charge parallele a I'axe des F1-Y
Y
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4.1. Résistance a la compression

Les résistances a la compression des éprouvettes normalisées/compactées selon la norme NF EN 196-
1 pour les trois formulations sont présentées dans la Figure 4.28. Les résulats montrent que F1 a les
résistances les plus élevées, suivie de F2, puis de F3 pour toutes les échéances d’essai. Ces résultats
sont attendus et sont dus a la différence du rapport Terre/Ciment entre les formulations, ou la quantité
de ciment était de 532 kg/m3 dans F1, 369 kg/m? dans F2, et 282 kg/m?* dans F3.

—o—F1 —o—F2 F3

45 -
40 4
35 4
30
25
20

15 A

Résistance a la compression (MPa)

10 A

Temps (jours)

Figure 4.28: Résistance a la compression des trois formulations a 1, 7 et 28 jours selon la norme NF EN 196-1

Ensuite, afin de mettre en évidence I'effet de I'impression 3D sur les propriétés mécaniques des
formulations imprimables a base de terre, plusieurs types d’éprouvettes ont été réalisés. Tout d’abord,
le moulage non compacté (NC) vise a mettre en évidence I'aspect d’un matériau imprimé qui n’est ni
compacté ni vibré. Cette méthode reflete I'aspect d’'une seule couche non compactée et ne prend pas
en compte l'effet de superposition des couches extrudées. Ensuite, les méthodes de réalisation
d’éprouvettes par impression visent a étudier I'influence du processus d’extrusion sur les propriétés
mécaniques d’un mélange. Deux types d’éprouvettes imprimées ont été réalisés. Les premieres
éprouvettes ont été préparées a I'aide d’un pistolet manuel (IP), tandis que les deuxiémes ont été
extraites de cordons imprimés par une imprimante. De plus, les éprouvettes réalisées avec le pistolet
ont été testées parallélement a la direction des couches imprimées, alors que celles réalisées avec
I'imprimante ont été testées parallelement (direction Y) et perpendiculairement (direction Z) a la
direction des couches imprimées.

Par conséquent, les Figures 4.29, 4.30 et 4.31 montrent la résistance a la compression des quatre
différents types d’éprouvettes pour F1, F2 et F3, respectivement.
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Figure 4.29: Résistance a la compression des différents types d'éprouvettes de F1 a 1, 7 et 28 jours

Les résultats obtenus pour la premiére formulation F1 montrent que les résistances a la compression
des éprouvettes compactées et non compactées étaient trés proches les unes des autres (Figure 4.29).
Cependant, une diminution de la résistance a la compression a été observée pour les éprouvettes
imprimées avec le pistolet manuel. Pourtant, la résistance des éprouvettes imprimées avec
I'imprimante était supérieure a celle des éprouvettes imprimées au pistolet, mais toujours inférieure
a celle des éprouvettes compactées et non compactées. En outre, la différence entre les deux
directions testées pour les éprouvettes imprimées avec I'imprimante n’était pas trop grande (5,53%),

la résistance dans la direction Z étant l[égerement supérieure a celle dans la direction Y.
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Figure 4.30: Résistance a la compression des différents types d'éprouvettes de F2 a 1, 7 et 28 jours

Similairement a ce qui a été observé pour les résultats de F1, les résultats obtenus pour la deuxieme
formulation F2 montrent que les résistances a la compression des éprouvettes compactées et non
compactées étaient également proches les unes des autres et que la résistance des éprouvettes
imprimées par le pistolet était la plus faible (Figure 4.30). Cependant, la résistance des éprouvettes
imprimées par I'imprimante, dans les deux directions (Y et Z), était proche ou légérement inférieure a
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celle des éprouvettes compactées et non compactées, contrairement a ce qui a été obtenu pour F1,
ou la résistance des éprouvettes imprimées par imprimante était trop éloignée de celle des
éprouvettes compactées et non compactées.
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Figure 4.31: Résistance a la compression des différents types d'éprouvettes de F3 a 1, 7 et 28 jours

Enfin, en ce qui concerne les résistances a la compression de la troisieme formulation F3 (Figure 4.31),
aucune différence majeure n’a été observée pour les différentes éprouvettes. Cependant, une légere
diminution de la résistance a été observée pour les éprouvettes non compactées et les éprouvettes
imprimées au pistolet, tandis que les éprouvettes imprimées par imprimante ont montré des
résistances assez proches les unes des autres ainsi que des éprouvettes compactées.

En comparant les résultats des Figures 4.29, 4.30 et 4.31, il est possible de remarquer que la différence
entre les résistances des quatre types d'éprouvettes pour un méme mélange diminue lorsque le
rapport Terre/Ciment dans le mélange augmente. Par exemple, la différence de résistance entre les
éprouvettes normalisées et celles imprimées par I'imprimante et testées selon la direction Y est de
22,45% pour F1, 12,28% pour F2 et 6,74% pour F3.

De plus, en ce qui concerne la direction d’application de la charge sur les éprouvettes imprimées avec
I'imprimante, la résistance obtenue dans la direction Z était légérement supérieure a celle obtenue
dans la direction Y pour les trois formulations. Cependant, les résistances dans les deux directions
étaient assez proches les unes des autres. Ainsi, la direction dans laquelle les éprouvettes imprimées
ont été testées n’a pas eu beaucoup d’influence sur la résistance des mélanges. Cette observation
coincide avec celle de Wolfs et al. [93] qui ont trouvé une influence mineure de I'orientation des
couches par rapport aux charges appliquées, contrairement a d’autres études qui ont signalé une
influence visible de I'orientation de I'application de la charge sur les propriétés de résistance d’un
échantillon imprimé [12,86,90,91].

De plus, aucune différence n'a été observée pour le mode de rupture des éprouvettes chargées dans
chacune des deux directions. La Figure 4.32 (a) illustre la rupture d’un cube chargé dans la direction Z
et la Figure 4.32 (b) la rupture d’un cube chargé dans la direction Y. De méme, comme observé dans
les éprouvettes coupées avant écrasement, aucune interface de couches imprimées n'est trouvée dans
les éprouvettes aprées I'écrasement, démontrant a nouveau I’homogénéité des mélanges méme dans
leur état imprimé. En fait, le type de rupture trouvé pour les éprouvettes imprimées est identique a

135



Chapitre 4 — Valorisation de la terre excavée dans un mortier imprimable en 3D

celui généralement constaté pour les éprouvettes de béton cubiques classiques, et est considéré
comme un type de rupture correct et satisfaisant selon la norme NF EN 12390-3 (Figure 4.33).

(a) (b)

Figure 4.32: Rupture de cube imprimé avec I'imprimante chargé dans (a) la direction Z et (b) la direction Y

Rupture par éclatement

Figure 4.33: Rupture de béton cubique classique (NF EN 12390-3)

4.2. Porosité accessible au mercure

La porosité totale accessible au mercure a été mesurée pour les éprouvettes réalisées selon la norme
NF EN 196-1, non compactées (NC), imprimées par pistolet (IP) et imprimées par imprimante (Z/Y).
Ainsi, le Tableau 4.7 ci-dessous montre la porosité totale exprimée en (%) pour les quatre types
d’éprouvettes pour chaque formulation aprés 28 jours d’hydratation, respectivement.

Tableau 4.7: Porosité totale des différentes éprouvettes apres 28 jours d’hydratation en (%)

Porosité totale a 28 jours (%)

F1 18,95
F1-NC 20,16
F1-IP 21,02
F1-z/Y 18,49

F2 21,66
F2-NC 23,27
F2-IP 24,21
F2-2/Y 19,59

F3 24,89
F3-NC 25,07
F3-IP 25,27
F3-z/Y 20,66
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Les résultats montrent que la porosité totale augmente avec le rapport Terre/Ciment, ou les
éprouvettes de F1 ont enregistré une porosité totale entre 18,95% et 21,02%, les éprouvettes de F2
entre 19,59% et 24,21%, et les éprouvettes de F3 entre 20,66% et 25,27%. Une tendance similaire de
variation de la porosité totale peut étre observée pour les différents types d’éprouvettes pour les trois
formulations, ol la porosité de la plus élevée a la plus faible était dans I'ordre suivant : IP > NC > NF EN
196-1 > 7/Y.

