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Holcim Belgique a développé une nouvelle techndgienesure a partir
d’'un rhéométre en vue d’une meilleure caractérmailu coulis. Cet article
présente la mise au point de cette nouvelle tecienig’analyse au
rhéomeétre et de son application sur des coulistaxis. Cette nouvelle
approche a pour but de mieux connaitre les propséies coulis actuels
afin de développer dans un futur proche de nouveauks en laboratoire.
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Holcim Belgium has developed a new measuremennitpeh using a
rheometer for a better grout characterisation. Thgaper presents the
development of this new analysis technique andinifslementation on
existing grout. This new approach aims to bettedaratand the properties
of existing grout to develop new grout in laborasrin the near future.
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1. Mise en situation

Un coulis est un mélange d'eau, de ciment et diadjt [2] [5] [6]
remplissant les gaines des ouvrages en béton gracdnLa mise en place
de coulis permet la passivation. Les torons, dontanrésistance aux
structures en béton précontraint, sont ainsi pestéde la corrosion en
expulsant l'air des gaines [7]. C’est pourquoi lanbe connaissance du
comportement des coulis est indispensable. Ce cderpent du coulis
pendant et apres la mise en place est détermiadiage ses propriétes.
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Figure 1 : Gaine avec les torons d’un ouvrage etobérécontraint [7].

A I'heure actuelle, la viscosité d’'un coulis, ureegks propriétés, est normée
par l'utilisation du Céne de Marsh [7] [8]. Cettecthode de mesure est
modique et demande peu de ressources. Celle-cadegptée pour le
chantier. Elle permet de mesurer la fluidité deslis@xprimée en secondes.
Une quantité de 1500 ml de coulis est disposée dansbne de Marsh.
Nous mesurons le temps de passage de 1000 ml tis aouravers d'un
ajustage de 10 mm de diametre et de 60 mm de longyié] [8]. Plus
I’écoulement est rapide plus le coulis est fluide.
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Figure 2 : Schéma d'un c6ne de Marsh.

En laboratoire de recherche, afin de développenalereaux coulis cette
technique n’est plus suffisante. C’est pourquopui® un certain temps, le
site d’Holcim a acquis un rhéometre afin d’apprafioria caractérisation

des propriétés rhéologiques des coulis [4]. Lepntes approfondies sont
la viscosité et la thixotropie.

La viscosité est définie comme la résistance dluiddé a son écoulement
[1] [8] [12].

La thixotropie est une propriété que l'on retrodae@s certains gels, fluides
ou mélanges renfermant des solides (béton, couliy, et qui ont la
particularité de pouvoir passer de I'état liquid&tat solide et inversement
[1] [12].

La suite de cet article traitera de la mise enegldian protocole d’analyse
au rhéometre et de son application sur des caxiksamts.

2. Mise au point de la procédure d’analyse au rhéoétre
2.1. Description des appareillages utilisés

Difféerentes géométries peuvent étre installées lgurrhéomeétre. Le
laboratoire posséde trois types de mobile ; le-plan (20 mm et 40 mm),
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le cbne-plan (60 mm) et les cylindres concentriques choix d'une
géomeétrie est fonction de la viscosité de I'échiantia analyser [12].

Torsion

Cylindres Cone / Plan Plan Paraliéle Rectangulaire

Concentriques

De trés fluide trés solide

Figure 3 : Détermination de la géométrie en fonetede la viscosité
(fluidité).

2.2. Détermination du type de procédure appliquéau rhéométre

Il existe différents types de procédure pour pouearactériser un coulis.
Nous pouvons appliquer soit une contrainte, soitaurx de cisaillement, ou
encore un couple ou une vitesse angulaire [12].

Nous comparons deux procédures différentes quiétitmises en place
dans le travail « Impact de linteraction régulatee prise-adjuvant sur la
rhéologie ». La premiere ou le rhéomeétre AR2000igpe une contrainte et
mesure le taux de cisaillement. La seconde ou déemetre applique un
couple et mesure le taux de cisaillement. Cetteguhore est testée avec une
géomeétrie plan-plan 40 mm.

