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Résumé : La mesure de I'évolution des caractéristiques mécaniques pendant la période de prise des matériaux
cimentaires représente un des parametres clés de la maitrise des procédés en génie civil (Pompage, temps de décoffrage,
mise en forme, ...). Actuellement, le test de Vicat représente I'essai standard du suivie de la prise. L'information
obtenue a partir de cet (temps de début et de fin de prise) est largement insuffisante pour juger par exemple du
temps pendant lequel e matériau est pompable, extrudable ou décoffrable. Dans ce contexte, nous présentons une étude
d’investigation sur la possihilité de caractériser la prise par le biais du suivie de I’ évolution de paramétres intrinséques
du matériau tel que le seuil de cisaillement, la viscosité et la pression interstitielle. Ainsi la prise de pétes de ciment est
étudiée, au travers d' une part de I’ évolution du seuil de cisaillement et de la viscosité obtenu par deux tests spécifiques
au rhéométre plan-plan et d’ autre part en suivant la cinétique de pression interstitielle dans le mélange. Les résultats de
ces expérimentations sont discutés et confrontés aux tests de Vicat. En conclusion, nous proposons de redéfinir la prise
apartir des temps caractéristiques identifiés sur les tests de rhéologie et d’ évolution des pressions.

Abstract : The measurement of the evolution of mechanical characteristics during the setting period of cementitious
materials is paramount to control the schedule of construction of structures in civil engineering (pumping, time for
formwork removal, placement...). To characterize setting of the cement, the Vicat test is the standard test. The
information obtained from this test (initial and final set) is largely insufficient to, for example, determine the time
during which the material is pumpable or extrusible. In this context, our investigation deals with monitoring the setting
period through the variations of intrinsic material mechanical parameters such as the yield stress, the plastic viscosity
and the pore water pressure. Severa cement pastes were investigated. The evolution of the properties was monitored by
the measurements of rheological properties and with the recording of the pore water pressure in the mixture. The
rheological measurements used two methods, stress growth and shear rate sweep, on a paralel-plate fluid rheometer.
The results of these experiments are discussed and compared with the Vicat test. We show that the proposed tests are
more sensitive to the setting evolution of cement paste than the Vicat test and provide more information at an early age.
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1. Introduction L’ étude de la prise a été ensuite abordée par d’ autres

techniques fondées par exemple sur la mesure du

La prise des matériaux cimentaires s accompagne
d'un ensemble de phénoménes mécaniques,
thermiques et physico-chimiques dont la mesure de
la cinétiqgue est a I'origine de la majorité des
méthodes de mesure de la prise. Une synthése du
début du siécle dernier [1] montre que les premiers
dispositifs de la mesure de la prise sont
principalement basées sur la résistance a la
pénétration d'un outil. McKenna indique que le
premier dispositif a éé mis au point par le francais
Vicat Louis Joseph, le test est fondé sur la
pénétration d'une aiguille entrainée par une charge
dans une péte de ciment a faible teneur en eau. Il
permet de définir a partir d'un certain niveau
d enfoncement de I'aiguille le temps de début de
prise et par un enfoncement nul, la fin de prise.
Ainsi on compare qualitativement les différents
types de ciment. Le dispositif de Vicat reste le plus
utilisé de nos jours par les cimentiers pour définir la
prise et fait |I'objet de normes précises ( ASTM C
191-99, EN 196-3, ...).

dégagement de chaleur induit par I'hydratation. Les
moyens d'observation tel que la microscopie
électronigue ont permis une compréhension plus fine
de I'hydratation du ciment et des phénoménes
physiques, qui [|'accompagnent. Tout cela a
contribué & I’émergence de nombreuses techniques
d'investigations trés élaborées. Pour suivre la
cinétique d' hydratation du ciment, les techniques les
plus récentes utilisent la propagation d ondes
acoustiques, de conductimétrie électrique ou encore
de mesure du retrait plastique.