Les éprouvettes imprimées par le pistolet présentaient la porosité la plus élevée, ce qui explique la
faible résistance a la compression obtenue pour ce type d’éprouvettes, tandis que les éprouvettes
imprimées par I'imprimante présentaient la porosité la plus faible et des résistances équivalentes
et/ou inférieures a celles des éprouvettes compactées et non compactées. Par conséquent, malgré le
fait que les deux types d’éprouvettes ont été réalisés par impression 3D, la différence de résistance et
de porosité observée entre les deux pourrait étre attribuée a la méthode de mise en ceuvre des
éprouvettes. La Figure 4.34 (a) montre les éprouvettes imprimées en 4 couches par le pistolet, ol des
irrégularités et des vides peuvent étre observés entre les couches et sur les cotés des échantillons ou
la charge a été appliquée pour mesurer la résistance a la compression. Il est donc possible que cette
irrégularité trouvée sur les cotés de chargement soit la raison de la diminution de la résistance et de
|"augmentation de la porosité trouvées pour ces éprouvettes. Cependant, les éprouvettes issues des
cordons imprimés par I'imprimante, une fois coupées, présentaient des surfaces lisses et plates,
comme le montre la Figure 4.34 (b), réduisant ainsi le risque de détérioration de la résistance. En fait,
les éprouvettes imprimées et coupées ne présentaient pas d’interface des couches, contrairement aux
éprouvettes imprimées par pistolet ou les couches étaient visibles et séparées les unes des autres. Par
conséquent, 'homogénéité et la bonne adhésion entre les couches des éprouvettes imprimées avec
I'imprimante pourraient avoir contribué aux résistances élevées et aux faibles porosités.

(a) (b)

Figure 4.34: Eprouvettes imprimées (a) avec le pistolet et (b) avec I'imprimante

En ce qui concerne les deux premiers types d’éprouvettes, une porosité totale plus élevée a été
enregistrée pour les éprouvettes non compactées par rapport aux éprouvettes compactées. Ce
résultat est tout a fait logique et attendu puisque le compactage élimine les bulles d’air présentes dans
le mélange lors du moulage, alors que les mélanges non compactés sont versés directement dans le
moule et ne subissent aucune forme de compactage ou de vibration, ce qui entrainera inévitablement
une plus grande porosité a l'intérieur des échantillons. L’aspect des éprouvettes compactées et non
compactées de la premiére formulation est illustré dans les Figures 4.35 (a) et (b), respectivement. Des
pores peuvent étre remarqués pour les deux séries d’éprouvettes. Cependant, les pores des
éprouvettes compactées avaient une petite forme ronde, tandis que ceux des éprouvettes non
compactées avaient une forme irréguliere et plus large. Pour cette raison, ces deux types
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d’éprouvettes avaient une porosité plus élevée que les éprouvettes imprimées avec I'imprimante et
ensuite découpées, qui présentaient des surfaces homogénes lisses sans défauts ou porosité visibles
de I'extérieur (Figure 4.34 (b)). Une autre raison pour laquelle les échantillons imprimés peuvent avoir
une faible porosité peut étre due au fait que le processus d'extrusion exerce une certaine pression sur
le matériau durant I’extrusion, résultant ainsi en un matériau plus dense et moins poreux. En effet,
Koker [92] a constaté que dans certains cas, et en fonction des parameétres d'impression, la pression
supplémentaire exercée sur le matériau pendant le processus d'impression peut conduire a une
réduction des vides a Il'intérieur de la couche et a l'interface, créant ainsi une matrice plus dense.

e - & N

(a) (b)

Figure 4.35: Aspect d’éprouvettes (a) compactées et (b) non compactées de la formulation F1

Cependant, méme si les éprouvettes imprimées avec 'imprimante avaient une porosité plus faible et
les éprouvettes non compactées une porosité plus élevée que les éprouvettes compactées, aucune
grande différence n’a été observée au niveau de la résistance a la compression de ces trois types
d’éprouvettes, qui ont montré des valeurs de résistance proches les unes des autres. En fait, pour les
résultats a la compression de F1 (Figure 4.29), les éprouvettes imprimées avec I'imprimante ont méme
enregistré une résistance inférieure a celle des éprouvettes compactées et non compactées. Par
conséquent, la résistance a la compression n’a pas été trop affectée par la porosité trouvée dans les
échantillons testés, sauf pour les échantillons imprimés avec le pistolet, ou la résistance a été
fortement affectée par la porosité interne trouvée ainsi que par les défauts et les irrégularités des
cotées extérieurs des éprouvettes. Pourtant, I'évaluation de la porosité des échantillons reste
essentielle car elle constitue I'un des critéres et indicateurs de durabilité.

5. Influence de la terre sur I’hydratation des mélanges

Afin d’étudier la réactivité des mélanges contenant de la terre excavée, des tests de chaleur
d’hydratation par calorimétrie semi-adiabatique et isotherme, ainsi que des analyses
thermogravimétriques ont été réalisés.

5.1. Calorimétrie semi-adiabatique

La température des trois formulations imprimables F1, F2 et F3 a été mesurée a l'aide du calorimetre
semi-adiabatique pendant une durée de 7 jours consécutifs est présentée dans la Figure 4.36. Le
Tableau 4.8 indique également I’adge du pic d’hydratation en heures ainsi que la température maximale
mesurée a ce pic pour les mortiers. Les résultats montrent que la température diminue
progressivement avec I'augmentation du rapport Terre/Ciment, F1 ayant la température maximale la
plus élevée (62,68 °C), suivie de F2 (47,50 °C), puis de F3 (38,97 °C). En outre, 'augmentation du rapport

Terre/Ciment n’a pas provoqué un retard dans la formation du début du pic d’hydratation, mais plutot
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un retard dans I'age de I'apparition du pic d’hydratation maximal, ou celui de F1 est apparu a 16,30
heures tandis que celui de F2 et F3 est apparu a 19,29 et 22,58 heures, respectivement.
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Figure 4.36: Température des mortiers par calorimétrie semi-adiabatique

Tableau 4.8: Age et température du pic d'hydratation des mortiers par calorimétrie semi-adiabatique

Formulation (mortier frais) F1 F2 F3
Age de pic d’hydratation (heures) 16,30 19,29 22,58
Température du pic d’hydratation (°C) 62,68 47,50 38,97

5.2. Calorimétrie isotherme

En plus de I'essai de calorimétrie semi-adiabatique, la chaleur d'hydratation des pates de fines (ciment
+ terre < 80 um) en fonction du temps a également été mesurée par calorimétrie isotherme. La
composition des pates était identique a celle des formulations F1, F2, et F3 présentées dans le Tableau
4.5, al'exception de I'ajout de la partie sableuse de la terre (> 80 um). La Figure 4.37 montre les courbes
de chaleur d’hydratation et de flux de chaleur des pates en fonction du temps pour une durée de 48
heures.

Les résultats montrent que toutes les courbes calorimétriques présentent le méme mécanisme
d'hydratation avec des formes et des tendances similaires, ol quatre phases principales peuvent étre
observées. La premiere phase observée est exothermique, se déroule en quelques minutes et
directement apres le contact de I'eau avec le ciment et est liée a la dissolution des grains anhydres
[235]. La deuxieme phase observée représente la période d'induction ol la pate de ciment présente
une faible activité thermique et une faible chaleur dégagée [236]. La troisieme phase observée
correspond a I'hydratation accélérée des silicates et aluminates, formant du C-S-H et de I'ettringite, et
provoquant un fort dégagement de chaleur. Lors de cette phase, la pate commence a développer une
prise. Enfin, la quatrieme phase observée correspond a |'épuisement du gypse et a la transition de
|'ettringite en hydrate de monosulfoaluminate, ce qui ralentit les réactions, diminue la chaleur dégagée
et forme la matrice solide de la pate [237]. La Figure 4.37 montre que les courbes des pates présentent
une forme de pic principal similaire I'une a I'autre, mais d’intensité différente, ou le flux de chaleur le
plus élevé appartenait a F1, suivi de F2, puis de F3. Ainsi, 'augmentation du rapport Terre/Ciment a
entrainé une diminution de I'intensité d’hydratation ainsi qu’un retard dans I'atteinte du pic d’intensité
d’hydratation. La chaleur cumulée dégagée pendant les 48 premieres heures d’hydratation a
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également diminué avec I'augmentation du rapport Terre/Ciment, olu F1 avait la chaleur cumulée la
plus élevée (95,42 J/g), suivie par F2 (65,37 J/g), puis par F3 (45,96 J/g).

Par conséquent, les essais calorimétriques montrent que I'augmentation du rapport Terre/Ciment, et
donc la diminution de la quantité de ciment par rapport a la composition totale du mélange, entraine
une diminution de la chaleur cumulée dégagée, de I'intensité globale de I’'hydratation et de la réactivité
du mélange.
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Figure 4.37: Chaleur d'hydratation et chaleur cumulée dégagée par les pdtes de fines par calorimétrie isotherme

5.3. Analyse thermogravimétrique

Une analyse thermogravimétrique (ATG) a également été réalisée sur les pates de fines des trois
formulations afin de quantifier I’hydratation et la teneur en portlandite des mélanges en fonction de
la température. La Figure 4.38 montre les courbes de perte de masse TG (%) et les courbes dérivées
de la perte de masse DTG (%/min). De plus, le Tableau 4.9 montre la perte de masse et la teneur en
portlandite entre 400 °C et 550 °C pour les trois mélanges apres 28 jours d'hydratation.