Procédure n°1 : analyse d’un coulis superstresSéemosant une
contrainte :

Montée : rampe continue de 0,1 a 100 Pa pendam@es

Palier : 100 Pa pendant 1 minute

Descente : rampe continue de100 a 0,1 pendant Be&sin
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Procédure n°2 : analyse d’un coulis superstresSémosant un couple :
Montée : rampe continue de 0,1 a 2000 uNm pendamnh@tes

Palier : 2000 pNm pendant 1 minute

Descente : rampe continue de 2000 a 0,1 puNm peBdairiutes

Seules les descentes sont comparées car les maotégsarfois sujettes a
des différences de mesures en début de courbes adusse mauvaise
homogénéisation des échantillons. Dans le resteed&ravail seules les
descentes seront prises en compte.

Comparaison des descentes couple-contrainte
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Figure 4 : Graphique de comparaison entre la prag&dmposant un
couple et celle imposant une contrainte

L’écart a 100 Pa, sur le graphique, entre les dessais pour une méme
procédure est plus faible pour la seconde que lpgoremiére. De ce fait, la
seconde procédure posseéde une répétabilité meill@est pourquoi nous
optons pour la seconde procédure imposant un couple
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2.3. Détermination de la géométrie et du gap

Aprés avoir réalisé plusieurs essais sur les gémaévec différents gaps,
deux séries d’essais reproductibles sont retenus.

Courbes d’écoulement des essais Cone-Plan
60 mm 2° Gap 66 pm
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Figure 5 : Courbes d’écoulement des essais Cona-60amm 2° Gap 66 um.
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Courbes d’écoulement des essais Cone-Plan
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Figure 6 : Courbes d’écoulement des essais Cona-60amm 2° Gap 200 um.
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cbne-plan 60 mm 2° | plan-plan 40 mm gap
gap 200 pm 1000 pm
Ecart a 150 F_’a entre lgs 0g &l 36 &l
essais
Domaine de mesure 041765 % 041303 %
Shear rate
Contact du coulis a 5°C Facile Difficile

Tableau 1 : Comparaisons entre le mobile cone-plale mobile plan-plan.

Nous travaillerons avec le cone-plan 60 mm 2° d¥piPm car :

- Les essais realisés montrent une bonne reproditétibious avons
un écart de 28%sentre les mesures & une contrainte de 150 Paecontr
36 avec le plan-plan.

- Le domaine de mesure est plus large avec le c@reegpl’avec le
plan-plan.

- A des températures proches de 5°C, le contact dlisc@vec le
mobile est plus facile avec le cone-plan qu’aveada-plan.

2.4. Détermination de la valeur maximale du coupla imposer

Pour empécher les éclaboussures, la valeur maxiduat®uple a imposer
est déterminée. Les essais sont réalisés danerldgions les plus extrémes
pour obtenir le coulis le plus fluide. Le superss@en? a une température
de 35°C avec un rapport d’eau/ciment a 0,39.

Apres de nombreux essais, la valeur maximale dpleayue nous obtenons
est de 6000 uNm.

2.5. Validation de la procédure

La procédure testée est la suivante :

Une rampe continue de 0,1 a 6000 uNm pendant déuxtes
Un palier a 6000 pNm pendant une minute

Une descente continue de 6000 a 0,1 puNm pendaxtiewites
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Cette procédure utilise le mobile Céne-Plan 60mrav&t un gap de 200
pm.

Courbes d'écoulement de coulis superstresscem®
a rapport eau/ciment 0,39 a 35°C
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messail essai 2 + essai3

Figure 7 : Courbes d'écoulement de coulis supessterfi a E/C 0,39 a
35°C.
Les résultats obtenus, disposés sur ce graphigumeptent de valider la
procédure de par la reproductibilité des essais.

3. Application au coulis existant
3.1. Caractérisation du superstresscefrdans le temps

Les propriétés connues du superstresSceont une fluidité de Marsh
inférieure a 25 secondes pendant deux heures pcesfection, un temps
de prise supérieur a 3 heures et un temps de fmiske inférieur a 24 heures
pour des coulis avec un rapport E/C (eau/cimenf),8é a 0,39 [7].
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Deés lors, nous réalisons des suivis rhéologiqguesuse durée de trois

heures sur des coulis de superstresScemaintenus en agitation. Les
mesures sont réalisées toutes les heures au rhréoetetu cone de Marsh.
Le coulis est gardé a température constante diwates les mesures dans
une salle climatique.

