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RESUME. Les cendres volantes, présentant généealemm caractére pouzzolanique,
peuvent étre valorisées avec du ciment. Le comperie rhéologique des suspensions
concentrées (fraction volumique solide 0,35-0,4@u,ecendres volantes naturelles et
modifiées (par broyage) et ciment est étudié adéad’'un rhéometre plan-plan; I'étude est
étendue a la rhéometrie d’extrusion de pates deet et cendres (fraction volumique solide
0,5-0,55). Un mélange de cendres optimum, présentae viscosité minimale pour une
fraction de particules fines voisine de 30 a 40%identifié. Les suspensions obtenues par
mélange de ciment avec ce mélange de cendres ¢ptimbcaractérisées par un seuil de
cisaillement et une viscosité plastique pratiqueniedépendants de la fraction de cendres
adjointes (pour une gamme allant de zéro a 60%}% éssais d’extrusion montrent que
'addition de 30% en volume du mélange optimum @ades permet de réduire
significativement le seuil de mise en écoulema# pdites de ciment.

ABSTRACT. Fly ash are extensively used as minedatix@ures for concrete. The
rheological behaviour of concentrated acqueous ensin (solide volume fraction 0,35-
0,40) of cement and fly ashes (natives and micsedigis studied by a plate-plate rheometer.
The study is then extended to more concentrateédmnsggsolide volume fraction 0,5-0,55) by
an extrusion rheometer. An optimum mixture of masimd modified ash, characterized by a
minimum value of viscosity, is identified. Concetetiesuspension of cement and this optimal
fly ash mixture show an isorheological behaviourairwide range of compositions. The
extrusion tests show that adding 30% vol of optifiyahsh mixture to cement pastes permit a
significant reduction of cement paste yield stress.

MOTS-CLES: rhéologie, suspensions concentrées,extrusiongspate ciment, cendres
volantes.
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1. Introduction

Les cendres volantes sont des résidus de la coimbust charbon dans les
centrales thermiques. Elles présentent un caraptgrezolanique marqué et quelque
fois hydraulique qui permet de les valoriser enptage avec le ciment portland
comme additif minéral réactif ou simple filler daiasproduction de bétons [1] [2].
Le but de ce travail est de vérifier la possiéild'utiliser les cendres volantes
naturelles ou modifiées (micronisées par broyaga)sddes pates de ciment,
d'évaluer leur influence sur le comportement rhgimjoe des pates. L'objectif final
consiste a formuler des mélanges qui sont mis emefgpar extrusion. Les pates
minérales extrudables doivent présenter un comperte essentiellement plastique
pendant I'extrusion et une cohésion aprés extrugilmvée de facon a limiter
I'affaissement du produit formé. Un compromis erttes deux caractéristiques peut
étre obtenu en ajustant la composition de la pétmment par I'optimisation de la
densité de I'empilement et le contrdle de la rhg@ade la phase fluide [3] [4].
L'analyse des conditions d’extrusion des formulasioptimisées compléte I'étude.

2. Matériaux et caractérisation rhéologique

Deux types des cendres sont utilisées: des cendoisntes naturelles
caractérisées par une morphologie sphéroidaleégisiere (particules de 46n de
diamétre moyen) et des cendres micronisées comsagpéovenant de la méme
cendre mais présentant un diamétre moyen de gréns5 um). L'analyse
granulométrique des cendres permet d'évaluer umacgu spécifigue moyenne :
Sp=8,410° cnf/ cn? pour le cendres naturelles et Sp=6128 cnf/ cnt pour les
cendres micronisées. Les masses volumiques, olstepae une mesure au
pycnomeétre & gaz et & alcool éthylique, sont res@ecent de 2,3 et 2,6 gr/énlLa
composition chimique des deux cendres révele lesghs principaux suivants :
silice (46%), alumine (30%) et oxyde de fer (8%)arlalyse thérmogravimétrique
révele une haute teneur en charbon imbrilé de 74drdction volumique solide
maximale est mesurée par "I'oil drop test " (ASTM483-84 e D281-84) [5]. Une
valeur de 0,50-0,55 est obtenue pour les cendtesetias et de 0,45-0,50 pour les
cendres micronisées. Ces différences de valeuryvepelétre justifiés par la
différence de morphologie des deux type de padg(laille et forme). Le ciment
portland utilisé est un ciment CEM 1 52,5 R Italesn (Usine de Bergamo, Italie).
Le diametre moyen des particules est deuh0