Les résultats montrent une tendance similaire de la perte de masse avec la température pour les trois
mélanges. Cependant, F1 a enregistré la plus grande perte de masse, suivi de F2, puis de F3, d’ou la
plus grande consommation de portlandite dans F1, suivi de F2, puis de F3. Ainsi, I'augmentation du
rapport Terre/Ciment et donc la réduction de la quantité de ciment par rapport a la composition totale
du mélange, entraine une diminution de la réactivité et de I'hydratation des mélanges.
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Figure 4.38: Courbes ATG des pdtes de fines apres 28 jours d’hydratation

Tableau 4.9: Perte de masse et teneur en portlandite des pdtes de fines mesurées aprés 28 jours d’hydratation en (%) par

ATG
Pate de fines (ciment + terre < 80um) | Am mesuré (%) | CH mesuré (%)
F1 1,71 7,03
F2 1,09 4,48
F3 0,94 3,86

6. Acceptabilité environnementale des formulations imprimables

a base de terre excavée

Avant de vérifier I'innocuité environnementale des matériaux imprimés a base de terre excavée, des
essais de lixiviation ont été réalisés sur la terre excavée avant formulation selon la norme européenne
NF EN 12457-2. Ces essais sont nécessaires pour déterminer la teneur en polluants. Les résultats
obtenus, exprimés en mg/kg de matiére séche, sont présentés dans le Tableau 4.10 ci-dessous, puis
comparés aux seuils d’admission des stations de stockage (ISDI et ISDND) afin de classer la terre ainsi
gu’aux seuils spécifiés dans le guide méthodologique Sétra (2011) [230] afin de valider son
acceptabilité environnementale pour son utilisation en impression 3D.

En effet, bien que le guide Sétra soit destiné aux matériaux alternatifs en technique routiére, il a été
utilisé dans le cadre de cette étude, puisqu’il n’existe pas de guide concernant |'acceptabilité
environnementale des matériaux alternatifs en impression 3D.
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Tableau 4.10: Valeurs des contaminants dans la terre excavée et valeurs seuils selon I'admission des stations de stockage et

le guide méthodologique Sétra en (mg/kg)

. Guide Sétra (2011)
Eléments Terre ISDI ISDND 100% des échantillons
As <0,1 0,5 2 1,5
Ba 0,047 20 100 60
Cd < 0,009 0,04 1 0,12
Cr < 0,004 0,5 10 1,5
Cu <0,02 2 50 6
Mo 0,229 0,5 10 1,5
Ni < 0,05 0,4 10 1,2
Pb <0,03 0,5 10 1,5
Sb < 0,06 0,06 0,7 0,18
Se < 0,08 0,1 0,5 0,3
Zn <0,01 4 50 12
Chlorures 12 800 15 000 2 400
Fluorures 24 10 150 30
Sulfates 1485 1000 20000 3000
Fraction soluble | 1 588,51 12 000

Les valeurs de contaminants trouvées lors de cette analyse pour la terre excavée étaient inférieures
aux valeurs seuils du référentiel ISDI (arrété du 28 octobre 2010) sauf pour les fluorures et les sulfates,
mais inférieures a toutes les valeurs seuils du référentiel ISDND (arrété du 9 septembre 1997). La terre
peut donc étre considérée et classée comme un matériau « non inerte non dangereuse ». La
valorisation de la terre dans la construction d’ouvrages de génie civil et dans une matrice cimentaire
est donc possible d’un point de vue environnemental. De plus, en comparant les valeurs obtenues pour
la terre avec les valeurs fixées dans le guide méthodologique Sétra pour 100% des échantillons, aucun
dépassement n’a été observé, ce qui permet donc l'utilisation de la terre en technique routiere et en
impression 3D, comme dans cette étude.

Suite a cette vérification, des analyses chimiques par lixiviation sur les formulations imprimables
valorisant de la terre excavée (F1, F1 et F3) sont réalisées sur les fractions inférieures a 4 mm des
mortiers durcis apres 28 jours d’hydratation. Les résultats sont présentés dans le Tableau 4.11 ci-
dessous, puis comparés aux seuils d’admission des stations de stockage (ISDI et ISDND) ainsi qu’aux
seuils spécifiés dans le guide méthodologique Sétra.
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Tableau 4.11: Valeurs des contaminants dans les formulations imprimables (F1, F2 et F3) et valeurs seuils selon I'admission
des stations de stockage et le guide méthodologique Sétra en (mg/kg)

Formulations Guide Sétra (2011)
Eléments ISDI ISDND 100% des
e 2 = échantillons

As <0,1 <0,1 <0,1 0,5 2 1,5

Ba 15,55 14,21 12,04 20 100 60

Cd < 0,009 < 0,009 < 0,009 0,04 1 0,12

Cr 0,16 0,11 0,11 0,5 10 1,5

Cu 0,058 0,056 0,046 2 50 6

Mo 0,10 0,14 0,18 0,5 10 1,5

Ni <0,05 <0,05 <0,05 0,4 10 1,2

Pb <0,03 <0,03 <0,03 0,5 10 1,5

Sb < 0,06 < 0,06 < 0,06 0,06 0,7 0,18

Se <0,08 <0,08 <0,08 0,1 0,5 0,3

Zn 0,019 <0,01 <0,01 4 50 12
Chlorures 56 39 34 800 15 000 2 400
Fluorures 12 11 12 10 150 30
Sulfates 91 61 56 1000 20000 3000
Zrc‘;"lztk':l’: 18594,47 | 16477,39 | 16 453,42 12 000

Les valeurs de contaminants trouvées lors de cette analyse pour les formulations imprimables a base
de terre étaient inférieures aux valeurs seuils du référentiel ISDI (arrété du 28 octobre 2010) sauf pour
les fluorures, mais inférieures a toutes les valeurs seuils du référentiel ISDND (arrété du 9 septembre
1997). Les mélanges peuvent donc étre considérés et classés comme « non inertes non dangereux ».
En outre, en comparant les valeurs obtenues aux valeurs fixées dans le guide méthodologique Sétra
pour 100% des échantillons, un dépassement de la valeur de la fraction soluble a été observé pour
toutes les formulations. Cependant, les valeurs de chlorures et de sulfates pour ces mélanges étaient
inférieures a celles spécifiées dans le guide qui indique qu’il convient de respecter soit les valeurs
associées aux chlorures et aux sulfates, soit de respecter les valeurs associées a la fraction soluble pour
gu’un matériau soit considéré comme conforme. Par conséquent, les formulations élaborées a base
de terre peuvent étre considérées comme acceptables d’un point de vue environnemental et leur
application en technique routiére et en impression 3D, comme dans cette étude, s’avere possible.

7. Application de formulations imprimables a base de terre

excavée a lI’échelle réelle de construction

Pour que les formulations imprimables élaborées dans ce chapitre puissent étre utilisées dans le cadre
d'une construction réelle, il ne suffit pas qu'elles répondent aux exigences d’imprimabilité et
d’innocuité environnementale uniquement. La résistance des mélanges doit également étre vérifiée
vis-a-vis de l'application souhaitée, étant donné la grande quantité de terre et la faible quantité de
ciment présentes dans les formulations. Il est donc nécessaire de s’assurer que la résistance des
mélanges imprimables est suffisante et satisfaisante afin d’envisager la possibilité de remplacer le
béton classique normalement utilisé dans la construction. L'objectif est donc d’attribuer une classe de
résistance aux mélanges imprimables a base de terre et de comparer leur résistance aux résistances
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minimales requises pour les structures utilisées dans la construction, telles qu’un mur porteur ou non
porteur en magonnerie ou en béton armé.

Ainsi, le Tableau 4.12 rappelle la résistance a la compression a 28 jours des éprouvettes imprimées
avec 'imprimante et testées dans les directions Y et Z pour les trois formulations.

Tableau 4.12: Résistance a la compression des formulations imprimables a 28 jours en (MPa)

F1 F3
‘ Résistance a la compression a 28 jours (MPa) | 33-34 | 23-26 | 16-17

La construction des ouvrages traditionnels est souvent réalisée en magonnerie courante, notamment
en blocs en béton de granulats courants ou légers (parpaings), en briques et en béton cellulaire. En
effet, il existe plusieurs types de blocs, tels que les blocs a enduire ou de parement et montés a joints
horizontaux et verticaux magonnés, collés, ou sans joint vertical (bloc a emboitement). Ces blocs sont
utilisés en maconnerie porteuses et non porteuses dans toutes les formes de murs y compris les murs
simples, doubles, les cloisons, les refends, les soubassements et |'utilisation générale au-dessous du
niveau du sol y compris les murs de protection contre l'incendie, I'isolation thermique, acoustique.

Il existe trois types principaux de blocs : les blocs creux, perforés et pleins, et accessoires. Cependant,
ces trois types ne disposent pas tous de la méme résistance. En fait, pour les blocs a enduire de
granulats courants, par exemple, il existe cinq classes principales de résistance différentes, comme le
montre le Tableau 4.13 ci-dessous [240].

