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RESUME

La principale difficulté rencontrée dans la formulation des bétons a hautes performances (BHP)
consiste a choisir le couple ciment-superplastifiant le plus efficace permettant d'obtenir une
réduction maximale de l'eau, une bonne ouvrabilité et une rhéologie satisfaisante du béton
pendant le temps de mise en ceuvre. L'obtention de la plus grande ouvrabilité dépend de la
compatibilité entre I'adjuvant et le ciment utilisé. Le présent travail a pour but de vérifier la
compatibilité de deux superplastifiants a base d’éther polycarboxylique (SP EPC) de structures
chimiques différentes avec le ciment CEM II 42.5 et d’étudier l'influence des SP EPC sur les la
fluidité d’une pate cimentaire. L’étude expérimentale s’articule sur la mesure du temps
d’écoulement dans le viscosimetre de Marsh d'un coulis de ciment en faisant varier le rapport
E/C, le dosage et le type de SP EPC. Un plan factoriel complet a été proposé dans ce travail pour
étudier les interactions ciment-EPC, et optimiser le choix et le dosage en superplastifiant pour le
ciment étudié. Une bonne fluidité a été obtenue avec le SP EPClpour un rapport E/C= 0.4 et un
dosage en superplastifiant de 1.25%.

Mots-clefs: fluidité, superplastifiant, viscosimetre de Marsh, plan factoriel

I. INTRODUCTION

La formulation des nouveaux bétons vise une plus grande ouvrabilité, un coulage facile et une
trés bonne résistance mécanique, ce qui nécessite 1'utilisation de superplastifiants. Les polymeres
de type éther polycarboxylique EPC sont parmi les plus performants [1,2]. Ils présentent une
structure en peigne [3], leur chalne principale porte un groupement carboxylique chargé
négativement ce qui facilite 'adsorption de la molécule sur la surface des particules de ciment par
interaction électrostatique, les chaines latérales contiennent des structures de polyéthyléne glycol
(PEG) qui favorisent la dispersion des particules de ciment en raison de I'encombrement stérique
qu’ils produisent [4-11].

La performance d'un EPC est étroitement liée a son poids moléculaire et a sa densité de
charge anionique. Le SP EPC avec le poids moléculaire moyen a les meilleures performances de
dispersion, tandis que le PC de poids moléculaire élevé est le moins performant en matiere de
dispersion [12,13], mais le PC avec un poids moléculaire élevé retarde fortement I’hydratation de
ciment [14]. La capacité d'un EPC a s’adsorber sur les particules de ciment et a les disperser est
influencée par sa teneur en groupement carboxylique, les EPC a haute densité de charge
présentent une forte adsorption, bonne capacité de dispersion initiale, ce qui signifie que la
fluidité de la pate de ciment augmentera avec I'augmentation de nombre de COO- sur la chaine
principale de SP EPC [15].

La structure chimique différente des EPC a un effet différent sur les performances du béton,
certains EPC présentent des incompatibilités avec certains ciments [16,17] qui peuvent se traduire

29



RUGC 2021 AJCE, vol. 39 (1)

par l'apparition d'un retard de prise de la pate de ciment, de faibles comportements a
I’écoulement, et la perte d'affaissement pouvant étre le résultat d’'une incompatibilité entre le
clinker et le superplastifiant. Les situations d’interactions indésirables peuvent provenir : d’un
mauvais dosage, du mode d’addition ou de la structure moléculaire du polymere [18-20] ; de la
composition chimique et minéralogique du ciment [21] en particulier sa teneur en C3A [22-24], en
sulfate de calcium et en sulfates alcalins [25, 26].

Il est donc, important d'avoir une méthodologie pour sélectionner le SP EPC approprié pour
le ciment donné. De plus, l'utilisation d'un dosage optimum de SP EPC est également essentielle
car les faibles dosages peuvent entrainer une perte de fluidité et un sur dosage pourrait entrainer
une ségrégation, un retard de prise et une utilisation non économique du superplastifiant. La
sélection du type et le dosage du superplastifiant peuvent étre basés sur la fluidité de la pate
cimentaire a travers des tests simples, comme avec le cone Marsh.

L’objectif de ce travail est I'étude de l'influence de deux SP EPC sur fluidité d'une pate
cimentaire dans le but d’optimiser le type et le dosage du polycarboxylate qui améliorent et
conservent la fluidité de béton pendant une heure et réduisent le rapport eau/ciment.