3. Rhéologie des suspensions concentrées
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La viscosité des suspensions est étudiée a l'alde théomeétre plan-plan
Physica Rheo-logic (Rheolab MC20) (diameétre 2,5. dra¥ surfaces des outils sont
lisses ou rugueuses avec un gap de 0,3 mm et denlraspectivement. Les
suspensions concentrées sont obtenues par méldegekfférents constituant avec
de l'eau et des adjuvants liquide ou poudre dellistrie du béton. Le role de ces
adjuvants est de défloculer ou limiter les effedsségrégation sous cisaillement en
modifiant la viscosité du fluide suspendant. Lesrbes d’écoulement sont obtenues
a lissue d'essais d’'une durée de 10 minutes césmcivitesse imposée (rampe
continue de 0 & 700%s L’évolution de la viscosité en fonction du ten{psvitesse
de cisaillement constante égale a 20D est étudiée durant 10 minutes. Ces essais
permettent I'évaluation des viscosités en réginssistationnaire.
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Figure 1. Viscosité de la suspension déigure 2 .Viscosité des suspensions des

cendres  naturelles; vitesse  deendres volantes et du ciment selon le

cisaillement constante (200 s-1) modéle de grains enrobés cisaillement
constante (200 s-1)

Dans un premier temps le comportement rhéologiqes duspensions
concentrées de particules et d’eau, avec un sstifiint SP (6% en masse de la
masse d’eau) et un viscosifiant VEA (0.45% en madsela masse d'eau) est
identifié. Les essais sont réalisés avec les didgles sur des suspensions présentant
une fraction volumique solid®,=0,35-0,4. Les courbes expérimentales obtenues
avec les cendres volantes naturelles et micronig@diguent un comportement
rhéologique complexe typiquement non newtonien @@e t viscoplastique
rhéofluidifiant [6]. La viscosité évolue avec lertps (figure 1). Les valeurs des
viscosités des suspensions de cendres, pour difé&réractions volumiques solides,
sont identifiées en régime stationnaire (fin derbeule la figure 1). Ces viscosités
sont comparées aux résultats obtenus dans les méomdtions avec des
suspensions de particules de ciment et de carbdeatelcium. Les valeurs obtenues
sont modélisées de facon satisfaisante par un maldetype Krieger-Dougherty [5].
La viscosité plus élevée des cendres micronisééaugimentation plus rapide de
cette viscosité avec la fraction volumique solide imputable a la géométrie trés
irréguliére des particules broyées. Les donnéasives aux cendres et au ciment ont
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été analysées selon le concept de suspensionalas gnrobés [7] [8]. En associant
une épaisseur d'enrobage différentes Eévaluée en relation avec la surface
spécifique des particulespbpour les différents types de particules i on maltuler

la fraction volumique des unités structurellds s permettant d’'aboutir a la
superposition des courbes expérimentales :

Giys =@ {1+ Ei, [5i,) M
Cette superposition de courbes de viscosité estéliséé par le modéle de
Krieger-Daugherty avec une fraction d’empilemenkimeale des unités structurelles

®ysmax de 0,75, c'est a dire indépendante de la grandtnét de la forme des
particules étudiées (figure 2).
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Figure 3 .Viscosité de suspensions ealrigure 4. Viscosité des mélanges
mélanges de cendres naturelles-cendresndres naturelles-cendres micronisées
micronisées (fraction volumique solideselon le concept de grains enrobés
totale de 0,4) pour différentes vitesses

de cisaillement.