Tableau 4.13: Classes de résistance pour le parpaing (blocs en béton de granulats courants)

Classes de résistance pour le parpaing (blocs en béton de granulats courants)
La classe B40 B60 B80 B120 | B160
La résistance (MPa) 4 6 8 12 16

Les blocs creux sont le type le plus courant de parpaings utilisés pour fonder un mur ou une cloison.
Le bloc creux est le type de parpaing le moins cher et le plus léger et est normalement disponible dans
les classes de résistance B40, B60 et B80. En revanche, les blocs perforés ou pleins sont le type de
parpaings le plus lourds, et sont utilisés pour la fondation d’un soubassement d’une maison ou d’un
sous-sol enterré. lls ont une résistance plus élevée que les blocs creux, peuvent supporter une charge
plus importante et appartiennent a la classe de résistance B80 a B160. Enfin, les blocs accessoires
regroupent tous les autres blocs utilisés a des usages spécifiques.

En comparant les résistances de F1, F2 et F3 aux résistances des différentes classes de parpaings du
Tableau 4.13, les résistances des trois mélanges dépassent les résistances de toutes les classes de
parpaings. Par conséquent, I'impression 3D de ces mélanges pourrait théoriguement remplacer les
différents types et classes de parpaings utilisés dans les différents applications mentionnées ci-dessus,
telles que la fondation d’un mur, une cloison, un soubassement de maison ou un sous-sol enterré, etc.,
ayant une fonction non porteuse ou porteuse.

Les Figures 4.39 (a) et (b) montrent un exemple de mur fondé par des parpaings et un autre mur
équivalent en résistance réalisé et rempli par une succession de couches superposées imprimées en
3D, respectivement.
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(a) (b)

Figure 4.39: Mur de résistance équivalente réalisé avec (a) des parpaings et (b) des couches imprimées en 3D

En outre, les résistances a la compression des formulations de cette étude (16 a 33 MPa) dépassent
largement les résistances obtenues pour un matériau imprimable également développé a partir de
terre excavée brute non traitée par Perrot et al. [210], comprises entre 1,21 et 1,7 MPa. Cependant, la
terre brute avec 60% de particules plus fines que 10 um dans [210] a été activée avec un liant d’alginate
a prise rapide Cimalgin HS3, qui est peu susceptible de produire les mémes résistances qu’une terre
activée avec un liant hydraulique tel que le ciment portland. Pourtant, les résistances présentées par
leur terre imprimable étaient du méme ordre que celles d’une argile de torchis conventionnelle, ce qui
démontre que des faibles résistances sont encore possibles pour un matériau imprimable, en fonction
de I'application prévue.

Dans une autre étude menée par d’Haese et al. [241], cing mélanges a base de fibres de lin, de fines
d’argile de carriere de moins de 100 um, d’un ciment de haut fourneau de qualité supérieure et d'un
adjuvant/superplastifiant ont été développé et testé dans le but d’obtenir un matériau structurel
imprimable. lls ont trouvé des résistances a la compression comprises entre 6,5 et 17,3 MPa, et ont
sélectionné le mélange le plus résistant avec une proportion de 30% de ciment par rapport aux
matériaux secs (ciment + fines de carrieres) pour réaliser un mur structurel, indiquant que la résistance
obtenue par ce mélange est supérieure a celle requise pour une maison a deux étages. lls ont
également noté lI'importance de la proportion de ciment dans la conception des mélanges de
matériaux de construction. Cependant, les formulations de cette étude (F1, F2 et F3), avec une teneur
en ciment de 30, 20 et 15%, respectivement, par rapport aux matériaux secs des mélanges (ciment +
terre), ont montré des résistances a la compression d’environ 34, 26 et 17 MPa, respectivement. Par
conséquent, une résistance équivalente a celle du mélange structurel contenant 30% de ciment
développé par d’Haese et al. [241] a été enregistrée par F3 contenant la moitié du ciment (15%),
démontrant ainsi la possibilité de considérer les trois mélanges de cette étude (F1, F2 et F3) comme
des mélanges imprimables appropriés pour la réalisation de murs structurels porteurs.

8. Conclusion

L'objectif de ce chapitre est de valoriser de la terre excavée dans des formulations imprimables
résistantes, écologiques et durables.

Une méthodologie de formulation en plusieurs parties a été suivie afin de mettre en place trois
formulations imprimables. La premiére partie consistait a trouver le superplastifiant et le dosage de
saturation les plus appropriés pour les différents mélanges en utilisant deux méthodes : le temps
d’écoulement avec le cone de Marsh et le diamétre d’étalement avec le mini-cone. Des essais itératifs
de saturation ont montré que MasterGlenium ACE 456 était le superplastifiant le plus approprié et le
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plus fluidifiant pour le ciment seul, pour la partie fine de la terre ainsi que pour les mélanges de
ciment/terre fine. MasterGlenium ACE 456 a donc été choisi pour développer les formulations
imprimables. La deuxieme partie de la démarche méthodologique visait a trouver le dosage approprié
de superplastifiant pour chacune des trois formulations, contenant de différentes quantités de terre :
70, 80 et 85% par rapport a la masse totale des composants secs (ciment et terre) des mélanges. Le
dosage convenable a été sélectionné apres avoir réalisé plusieurs tests répétitifs a I'échelle du
laboratoire afin de garantir la conformité aux exigences d’imprimabilité (i.e., extrudabilité et
buildabilité) définies dans le cahier des charges expérimental. L’extrudabilité a été évaluée a I'aide d’'un
pistolet manuel et la buildabilité a I'aide de I'essai d'affaissement modifié. Une fois I'imprimabilité des
trois formulations validée a petite échelle, elles ont été imprimées a I'aide d’une imprimante de
laboratoire, ce qui a permis de vérifier leur imprimabilité a différentes échelles. Les formulations ont
ensuite été caractérisées par différents tests a I’état frais ainsi qu’a I'état durci.

Pour les essais a I'état frais, les résultats ont montré que la fluidité, le diamétre d’étalement et le temps
de prise diminuaient avec I'augmentation du rapport Terre/Ciment dans le mélange. En outre,
I’'augmentation du rapport Terre/Ciment a également entrainé un durcissement et un développement
de seuil de cisaillement plus rapides au cours du temps.

Pour les essais a I'état durci, 'augmentation du rapport Terre/Ciment a provoqué une diminution de
la résistance a la compression. En addition, différentes méthodes de fabrication d’éprouvettes ont été
réalisées afin de mettre en évidence |'effet de I'impression 3D sur la résistance a la compression. Les
résultats ont montré que la résistance des éprouvettes imprimées par pistolet était la plus faible, en
raison de la porosité et des irrégularités présentes sur les c6tés ou la charge de compression a été
appliquée. Néanmoins, la résistance des éprouvettes non compactées et imprimées avec I'imprimante
était supérieure a celle des éprouvettes imprimées par pistolet et proche a celles des éprouvettes
réalisées selon la norme. De plus, la porosité totale la plus élevée correspondait aux éprouvettes
imprimées avec le pistolet, tandis que la plus faible porosité correspondait aux éprouvettes imprimées
avec I'imprimante. Cette faible porosité observée chez les éprouvettes réalisées par I'imprimante peut
s’expliquer par la pression additionnelle appliquée sur le matériau lors de son extrusion de la buse de
I'imprimante, ce qui pourrait aboutir a une matrice plus dense et moins poreuse.

L’hydratation a également été évaluée pour voir I'influence de I'ajout de terre sur la réactivité des
mélanges. Les tests calorimétriques et les analyses thermogravimétriques ont montré que la réactivité
globale et I'hydratation des mélanges diminuaient avec 'augmentation du rapport Terre/Ciment dans
les formulations. En outre, l'innocuité et l'acceptabilité environnementale des formulations
imprimables élaborées a partir de la terre excavée ont été vérifiées par des tests de lixiviation.

La composition des trois formulations imprimables élaborées en kg/m? est présentée dans le Tableau
4.14 ci-dessous, ou F1 représente la formulation contenant la plus faible quantité de terre, suivie de
F2, contenant une quantité moyenne de terre, et de F3, contenant la plus importante quantité de
terre.

Tableau 4.14: Composition des trois formulations imprimables en (kg/m?3)

Composition des 3 formulations imprimables en kg/m?

i =

Ciment 532 369 282

Terre 1243 1477 1602
Eau 362 322 301
SP 15 21 24
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Comme le montre le Tableau 4.14, les formulations imprimables ont une teneur élevée en terre et une
faible teneur en ciment. En effet, les formulations F1, F2, et F3 contiennent environ 2, 4 et 6 fois plus
de terre que de ciment, respectivement, ce qui démontre la possibilité de concevoir des éco-
impressions a partir de grandes quantités de terre excavée et de faibles quantités de ciment. Cette
réduction du ciment permettra de diminuer les colts de construction en réduisant les colts des
matériaux, et de réduire I'impact environnemental négatif et la quantité de CO, libérée par le
processus de fabrication du ciment. Par conséquent, les formulations développées peuvent étre
considérées comme satisfaisantes aux niveaux écologiques et économiques.