II. ETUDE EXPERIMENTALE
I1.1 Matériaux Utilisés
A/ Ciment
Le ciment utilisé dans ce travail est un ciment portland composé (CEM 11/42.5) contenant 10% de
calcaire et 5% de tuf, produit par la cimenterie de HADJAR SOUD (Skikda, Algérie) et dont les
caractéristiques chimiques, minéralogiques et physiques sont mentionnées dans le tableau 1.
Le début et la fin prise ont été déterminés par I'appareil de Vicat.
TABEAU 1. Composition et propriétés du ciment (CEM 11/42.5)

Caractéristiques Chimiques

Désignation PAF Si0:2 AlL0s Fe20s CaO
% 4.33 18.84 4.81 3.18 61.63
Désignation | MgO SOs K20 Na20 CaOtibre
% 151 2.31 0.74 0.17 1.85
Caractéristiques Minéralogiques
Désignation GCsS CS GCA CAF
% 58.47 18.55 8.8 11.38
Caractéristiques Physiques
Désignation Début de prise Fin de Prise Expansion Finesse de Blaine
(mm) (cm?/g)
2h 5mn 3h 6mn 1 3600

B/ Superplastifiant

Les deux types de superplastifiants utilisés, nous ont été fournis par l'entreprise SOLU-EST-
ANNABA; le premier, commercialisé sous le nom POLYFLOW SR 3600 est désigné par EPCy, le
deuxieme, POLYFLOW SR 5400 est désigné par EPC2. Ce sont des polymeres non chlorés de
nouvelle génération, a base d’éther polycarboxylique modifié. Les poids moléculaires de deux
EPC et les indices de polydispersité ont été analysés par Chromatographie d'Exclusion Stérique
Multi-Détection.
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La méthode du dosage acido-basique a été utilisée pour mesurer la concentration de groupe
carboxylique. La concentration carboxylique peut étre calculée par :
C (COO ) = [C Naon x V Naon]*m/100

Ou C (COO -) = concentration carboxylique (mmol/100 g); Cnaon = la concentration molaire de
NaOH (mmol/L); VNaor = volume de la solution de NaOH (L); et m = le poids de I’échantillon.

Tableau 2. Caractéristiques des superplastifiants étudiés

Superplastifiant EPC: EPC:
Extrait sec 22% 1% 30% £1 %
Forme liquide Liquide
Couleur brun Brun
PH 551 51
Masse volumique 1.05 +0.02 g/cm? 1.07 £ 0.02 g/cm?
Teneur en chlore <0.1% g/l <0.1%g/
Mn (Da) 4036 13 621
Mw (Da) 4386 15 959
IPD 1.087 1.172
C (COO-) (mmol/g) 1.82 1.67

I1.2 Matériels utilisés
Pour étudier la fluidité des pates cimentaires, nous avons utilisé le viscosimetre de Marsh tel qu’il
est proposé par Halal et al [27]. L’essai consiste a mesurer le temps qu’il faut pour vider un cone
contenant 1 litre de coulis a travers un orifice d’évacuation de 5 mm de diametre.

On fait une premiére mesure de 'écoulement a 5 min apres le premier contact du ciment
avec I’eau. On place ensuite le coulis dans un récipient qui sera recouvert d’un film plastique pour
éviter toute évaporation d’eau. On effectue une deuxieme mesure de I"écoulement a 60 min apres

le début de I'essai, et en malaxant le coulis une minute environ avant d’effectuer la mesure.

I1.3 Préparation des coulis de ciment

Une série des coulis a été préparée a T= 20°C + 1 en combinant les deux types de superplastifiant
(EPC) avec le ciment pour donner deux couples a étudier ; C-EPCi1, C-EPC2. Ces mélanges sont
confectionnés avec trois rapports E/C de 0.35, 0.4 et 0.45 en variant le dosage de superplastifiant
EPC/C (tableau 3).

Tableau 4. Parametres d’essais de la fluidité des coulis

Variation des paramétres d’essais

Pates cimentaires EPC/C % E/C Type EPC
C-EPC: 0.25,0.5,0.75,1,1.25,1.5,1.75, 2 0.35, 0.40, .45 EPC:
C-EPC: 0.25,0.5,0.75,1,1.25,1.5,1.75, 2 0.35, 0.40, .45 EPC:

III. RESULTATS ET INTERPRETATIONS

Un plan factoriel complet a trois facteurs et a deux niveaux 23 complété par deux points centraux
[28] a été proposé dans cette étude, le nombre d’essais est donc de 10. Les trois facteurs a étudier
sont : le rapport E/C, le dosage en superplastifiant EPC/C et le type de SP EPC, les niveaux bas et
hauts de chaque facteur sont définis dans le tableau 3.
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Les réponses étudiées sont le temps d’écoulement a 5 mn et le temps d’écoulement a 60 mn.
On peut représenter le plan par des matrices, la matrice d’expérimentation (unités normales) ou la
matrice d’expériences (unités codées), (tableaux 3 et 4).

