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INTRODUCTION GENERALE

La fabrication additive vient bouleverser les techniques de fabrication dites traditionnelles
vue sa rapidité et sa rentabilité. Elle s’est développée rapidement dans de nombreux secteurs
industriels (automobile, aéronautique, médecine ...), et est devenu un moyen de production
utilise quotidiennement pour fabriquer des produits allant des plastiques aux métaux et aux
céramiques a grande échelle. L’un des principaux avantages du procédé est de permettre la
réalisation rapide de pieces uniques, de forme complexe, adaptées a un usage ou un utilisateur
specifique. Jusqu'a réecemment, les techniques de fabrication additive étaient limitées a des
secteurs spécifiques tels les industries aeronautiques et biomédicales mais elle impacte
désormais de nombreux domaines et viendra progressivement compléter les procédés de

fabrication.

Depuis plusieurs années, des expérimentations ont été engagées pour appliquer ce procédé au
domaine de la construction, sauf que dans ce cas-la les exigences de 1’encre d’impression
ainsi que la sensibilité de I’interface entre couches peuvent étre des faiblesses face a son
utilisation. Toutefois, pour étre considéré comme imprimable, un matériau cimentaire doit
répondre & un cahier des charges trés exigeant. Il doit tout d’abord étre suffisamment fluide
avant dépot pour faciliter le pompage et pour pouvoir étre extrudé sans subir de blocage ni de
filtration et aussi il doit raidir rapidement afin d’étre constructible A I’état durci, il doit

posséder des propriétés mécaniques compatibles avec les exigences de la construction.

Les propriétés de ce composant imprimé en 3D sont donc tres étroitement liées aux
parameétres de fabrication (composition et rhéologie du matériau imprimé, vitesse
d’impression, temps d’attente entre les couches, etc.) et aux conditions environnementales
(humidité relative et température). En ce qui concerne par exemple I’effet du temps d’attente
entre les couches, il doit étre suffisamment long pour assurer que la couche déposée soit
stable et soit capable de supporter le poids des couches ultérieures, mais encore suffisamment

court pour éviter un séchage excessif qui pourrait compromettre la qualité de 1’interface.

Le coulage multicouche a été largement étudié, ou les soi-disant « joints froids » pourraient
se former. Mais, paradoxalement, seulement quelques études ont porté sur I'adhérence des
couches de béton frais, bien qu'il soit désigné comme le « talon d'Achille » de I'impression
3D. II est donc nécessaire d’étudier les propriétés et le comportement mécanique des bétons

imprimes. Pour cela, certains essais mecaniques permettent d'accéder a une propriété ou
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caractéristique mécanique représentative du comportement global du matériau. Parmi eux, on
trouve les essais de compression, de traction ou de flexion qui renseignent sur 1’anisotropie
de I'élément imprimé méme si parfois, ils ne sont pas en mesure de détecter la présence de
l'interface. Ces essais n’offrent que des grandeurs macroscopiques qui ne sont pas forcément
pertinentes pour étudier des problemes locaux liés aux interfaces entre couches, par exemple.
Une alternative possible consisterait alors a utiliser des essais plus locaux par rapport a ceux
cités précédemment comme des observations et/ou des analyses MEB-EDS pour montrer des
hétérogénéités de composition.

Pour une approche plus mécanicienne, il nous semble plus intéressant de se focaliser sur les
propriétés mécaniques locales, plus précisément la mesure de dureté. Pour cela, 1’essai
d’indentation, considéré plus ou moins a juste titre comme un essai non destructif a I'échelle
de I'échantillon, semble étre une technique appropriée. Cet essai est devenu en quelques
années un moyen de caractérisation mécanique incontournable grace a son approche

multiéchelle.

L’objectif de ce travail de thése vise donc a étudier principalement le lien entre les
parametres d’impression et la qualit¢ de la liaison entre les couches imprimées
successivement. Nous chercherons tout d’abord a déterminer les propriétés mécaniques a
I’interface entre deux passages de buse de 1’impression 3D, en fonction des propriétés du
matériau dans la masse et des conditions de séchage. La qualité¢ de I’interface sera évaluée a
I’aide d’essais d’indentation classique et instrumentée a différentes échelles de mesure. Tout
d’abord a 1’échelle nano-micro particulierement utile dans le cas de matériaux fortement
hétérogenes et cela pour caractériser la dureté des différentes couches grace a une dureté dite
absolue qui s’affranchit des problémes récurrents en indentation (1’effet de taille entre autres).
Puis a I’échelle macro pour remonter enfin au comportement global avec des essais de
compression. Les essais seront réalisés sur des corps d’épreuve imprimés dans différentes

conditions de fabrication et différentes conditions environnementales.