Pour autant, bien qu’aujourd’ hui, le phénomene de
la prise soit connu les mesures déduites demeurent
difficilement exploitables dans la pratique. Les
méthodes récentes d’auscultation présentent par
ailleurs la difficulté d une mise en relation avec des
grandeurs mécaniques de type contrainte et
déformation.

Ce bref apercu montre que les méthodes de
caractérisations mécaniques n'ont pas connue



d’avancée significative depuis les travaux de Vicat
au milieu du 19eme sSecle en terme de
normalisation. En conséquence, il nous semble que
de nouveaux travaux doivent étre menés sur
I’évolution de la structuration des matériaux
cimentaires en utilisant des méthodes fondées sur
I"évolutions des grandeurs mécaniques pendant la
prise.

2. Expérimentation

Les mélanges de péte de ciment expérimentés sont
présentés sur le tableau 1. Un ciment Portland (CEM
I1/B-LL-325 R) a éé utilise. La procédure de
mal axage est largement décrite dans [2]

Tab. 1 : composition des mélanges.

Mélangg E C E/C o )
[L/m?]| [kg/m’] [kg/m’]
P30 | 478 | 1593 | 0.30 | 052 | 2070
P36 | 523 | 1454 | 0.36 | 0.48 1977
P45 | 579 | 1285 | 0.45 | 0.42 1864

E: eau, C: ciment, ¢o : fraction de volume solide

Les dispositifs expérimentaux sont d'une part un
rhéométre plan-plan (figure 1.A) et d'autre part une
colonne coffrante dédiée a la mesure de la pression
interstitielle (figure 1.B). Les plateaux du rhéométre
sont de diamétre égale a 35 mm et possede une
surface rugueuse. L’espace entre plateaux est pris
égaleal mm.

110cm
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\
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Fig.1: Dispositifs expérimentaux. (A) Rhéomeétre plan-
plan, (B) Dispositif de mesure des pressionsinterstitielles.

La pression interstitielle est mesurée a I'aide d'un
capteur de pression fixé sur un bloc desaérateur
saturé d huile et séparé du matériau par un dispositif
de filtration de I'eau en fibre de coton compactée.
L’huile hydrofuge dans la chambre se met en
équilibre de pression avec |’ eau présente dans la péte
par transfert de pression a travers le filtre [5]. Pour
les mesures du seuil de cisaillement, t,, de la

viscosité plastique, 1, ou hon-Newtonienne [8], tnn,

deux types dessais ont été effectués avec le
rhéometre: 1) cisallement simple (Stress Growth)
[34], 2) courbe découlement avec taux de
cisaillement contrélé. Dans le cas de la courbe
d’ écoulement, le modéele de Bingham utilisé pour
I’interprétation des résultats est |e suivant :

T="Ty+ Ny @)

avec 7 : taux de cisallement, T contrainte de
cisaillement.

3. Résultats et discussion

Seul une partie des résultats sont discutés ici, une
présentation plus large sera disponible dans la Ref.
[4]. En outre, les mesures ont été effectuées une
seule fois, une estimation correcte de |’ erreur n'est
en conséquence pas possible. Des études sont en
courts pour développer larépétitivité des tests.

Au travers de la discussion des résultats nous
proposons de croiser |'évolution de grandeurs
rhéologiques (seuil de cisaillement et viscosité
apparente) en fonction de la pression interstitielle.

3.1 Evolution de la pression interstitielle

L’ évolution de la pression interstitielle dans une péate
de ciment a fait I'objet de notre part dune
présentation détaillée dans la littérature [5, 6,7]. De
maniere synthétique, |'idée que nous avons
développée repose sur le concept suivant: Un
matériau cimentaire a I’ état frais s écoule. Une fois
dans son moule, il exerce une pression latérale
quasi-hydrostatique dont la vaeur dépend
principalement de la hauteur de pate de ciment
fluidifiée. Il s'ensuit une cinétique en trois étapes: la
pression diminue (figure 4), s annule puis passe en
pression négative avant retour a zéro et annulation
définitive. La chute des pressions interstitielles
trouve son origine dans le  processus
physicochimique dd a I’hydratation du ciment. Ce
processus induit des dépressions capillaires au sein
du matériau. Avant la prise de la péte de ciment, la
dépression est due a la baisse de |I"humidité relative
interne du matériau provoquee par le passage en
solution des hydroxydes acalins provenant du
ciment dans la phase aqueuse. On propose de définir
la prise par la valeur du temps auquel la pression
latérale sannule. Cette définition nous parait
pertinente a la fois par sa smplicité, du fait qu'elle
soit uniguement fonction des paramétres intrinsaque
du matériau et enfin parce que la méthode d’ est
non intrusive et est valable pour tout type de
matériaux qui fait prise (péte, mortier, béton, ....).