Le but de ce plan est I'optimisation de type de SP EPC qui offre une tres bonne fluidité a 5
mn et conserve cette fluidité a 60 mn pour un faible rapport E/C et faible dosage.

Tableau 3. Tableau d’expérimentation (unités courantes)
N° essai E/C EPC/C % Type de SP EPC
1 0.35 0.75 EPCi
2 0.45 0.75 EPC:
3 0.35 1.75 EPC:
4 0.45 1.75 EPC:
5 0.35 0.75 EPC
6 0.45 0.75 EPC:
7 0.35 1.75 EPC
8 0.45 1.75 EPC
9 0.4 1.25 EPC:
10 0.4 1.25 EPC2

Tableau 4. Plan d’expériences (unités codées)

NP° essai Facteur1 | Facteur2 | Facteur3 Temps d’écoulement (s) Temps d’écoulement (s)
a5mn a 60 mn
1 -1 -1 -1 307 480
2 +1 -1 -1 97 116
3 -1 +1 -1 206 209
4 +1 +1 -1 89 89
5 -1 -1 +1 525 541
6 +1 -1 +1 101 121
7 -1 +1 +1 232 235
8 +1 +1 +1 93 94
9 0 0 -1 110 105
10 0 0 +1 114 109
Niveau -1 0.35 0.75 EPCa1
Niveau +1 0.45 1.75 EPC:

L’analyse statistique de nos résultats a été faite au moyen du logiciel Minitab 18. Il est développé
a l'université de Pennsylvania, USA, par les chercheurs F Barbara. Ryan, A Thomas. Ryan, Jr. et L
Brianen 1972. Actuellement il est disponible en 8 langues, Il est largement utilisé par les
chercheurs, il permet a l'utilisateur de se concentrer davantage sur l'analyse des données et
l'interprétation des résultats [28].
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Diagramme de Pareto des effets normalisés Diagramme de Pareto des effets normalisés
(réponse =t écoulement & § mn; «=10.05) (réponse = t écoulement & 60 mn: e = 0.05)
Terme 55

Facteur Nom Facteur  Nom
A E/C A E/C
B EPC/C % B EPC/C %
C Type EPC C Type EPC

3 a S b

FIGURE 1. Diagramme de Pareto des Effets pour le temps d’écoulement, a: a 5mn, b : a 60 mn

Le diagramme de Pareto (figure 1) est un moyen simple pour classer les effets et les
interactions par ordre d’importance la figurel. Les barres qui coupent la ligne de référence (2.2)
sont statistiquement significatives au seuil 0.05. Les trois facteurs (E/C, EPC/C et le type EPC) et
leurs interactions ont des effets significatifs sur la fluidité a 5 mn (figure 1a) et a 60 mn (figure 1b).

Afin de montrer les interactions possibles entre les facteurs il est utile d’étudier le sens des
coefficients d’interactions et la facon de contrdler (figure 2).

Diagramme des interactions pour t écoulement 2 S mn

E/C * EPC/C % Type de
400 | EPC/C % point
— 0,750 Sommet
[ ] 1,250 Centré
E 300 | — 1,750 Sommet
i
:S 200 |
:
L 100
3 : *
S E/C * Type EPC EPC/C % * Type EPC Type de
+~ 400 - Type EPC point
- * — @ EPC1 Sommet
g . m EPC1 Centré
300 | o~ >
= “ . —&— EPC2 Sommet
é‘a A EPC2 Centré
200 |
100
0,35 0,40 0,45 0,75 1,25 1,75
E/C EPC/C % a
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Moyenne de t écoulement 2 60 mn

Diagramme des interactions pour t écoulement a 60 mn

E/C * EPC/C % Type de
500 EPC/C % point
— 0,750 Sommet
400 [ ] 1,250 Centré
— 1,750 Sommet
300
200
100
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—4&— EPC2 Sommet
> .
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T
~
—
200 e
e
100 é
0,35 0,40 0,45 0,75 1,25 1,75
E/C EPC/C %

FIGURE 2. Diagramme des interactions pour le temps d’écoulement, a: a 5mn, b: a 60 mn

Dans un diagramme des interactions (figure 2), des droites paralleles indiquent l'absence

d'interactions. Plus la différence de pente est grande entre les segments, plus le degré

d'interaction est élevé.

v" On remarque une interaction importante entre le rapport E/C et le dosage EPC/C a 5mn et

elle reste constante apres 1 heure : la fluidité des coulis est améliorée par 1’augmentation
de dosage EPC/C ou par l'augmentation du rapport E/C.