En outre, et afin d’étudier la possibilité d’appliquer les formulations imprimables élaborées dans ce
chapitre a I'échelle réelle de la construction, leur résistance a la compression a été comparée a celle
de différents types et classes de blocs de granulats courants (parpaings). Il a été constaté que les trois
formulations dépassaient la résistance de toutes les classes de parpaings. L'impression 3D de couches
successives et superposées de ces trois mélanges pourrait ainsi étre utilisée pour construire des murs
porteurs ou non porteurs souvent constitués d’éléments de magonnerie, tels que des blocs en béton
de granulats courants. Le remplacement des différents types et classes de parpaings par des couches
imprimées a base de terre excavée de résistance équivalente et acceptable devient possible. Par
conséquent, les formulations peuvent également étre considérées comme satisfaisantes en termes de
résistance.

Néanmoins, méme si la durabilité n’a pas été exclusivement abordée et évaluée dans cette étude pour
les formulations imprimables, des critéres et indicateurs de durabilité ont été adressés, tels que la
porosité et la teneur en portlandite par I'ATG.

En conclusion, dans ce chapitre, trois formulations imprimables résistantes, écologiques et durables
contenant de grandes quantités de terre excavée ont pu étre développées.
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Ce travail de recherche s’intéresse a la valorisation de différents types de matériaux alternatifs dans
I'impression 3D. La these aborde deux axes principaux de valorisation. Le premier vise a développer
des formulations imprimables a partir d'une matrice cimentaire intégrant deux matériaux alternatifs :
des sédiments de dragage, en tant que liant, et des poudres de fibres de verre polyester, en tant que
renfort. Le deuxiéme vise a développer des formulations imprimables a partir de la terre excavée.

Une méthodologie expérimentale est adoptée pour la mise en ceuvre des mélanges contenant les
matériaux alternatifs. Tout d'abord, un cahier des charges expérimental est défini puis suivi afin de
valider l'imprimabilité des mélanges élaborés. Le cahier des charges exige que les mélanges répondent
aux deux propriétés d'imprimabilité suivantes : extrudabilité et buildabilité. L’extrudabilité est évaluée
al’aide d’un pistolet manuel et la buildabilité par I'essai d'affaissement modifié. D’une part, le mélange
est considéré comme extrudable s'il a un aspect suffisamment fluide pour s'écouler assez facilement
par la buse du pistolet sans provoquer de blocage au niveau de la buse d'extrusion. D’autre part, le
mélange frais est considéré comme buildable si sa hauteur finale, mesurée aprés application d'une
charge statique, n'est pas inférieure a 4,5 cm, ce qui correspond a la hauteur finale d'un matériau
imprimable commercial et qui est choisi comme valeur seuil de hauteur minimale pour le test de
buildabilité. Des impressions a plus grande échelle sont réalisées avec une imprimante 3D de
laboratoire afin de valider I'imprimabilité obtenue a petite échelle. Ensuite, des essais d'évaluation des
mortiers imprimables a I'état frais et durci sont réalisés. Plusieurs propriétés des mortiers sont
évaluées, notamment le diamétre d'étalement, le temps de prise, I'évolution du seuil de cisaillement
en fonction du temps, les résistances mécaniques et la porosité. Par ailleurs, afin de mettre en
évidence l'influence de l'impression 3D sur les propriétés mécaniques, différentes méthodes de
fabrication d'éprouvettes sont réalisées, telles que des éprouvettes réalisées selon la norme NF EN
196-1, des éprouvettes non compactées, et des éprouvettes imprimées au pistolet et a I'imprimante.
De plus, I'hydratation et l'influence de I'ajout des différents matériaux alternatifs sur la réactivité des
mélanges sont étudiées par des tests calorimétriques et des analyses thermogravimétriques. Enfin,
des tests de lixiviation sont réalisés afin de valider I'innocuité et I'acceptabilité environnementale des
mélanges imprimables élaborés a partir des matériaux alternatifs.

Une formulation cimentaire témoin imprimable, ne contenant aucun type de matériau alternatif, est
développée a petite échelle puis imprimée a I’échelle d’une imprimante de laboratoire afin de valider
son imprimabilité.

Valorisation de sédiments de dragage

Le sédiment flash calciné est tout d’abord valorisé dans la formulation témoin imprimable, en tant que
liant, en produisant un liant binaire (ciment/sédiment flash calciné). Différents mélanges contenant du
sédiment flash calciné sont testés, ou le sédiment remplace le ciment par 5, 10, 15, 20 et 30%. Les
mélanges contenant 5 et 10% de sédiments répondent aux exigences d’imprimabilité, tandis que les
mélanges contenant 15, 20 et 30% de sédiments n'y répondent pas. Ensuite, des mélanges contenant
du sédiment flash calciné et du filler calcaire sont également élaborés afin de produire un liant ternaire
et de substituer davantage le ciment. Les pourcentages d’introduction de ces deux matériaux dans la
formulation témoin sont de 10 et 20% pour le sédiment et de 10, 20 et 30% pour le filler calcaire. Deux
mélanges imprimables sont obtenus. Le premier contient 10% de sédiments et 20% de filler calcaire et
le second contient 20% de sédiments et 30% de filler calcaire. Par conséquent, avec I'ajout du filler
calcaire, il est possible de valoriser davantage le sédiment flash calciné de 10% a 20% dans les
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conditions de cette étude. Les mélanges imprimables élaborés dans cette partie sont imprimés a
|’échelle d’une imprimante de laboratoire.

Les résultats montrent que I'ajout du sédiment entraine une diminution de la fluidité, du diametre
d'étalement et du temps de prise, mais provoque une accélération du durcissement et du
développement du seuil de cisaillement en fonction du temps. Ceci est attribué a la forte demande en
eau du sédiment flash calciné, contrairement au filler calcaire qui a une faible demande en eau. En fait,
les deux matériaux jouent un role opposé I'un a l'autre, ol le sédiment provoque le durcissement et la
rigidité du mélange, tandis que le filler calcaire améliore la maniabilité ainsi que I'ouvrabilité du
mélange.

En ce qui concerne les résultats a I'état durci, 'augmentation du pourcentage de sédiment flash calciné
et de filler calcaire entraine une diminution de la résistance a la compression. Les éprouvettes non
compactées ont des résistances plus élevées que les éprouvettes normalisées a 28 et 90 jours, et les
éprouvettes imprimées par imprimante ont des résistances similaires aux éprouvettes normalisées
mais plus élevées que les éprouvettes imprimées par pistolet. Cependant, aucune différence
significative n’est observée au niveau de la direction d’application de la charge sur les éprouvettes
imprimées avec I'imprimante. De plus, la porosité la plus élevée est observée pour les éprouvettes
imprimées au pistolet, suivie par celle des éprouvettes réalisées selon la norme, puis celle des
éprouvettes imprimées avec I'imprimante. La faible porosité observée dans les éprouvettes imprimées
par rapport aux éprouvettes normalisées est due a la pression supplémentaire appliquée au matériau
pendant le processus d'extrusion, ce qui permet d'obtenir un matériau plus dense, moins poreux et
plus résistant.

De plus, les essais calorimétriques et les analyses thermogravimétriqgues montrent que la réactivité
globale et I'hydratation des mélanges diminuent avec I'augmentation du pourcentage de sédiment et
de filler calcaire.

D’ailleurs, avec les quatre mélanges imprimables développés valorisant du sédiment flash calciné, la
guantité de ciment est réduite de 5, 10, 30 et 50%. Ainsi, pour un mélange imprimable de volume égal
a1 m3, la quantité de ciment est réduite de 838 kg a 798, 758, 595 et 430 kg pour les quatre mélanges,
respectivement, ou 35, 71 et 144 kg de sédiments sont valorisés. Néanmoins, méme avec la
substitution maximale de ciment de 50%, la résistance a la compression des mélanges imprimables est
encore suffisante pour leur utilisation dans les applications de construction.

Valorisation de poudres de fibres de verre polyester

Différents mélanges contenant de poudres de fibres de verre polyester provenant du broyage fin de
composites thermodurcis sont testés. Les poudres sont introduites dans la formulation de contréle
imprimable en tant que renfort en substituant le sable de 2, 4, 6, 8 et 10%. Tous les mélanges testés
répondent aux exigences d'imprimabilité du cahier des charges, et les mélanges contenant 4% et 10%
de poudres de fibres de verre polyester sont imprimés a I'aide de I'imprimante.

Les résultats montrent que I'ajout des poudres de fibres de verre polyester diminue progressivement
mais légérement la fluidité, le diametre d'étalement et le temps de prise, mais entraine un
durcissement et un développement de seuil de cisaillement plus rapides en fonction du temps.
Cependant, la différence observée a I’état frais entre les mélanges n’est pas tres significative. De plus,
les résultats a I’état durci montrent que I'ajout de poudres de fibres de verre polyester entraine une
amélioration de 20, 16 et 15% de la résistance a la flexion des mélanges imprimés renforcés avec 2, 4
et 6% de poudres par rapport au mélange de référence, respectivement. En revanche, I'ajout de
poudres n’a pas eu beaucoup d’effet sur la résistance a la compression. En outre, aucune différence
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significative n'est observée dans la réactivité globale et I'hydratation des mélanges contenant
différents dosages de poudres de fibres de verre polyester.