Des mélanges de cendres naturelles et micronisesde I'eau et le VEA sont
étudiés pour deux valeurs de fraction volumiquédsolde 0,35 a 0,40 (figures 3 et
4). Les proportions de chaque cendre X évoluend de 100%. Les essais sont
réalisés avec les outils lisses et les viscositéssemtées sont les viscosités
apparentes obtenues a partir des courbes d’écontigpoer différentes vitesses de
cisaillement (essais a vitesse imposée et rampdéinoeh Toutes les courbes
indiquent une valeur minimale de viscosité obtepaar une fraction de particules
fines (cendres micronisées) voisine de 30 a 408€pandamment de la vitesse de
cisaillement étudiée [9][10]. Sur un critere deidlté optimale a® donné, un
mélange de cendres optimum est ainsi identifiévikeosité de ce mélange optimum
décroit lorsque la vitesse de cisaillement augmesitecroit avec la fraction
volumique solide du mélange. En reprenant le candgmrobage de grain, les
courbes de viscosité obtenues sur les mélangesritlres naturelles et micronisées
peuvent étre comparées aux résultats du modeéled)(fim modéle simple de
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mélange consiste a remplagéys par plys + p2ys dans le modéle de viscosité de
référence.

H=H, -(1_ ¢ius/%5max)_q (2)

ou y, est la viscosité du fluide suspendant. Dans cgl@asscosité évolue assez
linéairement avec la proportion de cendres micémsqcourbes pleines sur la figure
4). Ce type d’évolution ne retraduit pas la présehe minimum de viscosité indiqué
par les résultats expérimentaux.

Un modele de suspensions imbriquées peut étre péojha viscosit§, de grain
enrobé 2 dans le fluide 1 (constitué d'eau et gtaémrobé) de viscositg (calculée
selon (2)) est estimée :

H, = -(1_ (Qus / ¢2u3max)_q Q)

De méme la viscositg; de grain enrobé 1 dans le fluide 2 (eau et granrabé)
de viscositéu, (calculée selon (2)) est identifiée. La viscosité mélanggimg est
donnée par la valeur maximale entre le deux vigeasiet i,. Ce modele permet un
meilleur ajustement sur les résultats expérimentigx4). Le minimum de viscosité
est induit. Les épaisseurs d’enrobage estimées ploague courbe évoluent en
fonction de la vitesse de cisaillement et de latiom volumique du mélange.
L'épaisseur E décroit avec la vitesse de cisaillement et croéicala taille des
particules.
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Figure 5. Seuil découlement deFigure 6. Viscosité plastique de
suspensions a trois composants : cimeatispensions a trois composants : ciment
cendres naturelles cendres microniséeendres naturelles cendres micronisées
pour le mélange optimum de cendregour le mélange optimum de cendres
(fraction volumique solide 0,4)

Des essais a vitesse de cisaillement imposée (rde®200 3 aller et retour)
ont été réalisés sur des mélanges bidispersesndeeseplus concentrési(= 0,4 et
0,45 dans de I'eau avec VEA) a 'aide d’outils gritaint des surfaces rugueuses afin
d’éliminer I'éventuel glissement [11][12]. Un modélie type Bingham [13][14] est
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ajusté sur les courbes d’écoulement ainsi obteriieeseuil d’écoulemento et la
viscosité plastique g1 présentent une valeur minimale trés marquée poemeéme
fraction de cendres micronisées. Cette fractioncegiendant différente de celle
obtenue lors des essais sur outil lisses. Le mé&otegole a été utilisé pour analyser
le comportement de suspensions de ciment-cendreseli@s et ciment-cendres
micronisées. Ceci permet d'identifier un minimumsdseuils et des viscosités
plastigues de ces mélanges. Ce minimum n’'est cepérmhs trop marqué. Une
derniére série d'essai est réalisées sur des sisperpbtenues par le mélange du
ciment avec le mélange optimum des cendres (p@#enhe viscosité minimale).
Ceci permet de limiter la viscosité apparente didé suspendant (voir équation (2))
et donc, en conséquence de limiter la viscosit@egmpe du mélange. Les résultats
obtenus montrent que le seuil de cisaillemgnet la viscosité plastique,sont
pratiquement indépendants de la fraction de cer(di@ts une gamme allant de 0 a
60%) (figures 5 et 6). Le modéle de viscosité prEs@ntérieurement n'a pas été
ajusté sur ces résultats qui présentent une viggalsistique et un seuil au lieu d'une
viscosité apparente. Retenir une proportion opgn@ur le mélange de cendres
semble étre une approche suffisante pour obteeir@ologie du mélange cendres
et ciment peu affectée par le dosage en cendres.