Confection = Mesures+Maintien|

I e
Initial 1h  2h  3h

Trois E/C et trois températures sont testés.

A partir des données recueillies, nous constataes g

- La viscosité du coulis superstress€esmgmente avec le temps.

- La viscosité a un E/C de 0,39 augmente légerememd tb temps.
Tandis qu’'aux E/C de 0,37 et 0,38, la viscositénaemfe plus vite.

- Nous concluons que plus le rapport eau/ciment esit, pplus
'augmentation de la viscosité s’effectue rapidetnen

- L’évolution de la viscosité dans le temps est phside pour des
températures plus élevées. Cette évolution estilegiEn effet, la
gélification est plus rapide. Celle-ci rend le ¢suyilus vite visqueux.

- Plus le rapport en eau est grand, plus le coulissible dans le
temps.

- La fluidité augmente d’autant plus vite dans le gemavec
'augmentation de la température et la diminution chpport
eau/ciment.

En tracant le graphique de la fluidité en fonctide la viscosité, nous
remarquons que nous obtenons une corrélation @elitygaire. De par cette
relation, nous pouvons déterminer la viscosité @0 partir de la fluidité
d’un coulis superstressc&maintenus en agitation.



218

Corrélation entre la viscosité a 200! et la fluidité
pour un SSC
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Figure 8 : Corrélation de la viscosité a 200 st de la fluidité d'un
superstresscem

3.2. Caractérisation du superstresscem premiufrdans le temps sans
maintien en agitation

Le superstresscem premifim été concu pour des chantiers empéchant le
maintien en agitation du coulis.

Les propriétés connues du superstresscem prémaamt une fluidité de
Marsh inférieur a 25 secondes pendant six heunes a@ confection et un
temps de prise supérieur a 6 heures.

Des lors, nous réalisons deux séries de mesures dssr coulis
superstresscem premiim(SSC P) dans le temps pour définir leurs
caractéristiques.

Sur la premiére gachée, nous effectuons les meapres la confection, a
4h00, avant et apres le remalaxage (5 minutes at/h&id), a 4h30 et a
5h00. Seules la viscosité et la thixotropie sontsumées avant le
remalaxage.
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Remalaxage
C . Mesures
onfection Repos
T T T f | | |
T T T
Initial 4h  5h

Sur la seconde, nous effectuons les mesures aprésnfection, a 5h30
avant et apres le remalaxage (8 minutes a 1500t/mi®h00 et a 6h30.
Seules la viscosité et la thixotropie sont mesuréagant le
remalaxage.

Remalaxage

\4

Confection Repos Mesures
DT T T Tsnao enso
Initial 6h

A partir des données recueillies, nous constataes g

- La viscosité d'un coulis laissé au repos est canitss Une fois le
remalaxage effectué, la viscosité diminue. Ensui#teyiscosité est
constante durant une heure. Un remalaxage permetuplerimer
'augmentation de viscosité du coulis au repos.

- La viscosité d’'un coulis SSC P est plus grande pmé teneur en
eau faible.

- La température affecte la gélification du coulisusPle coulis est
chaud, plus la gélification est rapide rendantdalis moins fluide
donc plus visqueux avec le temps.

- La viscosité du coulis SSC P est plus faible poes dhautes
températures.

- La fluidité diminue aprés un remalaxage. Celle-éaugmente
lorsque le SSC P est au repos.
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- Lafluidité est plus importante pour une faiblegenen eau.

- La fluidité du coulis SSC P est plus faible pour Hautes
températures.

- Pendant le repos du coulis SSC P, la thixotropgreante. Celle-ci
diminue lorsque le coulis est agité. Apres agitgtie coulis SSC P
est de nouveau au repos augmentant la thixotrapodlis.

- La thixotropie du coulis SSC P est plus importgnder de hautes
températures.

Pour ces essais, il n’existe pas de relation datwscosité et la fluidité au
cone de Marsh.