3.2 Evolution du seuil de cisaillement

L’ évolution du seuil de cisaillement pendant la prise
est mesurée en utilisant un test a cisaillement
constant de la pate de ciment. Le test est effectué au



taux de cisaillement le plus faible possible pour
notre rhéométre (0.01 s'). La figure 2 montre
I’ évolution typique des courbes obtenues pendant la
prise. On observe a chaque fois trois phases :

-Phase prépic. La pée de ciment a un
comportement éastique linéaire suivi d'une phase
non linéaire jusqu’ au maximum de contrainte. Lafin
de la phase linéaire est certainement le seuil de
cisaillement vrai. Cependant, la sensibilité de notre
rhéométre ne permet pas d’ avoir plus de deux ou
trois points avant le pic, particuliérement au trés
jeune &ge (t < 90 min), d'ou I'incertitude dans la
détermination de cette valeur en pré-pic.

-Pic de la courbe: la nature discréete de la valeur au
pic nous permet d approximer correctement le seuil
de cisaillement y compris au trés jeune &ge.

-Phase post-pic: on observe un comportement
adoucissant avec un padier plastique. A ce
comportement  succedent pour des mesures
effectuées apres la prise initiale selon Vicat, des
courbes trés bruitées (en dent de scie) synonymes de
frictions inter granulaires croissantes et dune
disparition progressive de I|'eau interstitielle.
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Fig. 2: Accroissement de la résistance au cisaillement
pendant la prise.
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Fig.3: Evolution du seuil de cisaillement pendant la prise.

On construit a I’aide des valeurs aux pics la courbe
d évolution du seuil de cisaillement pendant la prise
(figure 3). Sur cette figure, deux sections quasi-
linéaires sont observables:

-Section AB (entre le point A et B fig.3): Plus la
teneur en eau augmente, plus la période est longue et

le gradient d’ accroissement du seuil de cisaillement
diminue.

-Section BC (entre le point B e C fig.3):
I"augmentation rapide du seuil de cisaillement
indique une évolution brusgque de la structure de la
péte de ciment.

Tab. 2 : Comparatif des temps caractéristiques des
différentes méthodes.

annulati
Test tests rhéologiques on Test de Vicat
pression
interst.
Tempsou le Temps
gradientdu | g inversion 5
seuil de dela Dgl:;ut Fin de
mélange | cisaillement Viscosité Ts (h) prise prise
subit un plastique ) (h)
pccroi ssement [h]
(pt B) [h]
P30 3.13 16 2.49 2.50 4.28
P36 3.37 513 3.05 325 5.0
P45 5.83 6.75 4.07 4.01 6.16
I T NS T wic=0.36 [ 4090
=—Pression interstielle ';‘
:';; o —+—seuil de cisaillement r 3500 =
<IN [
e} =
Zg - 3000
i3 5
& é_:’ F 2500 %
=2 o
éé t 2000 ;
35 1500 ¢
28
=3
49 t 1000
o
t 500
‘ : = ‘ 0
0 1 2 3 4 5 6

Temps (heures)

Fig. 4 : évolution de la pression interstitielle, du seuil de
cisaillement et de I’enfoncement Vicat pendant la prise de
la pate P36.