Valorisation de la terre excavée

Trois formulations imprimables a partir de terre excavée sont élaborées suite a une approche
expérimentale qui consiste a comparer trois superplastifiants différents et a choisir le plus approprié
ainsi que le dosage de saturation et le dosage adapté pour rendre les différentes formulations
imprimables. Les tests de saturation sont réalisés selon deux méthodes : le temps d’écoulement avec
le cone de Marsh et le diametre d’étalement avec le mini-cone.

Les trois formulations imprimables élaborées sont acceptables du point de vue environnemental et
contiennent un dosage de terre différent I'une de |'autre, soit environ 2, 4 et 6 fois le dosage de ciment
respectivement. En outre, leur imprimabilité est validée a petite échelle ainsi qu’a I’échelle d’une
imprimante de laboratoire.

Les résultats montrent que l'augmentation du rapport Terre/Ciment dans le mélange entraine une
diminution de la fluidité, du diamétre d'étalement et du temps de prise, mais conduit a un
durcissement et un développement de seuil de cisaillement plus rapides en fonction du temps. En ce
qui concerne les performances mécaniques, I'augmentation du rapport Terre/Ciment entraine une
réduction de la résistance a la compression, de la réactivité globale et de I'hydratation des mélanges.
En outre, la résistance des éprouvettes imprimées par pistolet est la plus faible, tandis que la résistance
des éprouvettes non compactées et imprimées avec I'imprimante est proche a celles des éprouvettes
normalisées. De plus, les résistances obtenues dans les deux directions d’application de la charge sur
les éprouvettes imprimées sont trés proches les unes aux autres. En outre, 'augmentation de la
guantité de la terre dans le mélange diminution la différence observée entre les résistances des quatre
différents types d'éprouvettes pour un méme mélange. Par ailleurs, la porosité totale la plus élevée
correspond aux éprouvettes imprimées au pistolet, tandis que la porosité la plus faible correspond aux
éprouvettes imprimées a l'imprimante, ce qui est d( a la pression supplémentaire appliquée sur le
matériau lors de son extrusion de la buse de l'imprimante.

D'autre part, malgré le dosage élevé de terre et le faible dosage de ciment, les formulations sont
considérées comme satisfaisantes en termes de résistance, puisqu'elles ont enregistré des résistances
équivalentes ou méme supérieures a toutes les classes de parpaings, ce qui rend leur application
possible a I'échelle réelle de la construction.
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Malgré tout ce qui a été fait dans cette these, et tous les résultats apportés concernant la valorisation
des matériaux alternatifs dans I'impression 3D, il reste encore beaucoup de sujets a investiguer et de
guestions a se poser afin de fournir une compréhension compléte et globale des différents facteurs
pouvant influencer cette nouvelle technique de construction.

» Des formulations imprimables ont été développées avec un pourcentage de sédiments flash
calcinés allant jusqu'a 20%. Il serait donc intéressant de développer des formulations
incorporant encore plus de sédiments de dragage. Ceci pourrait étre réalisé en optimisant le
rapport Eau/Liant ainsi que le dosage du superplastifiant dans les formulations contenant des
qguantités élevées de sédiments.

» Sur la base des résultats de cette étude, il serait intéressant d'explorer les avantages de la
finesse du sédiment flash calciné ainsi que la rigidité et la viscosité qu'il génére lorsqu'il est
ajouté a des matériaux cimentaires imprimables, leur conférant ainsi un role de modificateur
de viscosité naturel. Si cela peut étre prouvé dans des travaux futurs, le recyclage des
sédiments calcinés dans l'impression 3D permettrait non seulement de réduire l'impact
environnemental en diminuant la consommation de ciment, mais aussi de minimiser
|'utilisation d'adjuvants qui sont généralement nécessaires pour assurer une viscosité
adéquate des mélanges imprimables.

» |l serait également intéressant d’explorer Iutilisation d’autres types de sédiments susceptibles
d'avoir une réaction pouzzolanique plus importante apreés la calcination flash.

» En ce qui concerne les poudres de fibres de verre polyester, il serait intéressant d’essayer
d’augmenter leur rugosité par un traitement approprié afin d’améliorer davantage la
résistance a la flexion.

» Dans cette étude, la terre excavée a été utilisée pour remplacer le sable. Il serait intéressant
de calciner la terre et de I'utiliser pour remplacer le ciment.

>l serait prudent et judicieux de réaliser une étude rhéologique plus approfondie sur toutes les
formulations imprimables élaborées dans cette étude.

> Entermes d'évaluation de la durabilité et de la microstructure des éléments imprimés en 3D,
il est nécessaire d'élargir le cadre de recherche. Ceci est fortement recommandé afin de
surveiller la détérioration globale du béton imprimé et ses performances. Par conséquent, une
meilleure compréhension de la distribution de la taille des pores du béton imprimé doit étre
effectuée et comparée a celle du béton normal. En particulier, I'effet de la pression de
pompage sur le matériau imprimé doit étre étudié, car c'est I'un des paramétres d'impression
les plus influents sur ces propriétés.

» |l serait essentiel d’étudier le taux de rétraction et de séchage des formulations imprimables
développées a partir de terre excavée, étant donné la nature absorbante de I'eau de la terre.
En effet, cela conduit a la création de microfissures dans I'élément imprimé, ce qui pourrait
alors entrainer une détérioration des performances globales de I'élément imprimé,
notamment en termes de résistance mécanique et de durabilité. Par conséquent, il serait
essentiel de trouver une méthode appropriée pour conférer a I'élément imprimé une plus
grande capacité a résister a tous les types de rétrécissement.

» |l serait intéressant de réaliser une étude du cycle de vie des formulations imprimables
élaborées a partir de sédiments de dragage et de terre excavée afin de comparer leur impact
environnemental a celui des formulations imprimables déja existantes et répandues dans la
littérature.
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Perspectives

» Maintenant que le mécanisme de valorisation a été étudié et évalué pour chacun des
matériaux alternatifs dans une matrice imprimable, la prochaine étape pourrait constiter a
essayer de développer des mélanges imprimables combinant les trois matériaux alternatifs a
la fois : les sédiments de dragage, les poudres de fibres de verre polyester et la terre excavée.

» |l serait également intéressant de réaliser des impressions 3D des formulations imprimables
élaborées dans cette étude a I’échelle industrielle, afin de valider la fiabilité de la méthodologie
de formulation suivie a I'échelle du laboratoire.
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Annexe 1
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de CHRYSO®Fluid Optima

100

4

CHRYSO®Fluid Optima 100

Plastifiant Réducteur deau

CHRYSO®Fluid Optima 100 est un plastifiant - réducteur d’eau a fonction
superplastifiant de nouvelle génération a base de phosphonate modifié. Sa
structure moléculaire spécialement mise au point lui confére des propriétés
exceptionnelles dans le domaine de I'adjuvantation des bétons. CHRYSO®Fluid
Optima 100 permet de trés longs maintiens d’ouvrabilité & tous niveaux de
consistance, par rapport aux adjuvants classigues. CHRYSO®Fluid Optima 100
est ainsi particulierement adapté aux pompages sur de longues distances.

Bétons pompés

BHP - BTHP

Bétons pour ouvrages tres ferraillés
Bétons précontraints

Tous types de ciments

Bétonnage par temps chaud

Long maintien douvrabilité

Nature du produit liquide
Couleur Jaune translucide
Durée de vie 12 mois
Point de congélation -3°C
Extrait sec halogéne 30,20 %+ 1,50
Teneur en ions Cl- <0,100 %
Teneur en NA,0 équivalent <0,30%
Densité (20°C) 1,061+ 0,020
pH (20°C) 470:1,00
Extrait sec (EN 480-8) 31,00 %+ 1,500
IE:;;::;;"’ (SYHAD 30,00 %150

afao

Qualité Sécurité
Envir

1509001 - 15045001
150 14001

P1/2

Systeme de
management certifié

Pl c1c11p i et les conditions diapplication donnent satisfaction, Cansultez [a version la plus récente de Ia fiche technique, disponible sur www.chryso.fr
CHRYS0 19 place de la Résistance - 92445 ISSY LES MOULINEAUX France Tél.-+33 (0)1 4117 18 19 Fax:+33 (0)1 4117 18 80 e-mail:contact@chryso.com

CHRYSO
SOLUTIONS
BETON

(€ &

CHRYSO®Fluid Optima 100 offre une grande compatibilité avec la plupart des
ciments. Il est dans la majorité des cas la solution aux problémes
d'incompatibilité ciment/adjuvant. De par ses caractéristiques, CHRYSO®Fluid
Optima 100 apparait comme un superplastifiant trés approprié pour les
chantiers de génie civil et 'industrie du BPE.

Il est courant de doser ce produita 1,0 % du poids du ciment.

Ce produit est totalement miscible a l'eau.

Ce produit doit &tre introduit dans le malaxeur en méme temps que l'eau de
gachage.

Il est possible demployer ce produit en adjuvantation différée.

Lefficacité maximale de ce produit doit &tre déterminée apres des essais
satisfaisant les caractéristiques rhéologiques et performances mécanigues
souhaitées pour le béton.