Une forte interaction entre le dosage EPC/C et le type de SP EPC, le rapport E/C et le type
de SP EPC a 5mn (figure 2a) : Pour les niveaux élevés du rapport E/C et EPC/C, les deux
SP EPC ont le méme pouvoir fluidifiant, et pour les niveaux inférieurs du E/C et EPC/C le
SP EPC1 offre moins de viscosité (moins du temps d’écoulement au cone de Marsh) donc
une tres bonne fluidité pour un faible rapport E/C et un faible dosage en superplastifiant
(EPC/C).

Une faible interaction entre le dosage EPC/C et le type de SP EPC, le rapport E/C et le
type de SP EPC a 60 mn (figure 2b) : pour les niveaux hauts du rapport E/C et dosage
ECP/C, les deux SP EPC présentent presque le méme pouvoir dispersant. Pour les
niveaux bas du rapport E/C et de dosage EPC/C, I'efficacité de SP EPC1 est diminuée
tandis que 'efficacité de SP EPC2 est améliorée apres 1 heure.
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FIGURE 3. Diagramme d’optimisation de la fluidité

Le diagramme d'optimisation (figure 3) illustre l'effet de chaque facteur (colonnes) sur les
réponses (lignes). Les lignes rouges verticales sur le diagramme représentent les parametres de
facteur actuels. Les chiffres qui figurent en haut d'une colonne indiquent les parametres des
niveaux de facteurs actuels (en rouge). Les lignes horizontales bleues et les chiffres représentent
les réponses par rapport au niveau de facteur actuel. Les réponses sont respectivement de haut en
bas, le temps d’écoulement a 5mn et a 60mn.Dans notre modele étudié, la meilleure fluidité a été
obtenue avec EPCy, avec un rapport E/C = 0.4 et dosage en superplastifiant EPC/C=1.25%.

VI. DISCUSSION

Les effets positifs des deux SP EPC (figure 3 et 4) sont basés uniquement sur ses structures en
peigne, qui sont construits avec des chalnes principales de polycarboxylate (COO-) greffées par
des chaines latérales contenant des structures a base de polyéthylene glycol (PEG) [29]. Les
groupes anioniques adsorbent sur les surfaces minérales de ciment chargées positivement, telles
que celles composées de CasAl:Os (C3A) et CasAlFe:010 (C:AF) [30], par interaction
électrostatique tandis que les chalnes latérales fournissent un encombrement stérique pour
empécher les particules de ciment de coaguler, ainsi une bonne fluidité initiale des mélanges
cimentaires est assurée. Les SP EPC pourraient non seulement réduire la limite d'élasticité et
maintenir la fluidité, mais induisent également un effet retardateur sur I'hydratation du ciment
[31,32] (figure 2b).

Aux faibles rapports E/C, et faibles dosages en superplastifiant (figure 2), le SP EPC: présente
une tres bonne fluidité initiale comparativement a celle du SP EPC, et une mauvaise conservation
de la fluidité pendant 1 heure. L’explication de ces différences peut étre due a la concentration en
groupe carboxylique (1.82 et 1.70 mmol/g) et le poids moléculaire (4386, 15959 Da)
respectivement pour le SP EPC1 et le SP EPCz2. De nombreux articles publiés ont rapporté que les
molécules PCE de haute densité de charge (teneur en groupe carboxylique) présentaient une forte
adsorption, une bonne capacité de dispersion initiale et une courte conservation de la fluidité,
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tandis que le PCE de faible densité de charge a montré une faible capacité d'adsorption, une faible
capacité de dispersion initiale, mais une tres bonne conservation de la fluidité [33].

Le SP EPC2 de poids moléculaire élevée montre son efficacité de conservation de la fluidité
apres 1 heure par rapport le SP EPCy, résultat conforme aux travaux de Qianping Ran et al.

Le superplastifiant le plus efficace est celui qui confére la meilleure compatibilité au coulis et
la plus grande fluidité pour des faibles rapports E/C, et faibles dosage en superplastifiant, et qui
permet de conserver la fluidité des bétons jusqu’a la mise en ceuvre.

Le rapport E/C, le dosage en superplastifiant et le type de superplastifiant sont les
parametres les plus importantes qui conditionnent la rhéologie des bétons, des mortiers ou des
coulis.

Les deux SP EPC étudiés sont des polymeéres non chlorés d’une nouvelle génération
chimique a base d’éther polycarboxylique modifié ont montré leur efficacité. Celle-ci peut étre
attribuée a la structure chimique et a la concentration carboxylique.

La fluidité de SP EPC2 est améliorée aprés 1 heure pour un rapport E/C = 0.4 ; donc le SP
EPC2 de poids moléculaire élevé permet d’obtenir un long maintien de rhéologie, il est donc
parfaitement adapté a l'industrie du Béton Prét a I'Emploi BPE (bétons pompés sur longue
distance).
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