3.3 Définition du temps de prise

La figure 4 illustre les résultats des trois méthodes
en fonction du temps : pression interstitielle, seuil de
cisaillement a taux de cisaillement constant, et
enfoncement Vicat. Relativement a la pression
interstitielle, on observe sur lafigure 4 une variation
simultanée du seuil de cisaillement, et de
I’enfoncement Vicat. On observe clairement la
simultanéité du changement de gradient du seuil de
cisaillement et de I'annulation de la pression
interstitielle. Ce résultat montre ce que |’on pourrait
appeler un couplage hydromécanique dans le
comportement de la péte de ciment. On propose a
cet égard de définir la prise de la péte de ciment par
cette valeur particuliere au point B. Le tableau 2
montre un comparatif avec la méthode Vicat. Il est
notable que nos résultats soit a chaque fois dans les
mémes ordres de grandeur et que I'influence de
I"eau induit les mémes tendances quelle que soit la
méthode de mesure.

3.4 Evolution de laviscosité



L’interprétation des résultats de I'écoulement des
matériaux cimentaires est généralement réalisée a
I’aide du modéle de Bingham (eg. 1). La viscosité
non-Newtonienne est définie par le rapport
contrainte de cisaillement / taux de cisaillement [8] a
un taux de cisaillement donné. Pour I’ obtention de la
courbe d écoulement, nous utilisons la méthode
habituelle qui consiste a cisailler la péate de ciment
suivant un gradient de taux de cisaillement
décroissant entre 50 s* et 0.1 s* par pas de 10 s*.
Pour suivre I’ évolution pendant la prise, les courbes
sont enregistrées toutes les 15 min a 20 min. On
remarque sur la figure 5 que la forme de la courbe
d'écoulement n'est pas toujours parfaitement
linéaire. La non linéarité est observable, d une part
aux faibles taux de cisaillement, et d autre part tout
au long de la structuration de la péate conduisant a la
prise. On observe notamment |’ apparition de pentes
négatives aux faibles taux de cisaillement et pour un
temps supérieur a 85 min (figure 5).
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Fig. 5.: Evolution des courbes d' écoulement de la péte
P36 pendant la prise.

Nous présentons sur la figure 6 I'évolution de la
pente de la courbe d’ écoulement (pente calculée en
utilisant a chaque fois trois point de la droite de
Bingham de la figure 5) en fonction du taux de
cisaillement moyen et le temps depuis le malaxage.
Cette courbe suggére deux commentaires :

- Aprés malaxage, la viscosité plastique diminue,
quand on augmente le taux de cisaillement. C'est le
comportement typique d'un fluide a seuil non-
Newtonien. Ce comportement a déja été observe par
d’ autres chercheurs [9,10].

- Aprés environ 65 min, cette tendance s'inverse et
la pente augmente simultanément avec le taux de
cisaillement. Cette transition peut étre interprétée
comme étant le passage a une prédominance des
forces frictionnelles qui jouent alors un réle majeur.

Bien entendu, quand le comportement est non
lindaire le calcul d'une «viscosité plastique »
négative ' a pas de sens. Toutefois, I’ évolution de la
viscosité non Newtonienne montre que quel que soit
le taux de cisaillement la viscosité reste positive et
s accroit pendant la prise (Fig. 7). Cet accroissement
est plus important aux faibles taux de cisaillement.

Ce résultat plus logique, conforme aux résultats
classiques, n'est toutefois pas aussi riche en
enseignements gue celui en rapport avec I’ évolution
de la pente de la courbe d’écoulement. L’inversion
positive/négative est susceptible de représenter un
critére clair pour définir la prise. Pour expliquer
I'inversion de pente positive/négative, la littérature
donne des pistes qui semblent s adapter a notre cas,
particuliérement I’ étude de Ancey et Coussot [11].
Leurs tests ont été effectués sur un fluide modele
ayant des caractéristiques rhéologiques proches de
notre pate de ciment, & Savoir une suspension de
billes de verre de rayon égale a 150 um en
suspension dans un fluide Newtonien de viscosité
égale 4 0.96 Pas de concentration de volume solide
de 60.5 %. Notre péte de ciment & une concentration
solide de 52 % (Table 1) et la viscosité se situe juste
aprés malaxage entre 0.9 Pas et 2.5 Pas (Figure 6)
suivant le taux de cisaillement.
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Fig. 6: Evolution de la viscosité plastique pendant la
prise en fonction du taux de cisaillement induit.
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Fig. 7: Evolution de la viscosité non Newtonienne
pendant la prise en fonction du taux de cisaillement
induit.