Selon les applications prévues, il est possible d'utiliser ce produit en
synergie avec d'autres adjuvants GHRYSO®.

Dosage :
0.345.0 kg pour 100 kg de ciment.

Stocker a Iabri du gel.

Eviter I'exposition prolongée a de fortes chaleurs.

En cas de gel, ce produit conserve ses propriétés. Aprés dégel, une
agitation efficace est nécessaire jusqu@ lobtention dun produit totalement
homogeéne.

Béton désactivé. Pont de Rion-Antirion, Gréce. Puits dexploitation de la mine
dor de Moab Khotsong, Afrique du Sud : béton projeté et béton pompé sur
longues distances. Parc aquatique duSkaha a Durban, Afrique du Sud : piliers
et de structures retenant l'eau. Route des Tamarins, lle de la Réunion :
nombreux ouvrages dart le long de la route. Viaducs sur [Autoroute A85

Les informations contenues dans la présente fiche technique sont lexpression de nos connaissances et de résultats d'essais effectués dans un souci constant dobjectivité. Elles ne peuvent
cependant, en aucun cas, étre considérées comme apportant une garantie ni comme engageant notre responsabilité en cas dapplication défectueuse ou dutilisation de nos produits en dehors des
IE- stipulations du paragraphe "Applications™ de la fiche technigue. Des essais préalables & chaque utilisation devront étre effectués par les utilisateurs et permettront ainsi de vérifier que les modes
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CHRYSO
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CHRYSO®Fluid Optima 100 BETON

Plastifiant Réducteur deau

24/06/2022

(Ingrandes ou "La Perrée" et Roumer), France. Port 2000 Le Havre - Tére et
2¢me tranches, France : parois moulées et masques daccostage. Pont Nelson
Mandela, Afrique du Sud : 4 formulations béton pour les différents éléments du
pont. Ecluse du Brault, France : béton pompé sous l'eau. Tunnel de Marseille
(TGV Med), France : record du Monde de pompage sur longues distances = 2
719,65 m. Observatoire du Pic du Midi, France : Record européen de pompage
de béton en altitude (2 850 m). Viaduc des Barrails, France : voussoirs en
béton précontraint.

Ce produit satisfait aux exigences réglementaires du marquage CE. La
déclaration correspondante est disponible sur notre site Internet.

Ce produit est conforme au référentiel de certification NF 085 dont les
spécifications techniques sont celles de la partie non harmonisée de la norme
NF EN 934-2.

Maintien de rhéologie o ) ) o
Avant toute utilisation, consulter la fiche de données de sécurité.

Les informations contenues dans la présente fiche technique sont Iexpression de nos connaissances et de résultats dessais effectués dans un souci constant dobjectivité. Elles ne peuvent
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Annexe 2 — Fiche technique de MasterSuna SBS 4131

MasterSuna SBS 4131

MASTER®
» BUILDERS

SOLUTIONS

EN 934.2

c € @ Marque NF
cf. Rp NF 085

Plastifiant Réducteur d’Eau pour bétons intégrant des sables difficiles.

Concept Sand Blocker Solutions.

Description

MasterSuna SBS 4131 est un adjuvant liquide prét a
I'emploi issu des demiers travaux de la R & D de Master
Builders Solutions.

MasterSuna SBS 4131 est la nouvelle génération de
produits du concept Sand Blocker Solutions spécialement
développé dans le but de faciliter la production de bétons
contenant des sables argileux.

Il peut étre utilisé seul. Sa robustesse et son efficacité sont
accrues grace a une architecture polymére nouvellement
développée.

Les sables difficiles pour béton

Les granulats pour béton sont définis dans la norme
NF EN-206/CN et plus particulierement dans les normes
NF EN 12620 et NF P18-545. Parmi les caractéristiques
essentielles des sables, les facteurs suivants ont une
influence sur la maniabilité des bétons :

» Forme des grains, minéralogie

« Absorption

« Granulométrie

« Propreté

« Teneur et nature des fines (argiles)

« Teneur en sulfates

Certains sables présentent des caractéristiques plus
difficiles a maitriser dans le cadre de leur utilisation dans
le béton : ils seront qualifiés de sables difficiles.

La présence de certains types d'argiles (argiles gonflantes
ou non) peut entrainer des pertes de fluidité des bétons.
D'une maniére générale I'emploi d'un sable difficile se
caractérise sur béton par une forte demande en eau et
en adjuvant (réducteur d'eau) sans pouvoir atteindre
I'affaissement initial et le maintien de consistance désiré.

L’innovation Sand Blocker Solutions

Le systtme Sand Blocker Solutions est applicable aux
sables difficiles conformes aux normes NF EN 12620 et
NF P 18-545, ceux-ci devront, entre autres, satisfaire aux
valeurs spécifiées sur la propreté en Equivalent Sable

SE (10) ou sur la valeur au Bleu de Méthyléne MB.

La chimie unique du MasterSuna SBS 4131 se caractérise
par une puissante affinité avec le ciment méme en
présence d'argiles a valeurs au bleu élevées (> 1g/kg).

Il en résulte une efficacité indépendante de la présence de
ce type d'argiles donc des effets néfastes sur béton.
Ainsi, ce réducteur d'eau de la gamme Master Builders
Solutions est efficace et performant a des dosages
standards.

Les bétons courants ainsi confectionnés auront un trés
bel aspect a I'état frais et un long maintien de maniabilité.

Domaines d’application

MasterSuna SBS 4131 est recommandé pour la fabrication
de béton plastique a fluide. Il est principalement adapté a
l'industrie du béton prét a I'emploi.

Les industriels du béton pourront exploiter pleinement les
avantages du systéme en optimisant leur source de granulats.
« Béton conforme a la norme NF EN 206-1/CN

« Béton prét a 'emploi

« Béton fabriqué en centrale de chantier

Notre produit MasterSuna SBS 4131 est un adjuvant
« Plastifiant-Réducteur d'Eau » au sens de la norme EN
934-2.

Propriétés

L'action inédite du MasterSuna SBS 4131 permet de
régler sur mesure une consistance et un maintien de
maniabilité, sans retard de prise.

MasterSuna SBS 4131 permet de valoriser les sables de
carriere et offre les avantages suivants dans le cadre de
la fabrication de béton avec des sables conformes a la
norme NF P 18-545 :

Robustesse et efficacité accrues grace a la nouvelle
architecture de polymere

Contient des groupes fonctionnels spécifiques qui
contrélent I'adsorption préférentiellement du polymere
sur le ciment malgré la présence d'argile

Combine une réduction fiable de I'eau avec une meilleure
rétention du slump

« Confection de bétons avec des sables a valeurs au bleu
variables (différentes natures d’argiles)

Abrand of
MBCC GROUP
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EN 934.2

c € @ Marque NF
cf. Rp NF 085

Robustesse a la variation de la valeur au bleu sans
modification du dosage en réducteur d'eau
Amélioration de I'aspect du béton frais

Evite les traitements de sables en carrieres

Selon les ciments, il peut également étre utilisé en
synergie avec d'autres plastifiants ou superplastifiants
de la gamme Master Builders Solutions

Mode d’emploi

Pour un effet optimal, MasterSuna SBS 4131 doit étre
incorporé dans I'eau de gachage.

Pour d'autres modes d'introduction, veuillez consulter
votre Agent local Master Builders Solutions France.

Dosage

Plage normale d’utilisation :

0,05 a 1,50 % du poids du ciment soit 0,04 a 1,07 L pour
100 kg de ciment. Ce dosage sera modulé en fonction de
la valeur au bleu des sables.

Compatibilité

Pour une utilisation en synergie avec un autre adjuvant
de la gamme Master Builders Solutions, consultez votre
Agent local Master Builders Solutions.

Conditionnement
MasterSuna SBS 4131 est conditionné en bidon de 10 L, fit de
210 L, container de 1000 L et vrac.

Stockage

Il est recommandé de stocker MasterSuna SBS 4131
dans des conditions de températures supérieures a
+5°C.

Durée de vie
MasterSuna SBS 4131 a une durée de vie de 12 mois a
compter de sa date de fabrication.
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EN 934.2

( € @ Marque NF
of. Rp NF 085

Caractéristiques

Aspect

Liquide

Couleur

Jaune a brun

Masse volumique a + 20° C

1,09 £ 0,02 glem®

pH

45+15

Teneur en chlore

<01 %

Extrait sec 285%+14%
Na20 eq <45%
Transport non classé
Etiquetage @

Master Builders Solutions France SAS a couvert sa responsabilité
civile tant en exploitation qu'aprés livraison de ses produits par une
police d'assurance souscrite aupres de la Compagnie HDI Gerling
France. Les garanties de cette police sont complétées par la police
“parapluie” responsabilité civile du Groupe souscrite auprés de la
société d'assurances HDI Gerling Allemagne.