3.3. Caractérisation du superstresscem premiufhdans le temps avec
maintien en agitation

Un suivi rhéologique est realisé sur une duréeddbeures sur un coulis de
superstresscem premifinmaintenu en agitation a 20°C et & E/C 0,38. Les
mesures sont réalisées toutes les heures au rhréoshetu cone de Marsh.
Le coulis est gardé a température constante dtoatds les mesures.

|C0nfe::ti0n Mesura+Maintien =

| | | | | T |
e

Initial 1h  2h 3h 4h 5h 6h

A partir des données recueillies, nous constataes g
- La viscosité du coulis SSC P avec un maintien dtatamn croit
linéairement dans le temps.
- La fluidité du coulis SSC P avec maintien en agiteévolue dans le
temps. La fluidité est croissante linéairement.

Dans cet essai, il existe une corrélation entreidaosité et la fluidité au
cbne de Marsh pour un coulis SSC P.
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Corrélation entre la viscosité a 200s-1 et la
fluidité pour un SSC P
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Figure 9 : Corrélation de la viscosité a 200 s-1detla fluidité d'un
superstresscem premifim

4. Conclusions
4.1. Mise en place d’'un protocole d’analyse

Cette étude nous a permis de déterminer les diff€garametres a mettre
en place pour effectuer une analyse au rhéometre :

- Le choix du mobile et de I'entrefer

- La procédure de mesure au rhéometre

Le choix du mobile et de I'entrefer

Le type et la taille du mobile dépend de I'éch#mmila caractériser [12].

Plus la viscosité de I'échantillon est petite, plassurface du mobile doit
étre grande. On opte pour le choix d’'une géomeyledrique apportant

une grande surface de contact pour de faibles sitg&so Tandis que pour de
grandes viscosités, on choisit une géométrie de pygn-plan apportant une
surface de contact plus faible.

La taille de I'entrefer dépend de la plus grandetipde présente dans
I’échantillon. Celui-ci doit étre au minimum cingii fois plus grand [12].
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La procédure de mesure au rhéometre

Pour déterminer la thixotropie par l'intermédiadte la surface entre deux
courbes, la procédure au rhéométre est constitudee dnontée, d'un
plateau et d’'une descente. La mesure maximale asen@u rhéometre est
déterminée pour empécher I'échantillon d’éclabousse

4.2.

La caractérisation de coulis

L’applicabilité du protocole d’analyse a permis dettre en évidence
plusieurs propriétés de coulis.

La viscosité d’un coulis a la confection diminueaVaugmentation
de la température et du rapport eau/ciment.

La viscosité d’'un coulis au repos et en agitatiagnaente avec le
temps.

L’évolution de la viscosité dans le temps est plgide pour des
températures é€levées et des rapports eau/cimebtedai La

gélification s’effectue plus rapidement.

La fluidité d'un coulis augmente avec la diminutiau ratio

eau/ciment et la température.

La fluidité augmente dans le temps. Celle-ci évalteutant plus
vite que la température est grande ou/et le rati@au/ciment est
petit.

La thixotropie d’'un coulis au repos augmente aeeteinps. Celle-ci
diminue lorsque le coulis est agité.

La thixotropie d’'un coulis est plus importante pode hautes
températures.

Une corrélation entre la viscosité et la fluiditésée pour un coulis
maintenu en agitation.

Temps Temps

T E/C | 1 Température (en agitation) | (au repos)

Viscosité 1 ! 7 1
Fluidité ! ! 0 0
Thixotropie 1 1 1

Tableau 2 : Evolution des propriétés d’'un coulisfemction d’E/C, de la

température et du temps.



223

La caractérisation des coulis Superstres§cenSuperstresscem premitim
par le rhéometre et par le cone de Marsh, nousraipee déterminer une
corrélation entre la fluidité et la viscosité. Lar@lation obtenue pour le
Superstresscetn et le Superstresscem premfunest différente. Ceci
implique que chaque coulis posséde sa propre atimélfluidité - viscosité.
C’est pourquoi nous ne pouvons pas remplacer ksssffectués au cone
de Marsh par le rhéometre. Le rhéometre est urmiggee complémentaire
au cbne de Marsh pour caractériser les coulis.
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