Ancey et Coussot [11] dtipulent qu'aux faibles
vitesses de cisaillement, les particules sont en
contact direct les une avec les autres. Le frottement
solide entre particules permet de distribuer la force
de pesanteur le long du réseau de particules en
contact. A partir d'une certaine vitesse, les forces
visqueuses sont capables de lubrifier les contacts, le
comportement macroscopique est  entiérement
gouverné par la dissipation visqueuse. Latranslation



de cette théorie valable pour un fluide Newtonien
parfait a la péte de ciment permet de dire que
I’accroissement des contacts & mesure que |'eau
interstitielle se raréfie, induit une augmentation de la
résistance au cisallement du matériau. Ce
phénoméne est amplifié aux taux de cisaillement
faible ce qui conduit a I’ obtention logique au calcul
d’ une pente négative.

4. Conclusions

Plusieurs méthodes sont disponibles pour suivre
I’ évolution de la prise des matériaux cimentaires. La
plus utilisée reste encore celle proposée par Vicat,
malgré son absence de sensibilité au début de
structuration de la péate observable avant le temps de
début de prise. Afin de palier a ce déficit, nous
avons investigué plusieurs possibilités utilisant
I’évolution de la pression interstitielle et des
propriétés rhéologiques pendant la prise. Les
méthodes proposées permettent de détecter de
maniére précise les évolutions de la structuration de
la pate de ciment dés le maaxage a I'aide de
grandeurs mécaniques. En effet :

-Immédiatement aprés malaxage, on observe une
chute de la pression interstitielle et une
augmentation simultanée du seuil de cisaillement.

-La pression interstitielle décroit progressivement
et Sannule a un temps caractéristique ou I'on
observe un changement du régime d’écoulement.
Ce changement de régime se traduit d’un point de
vue rhéologique par une forte augmentation du
seuil de cisaillement et une inversion de la pente de
la courbe d'écoulement a fable taux de
cisaillement qui devient négative.

-La vaeur de la viscosité non-Newtonienne est
fortement dépendante du taux de cisaillement et du
degré d’ hydratation.

Pour détecter |a prise, des indicateurs discriminants
ont été observés tels que I'annulation de la pression
interstitielle, 1a brusque augmentation du gradient de
seuil de cisalllement ou encore I'inversion de la
pente de la courbe d'écoulement (viscosité
plastique). Ces investigations montrent qu'il est
largement concevable que la mesure de la prise
pourrait évoluer et étre modifié par des méthodes
mécaniques. Enfin, nous avons imaginé que les
méthodes proposées peuvent avoir des applications
liées alatechnologie de construction, par exemple:

-La mesure de la pression interstitielle sur une
paroi coffrante est un bon moyen de détecter le
moment a partir duquel le béton est en équilibre
auto stable. Le décoffrage est alors envisageable
dans certaines conditions.

-Le gradient de seuil de cisallement lié a
I”évolution de la pression interstitielle donne une
indication de qualification du matériau sans
attendre le début de prise (qui peut se révéler tres

long). C'est aussi la possihilité d observer
rapidement la réaction d'une péte de ciment a un
adjuvant.

-L’évolution de la viscosité Non-Newtonienne
est une indication des variations de la capacité du
matériau a s écouler. La transition d’ un matériau
fluide & celui d’'un matériau gouverné par un
régime frictionnel reste cependant non clairement
établie par cette méthode. Nous lui préférerons,
le suivie de I’ évolution de la pente de la courbe
d’ écoulement (viscosité plastique) qui devient
négative a faible taux de cisaillement. Cette
information peut étre précieuse pour juger de la
pompabilité d’ un matériau cimentaire.
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