Master Builders Solutions France SAS
Z.. Petite Montagne Sud - 10, Rue des Cévennes - 91090 LISSES
Tél.: 0169475000 Fax:016086 0632 www.master-builders-solutions-fi/fr.com

Nos fiches techniques ont pour objectif de vous conseiller d'aprés
nos connaissances les plus récentes, nous nous réservons
donc le droit de modifier & tout moment le contenu de celles-ci.
L'emploi des produits doit éfre adapté aux conditions spécifiques
a chaque situation. Pour toute précision complémentaire, nous
vous conseillons de prendre contact avec I'une de nos agences
Master Builders Solutions France SAS

Confo a la rég en vigueur, nos Fiches de Données de
Sécurité (FDS) sont transmises automatiquement (par courrier postal ou
électronique) aux clients livrés. En dehors de cefte situation, contacter votre
chargé de Clientéle pour tout autre besoin de FDS.

Abrand of
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Annexe 3 — Fiche technique de MasterGlenium ACE 456

MasterGlenium ACE 456

MASTER®
» BUILDERS

c € @ EN 934-2+A1
) . cf.Rp NF 085

Superplastifiant pour bétons préfabriqués hautes performances base sur une nouvelle

génération de polycarboxylates.

Description

Le MasterGlenium ACE 456 est un adjuvant non chloré issu
des nouvelles générations de polycarboxylates.

Le MasterGlenium ACE 456 est un superplastifiant haut
réducteur d’eau particuliérement recommandé pour I'industrie
de la préfabrication dans le cadre du Zero Energy System.

La nouvelle chimie des MasterGlenium ACE
La configuration particuliere des molécules des MasterGle-
nium ACE accélére les processus d’hydratation a jeune age.
Les nouveaux principes d’adsorption du polymeére combiné
a un effet puissant de dispersion permettent d’obtenir une
défloculation forte des grains de ciment et une surface de
contact avec I'eau plus grande pour chaque grain.

Cette nouvelle action permet ainsi d’obtenir des réac-
tions “ciment/eau” et une exothermie rapides, donc des
développements de performances mécaniques a jeune age.
La structure du polymeére constituant le MasterGlenium
ACE 456 a été spécialement congue pour améliorer le
comportement dynamique et la mise en oeuvre des bétons
préfabriqués : ceux-ci présentent une faible viscosité, une
excellente robustesse et une grande stabilité.

Zero Energy System

Le concept du Zero Energy System est basé sur la
combinaison des technologies de pointe en terme
d’adjuvantation des bétons de lindustrie de la préfabrication.
Les performances du MasterGlenium ACE 456 dans des
bétons fluides ou autoplagants permettent a lindustriel
de la préfabrication d’optimiser la formule et les énergies
nécessaires a |a fabrication des éléments en béton : vibration
et étuvage.

Domaines d’applications

Le MasterGlenium ACE 456 est recommandé dans des
bétons préfabriqués, armés ou précontraints, ou des
performances mécaniques élevées a tres court et long
terme sont recherchées.

Le MasterGlenium ACE 456 est particulierement adapté a
la fabrication des BAP pour lesquels faible viscosité, vitesse
d’écoulement, stabilité, hautes résistances et qualité de
parement sont des parameétres clés.

Propriétés

Le MasterGlenium ACE 456 offre les avantages suivants,

au niveau de la mise en place, des performances et de la

durabilité du béton :

* Fabrication de bétons fermes a fluides a faibles E/C

* Bétons a caractéristiques rhéologiques optimales :
faible-seuil de cisaillement et faible viscosité

* Bétons trés souples, faciles & mettre en oeuvre

* Excellente stabilité et grande résistance des bétons vis a
vis du ressuage et de la ségrégation

* Fabrication de BAP et élimination de la vibration

* Optimisation des cycles d’étuvage par réduction du
temps ou de I'énergie de chauffe

* Elimination possible de I'étuvage

* Elimination possible de I'énergie nécessaire a la mise en
place et a I'étuvage (Zero Energy System)

* Augmentation de la productivité

¢ Amélioration de la durabilité liée au faible E/C et a la
diminution, voire la suppression de 'étuvage

* Amélioration des parements

Mode d’emploi

Le MasterGlenium ACE 456 est un adjuvant pour béton qui
doit étre incorporé isolément.

L’effet optimal est généralement obtenu par incorporation
du MasterGlenium ACE 456 dans le béton en différé, c’est
a dire aprés I'addition de 70% de I'eau de gachage dans le
malaxeur.

Toutefois, il est possible d’incorporer le MasterGlenium
ACE 456 dans I'eau de gachage.

Eviter d’ajouter le MasterGlenium ACE 456 sur les granulats.

Compatibilité
Consultez votre Agent local Master Builders Solutions
France pour toute synergie.

Dosage

Plage normale d’utilisation :

0,2 a2,0% du poids de ciment, soit 0,19 a 1,9 L pour 100 kg
de ciment.

Pour d’autres utilisations, consulter votre Agent local Master
Builders Solutions France.
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MasterGlenium ACE 456 CED:

Superplastifiant pour bétons préfabriqués hautes performances base sur une nouvelle

génération de polycarboxylates.

Conditionnement

Le MasterGlenium ACE 456 est conditionné en bidon de

10 L, fat de 210 L, container de 1.000 L et vrac.

Durée de vie

Le MasterGlenium ACE 456 a une durée de vie de 12 mois,

a compter de la date de fabrication.

Caractéristiques

Stockage
Le MasterGlenium ACE 456 doit étre stocké a une tempé-
rature supérieur a + 5° C.

Aspect

Liquide

Couleur

Brun

Masse volumique a + 20° C

1,07 + 0,02 g/cm3

pH 6,5+15

Teneur en chlore <01 %

Na20 eq <2%

Extrait sec 300+15%
Transport Non classé
Etiquetage Pas de symbole exigé

Master Builders Solutions France SAS a couvert sa responsabilité
civile tant en exploitation qu'aprés livraison de ses produits par une
police d'assurance souscrite auprés de la Compagnie HDI Gerling
France. Les garanties de cette police sont complétées par la police
“parapluie” responsabilité civile du Groupe souscrite aupres de la
société d'assurances HDI Gerling Allemagne.

Master Builders Solutions France SAS
Z.1. Petite Montagne Sud - 10, Rue des Cévennes - 91090 LISSES
Tél.: 0169475000 Fax:016086 0632 www.master-builders-solutions-f/fr.com

Nos fiches techniques ont pour objectif de vous conseiller d'aprés
nos connaissances les plus récentes, nous nous réservons
donc le droit de modifier & tout moment le contenu de celles-ci.
L'emploi des produits doit étre adapté aux conditions spécifiques
a chaque situation. Pour toute précision complémentaire, nous
vous conseillons de prendre contact avec I'une de nos agences
Master Builders Solutions France SAS

Conformément a la réglementation en vigueur, nos Fiches de Données de
Sécurnité (FDS) sont transmises automatiquement (par courrier postal ou
électronique) aux clients livrés. En dehors de cette situation, contacter votre
chargé de Clientéle pour tout autre besoin de FDS.
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Annexe 4 — Fiche technique de BELITEX® ADDICHAP

/ CHRYsO B
SOLUTIONS S
BELITEX® ADDICHAP BETON

Additif spécifique
pour la chape BELITEX® TA

BELITEX® ADDICHAP est un additif spécifique entrant dans la composition de  BELITEX® ADDICHAP évite la ségrégation. BELITEX® ADDICHAP empéche le
la chape BELITEX® TA a base de liant BELITEX® LT. ressuage du mortier a I'état frais.

Chapes ciment BELITEX® ADDICHAP est introduit : - soit directement dans le malaxeur de la
centrale & béton, apres l'introduction du sable et du liant BELITEX® LT et avant
I'ajout de I'eau.- soit directement sur le tapis avec le sable. BELITEX®
ADDICHAP st introduit en méme temps que BELITEX® ACC-10 (pour

Nature du produit poure températures <10°C) et si besoin que BELITEX® RET+20 (pour températures
Durée de vie Bmois 590°().
Densité (20°C) 0950:0100  Dosage :

BELITEX® ADDICHAP est conditionné en doses de 1,25 Kg et 2,5 Kg permettant
la fabrication de 0,5 m3 et 1 m3 de chape, respectivement. Ces doses sont
disponibles en sacs polyéthylene ou hydrosolubles.

Stocker a [abri de Ihumidité.
Température de stockage recommandée : 5-25°C.

Avant toute utilisation, consulter la fiche de données de sécurité.

Les informations contenues dans la présente fiche technique sont lexpression de nos connaissances et de résultats dessais effectués dans un souci constant dobjectivité. Elles ne peuvent
cependant, en aucun cas, 8tre considérées comme apportant une garantie ni comme engageant notre encas ¢ ou dutilisation de nos produits en dehors des
stipulations du paragraphe "Applications" de la fiche technique. Des essais préalables a chaque utilisation devront étre effectués par les utilisateurs et permettront ainsi de vérifier que les modes

afag
[ __QSE__|

“'1';,,", demploi et les conditions d'application donnent satisfaction. Consultez la version la plus récente de a fiche technique, disponible sur www.chryso.fr ‘ H R yS O
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