4. Pates

La caractérisation rhéologique de différentes ng#ana été effectuée a I'aide
d’'un rhéometre d’extrusion: diametre 30 mm, 20 @vlahg, filiere droite, dont une
représentation schématique est donnée en figutesr/tests sont réalisés avec des
filieres de d=10 mm de diamétre et de L=3, 5 etrt@ de long, pour deux vitesses
d’'avancement du piston (50 et 100 mm/s). Le dosage/EA dans le cas des
systemes testés, plus concentrés, a été augméatérn4nasse d'eau) pour obtenir
un matériau homogene pendant I'extrusion en limitas effet de filtration de la
phase fluide surtout sous fort gradient de presstoh vitesse de cisaillement lente

(8].
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Figure 7. Représentation schématique du rhéometre d’extrusion
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Les données expérimentales, effort d’extrusion actfon du déplacement du
piston, sont analysées en utilisant le modéle deb8e& (adaptée aux matériaux
viscoplastiques) [4] :

P = 2In(D,/ D)o, +av)+4(L/D)r, + A) @)

Le premier terme est associé a I'énergie plastivpeessaire pour faire changer
de diametre un cylindre homogéne de matiére etlxidme a I'énergie mobilisées
par le frottement sur la surface de la filiere.rhedéle permet d'identifier le seuil de
cisaillement apparent initiab, et le seuil de friction apparent initial, du
matériau, caractéristiques rhéologiques du matéeles facteurs, B liés a I'effet
de la vitesse d’extrusion [3][4].

Dans un premier temps les essais d’extrusion safisés sur des pates a un seul
composant pour une fraction volumique solide tnéxipe de la fraction volumique
maximale. Les résultats montrent que les pategderes volantes sont caractérisées
par une valeur de seudl, inférieure a celle du ciment, par contre les cesdr
micronisées montrent un seuil de friction initia) supérieur, imputable a la
morphologie plus irréguliere des particules.

Les pates obtenues en mélangeant en différentgonpians les deux types de
cendres présentent une valeur de seyil minimale pour une concentration
volumique solide de cendres micronisées de 30%9ffign accord avec les résultats
relatifs aux systemes moins concentrés. Enfin,edsgais d'extrusion sont effectués
sur péates (fraction volumique solide totale 0,5Bfeaues en couplant 70% en
volume de ciment & 30% en volume de cendres nisireli de cendres micronisées.
La figure 11 montre que I'ajoute de cendres (ndeseu micronisées) permet une
réduction significative du seuil de cisaillemenitial o, caractéristique du ciment
seul.
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Figure 10. Paramétre de Benbow pourFigure 11. Seuil de cisaillement de
des mélanges de cendres (naturelles eélanges ciment-cendres
micronisées)

5. Conclusions
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Ce travail montre I'importance du point de vue fb§@mue de lintroduction
dans un mélange de cendres volantes microniséeeripiacant le ciment par une
méme quantité du mélange optimum des cendres drop&nir des pates de ciment
extrudables plus fluides et générer des effortgtdision plus faibles. De plus un
modele de viscosité pour des mélanges de partiemesispension concentrées est
présenté. Ce modéle permet de limiter le nombrssdis a réaliser pour identifier un
optimum de composition au regard de critéres rigggies. Il convient de réaliser
un minimum d’essais sur différentes suspensionglesnpour identifier tous les
parametres du modele et ainsi permettre d'identiiedosage du mélange donnant
une viscosité minimale.
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