Le premier chapitre « Synthése bibliographique et axes de recherche » est consacré a 1’état de
I’art sur ’impression 3D de béton. Les interfaces entre bétons de différents ages pour aborder
ensuite les interfaces entre les différentes couches de béton imprimé. Nous présentons les
parameétres recensés dans la littérature qui influencent les propriétés mécaniques du béton
imprimé et de ses interfaces, le mécanisme d’adhérence ainsi qu’un référencement des études

existantes sur la caractérisation mécanique de ces zones interfaciales a 1’état durci. Par la
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suite, la technique d’indentation est présentée avec un bref rappel de la théorie, de I’analyse
des résultats avec ses spécificités comme en particulier I’effet de taille bien connu en
indentation, et de I’indentation instrumentée pour une étude localisée de I’adhérence entre

couches. La méthodologie de I’étude est décrite aussi a la fin de ce chapitre.

Le second chapitre « Matériaux et méthodologie expérimentale » concerne les matériaux et
méthodes de fabrication et de caractérisation. C’est une présentation des différents matériaux
utilisés dans la thése et de la méthodologie employée. La caractérisation de I’interface, en
variant les conditions d’impression, va principalement s’appuyer sur les techniques
d’indentation classique ainsi qu’instrumentée, et ceci en comparaison avec les essais
mécaniques classiques telle la compression. Des investigations via des observations MEB
avec des analyses EDS vont également étre réalisées pour étudier la présence ou non
d’hétérogénéités de composition chimique a l’interface. La préparation des matériaux est
décrite aussi dans ce chapitre, surtout I’introduction d’une méthode d’impression dans des
moules. Celle-ci est introduite pour simuler I’impression 3D, en plus de I’impression
manuelle a I’aide du pistolet, et ceci afin d’obtenir des éprouvettes plus régulieres, répétables
et susceptibles de servir comme échantillon pour les essais de compression. De méme,
chacun des tests réalisés dans cette étude ainsi que leurs démarches expérimentales sont

présentées.

Le troisieme chapitre « Etude multiphysique multiéchelle en fonction du temps d'attente entre
les couches » présente les résultats d’une caractérisation locale des différentes zones du
matériau, notamment 1’interface entre les couches, pour identifier éventuellement des zones
de fragilité. Nous avons cherché a tester aussi différents protocoles expérimentaux permettant
d'évaluer la liaison entre les couches successives, afin d'établir un lien entre le temps d’attente
entre les couches « TAC » et le comportement mécanique de cette interface, en d’autres
termes la qualité de liaison entre les couches. L’étude de I’interface en particulier est réalisée
a laide d’essais d’indentation classique et instrumentée aux échelles micro et
macroscopiques, corrélées avec des essais de compression bidirectionnels. Différents critéres
caractérisant mécaniquement I’interface ont été¢ déduits de cette partie de 1’étude, notamment
le critere de fragilité interfaciale « IWC » et le critéere de fissuration « C¢». Des analyses
MEB-EDS sous forme de cartographies élémentaires et de profils de variation des
pourcentages atomiques des ¢léments perpendiculairement a 1’interface sont réalisées aussi

pour une étude chimique approfondie de la zone interfaciale. Tout ce processus de
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caractérisation mécanique a éeté réalisé sur des échantillons issus de deux protocoles de mise
en place (pistolet et imprimé dans des moules), ainsi nous proposons une nouvelle méthode
de mise en place du béton 3D pour contourner le probléme de forme et de planéité de surface
des échantillons imprimés manuellement. Ceci dans le but de les adapter a nos différents

essais notamment les essais de compression.

Le quatrieme chapitre « Influence des conditions thermo-hygrométriques sur la qualité de
I’interface entre les couches » est consacré aux résultats d’une caractérisation mécanique
d’éprouvettes imprimées moulées dans différentes conditions de temps, température et
d’humidité relative. En outre, nous présenterons des analyses plus poussées des résultats de

macroindentation interfaciale, avec une interprétation des courbes charge-décharge.

Pour conclure, une synthése des résultats obtenus est présentée, ainsi que les perspectives

envisageées au vu de ces conclusions.
L’ensemble de ce travail a conduit a plusieurs travaux :

Une publication :

- Taleb, M., Bulteel, D., Betrancourt, D., Roudet, F., Rémond, S., Chicot, D. (2022).
“Interfacial weakness criterion by indentation in 3D printed concrete”. 3D Printing

and Additive Manufacturing. https://doi.org/10.1089/3dp.2021.0128

Des communications a des congreés :

- Taleb, M., Bulteel, D., Betrancourt, D., Roudet, F., Rémond, S., Chicot, D.
“Multiscale characterization of the interface in 3D printed concrete using the
indentation technique”. Congrés Indentation 2021, 13-15 Octobre 2021, Lorient -

France.

- Taleb, M., Bulteel, D., Betrancourt, D., Roudet, F., Rémond, S., Chicot, D.
“Mechanical characterization of the interface in 3D printed concrete by classical
indentation”. European Congress and Exhibition on Advanced Materials and
Processes - EUROMAT 2021, 12-17 Septembre 2021, Graz - Autriche. (Poster +
Vidéo)
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- Taleb, M. “Caractérisation multi-échelle de I’interface entre bétons imprimés : Zone
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Chapitre 1: Synthése bibliographique et axes de recherche
1.1 Introduction.

Le premier chapitre de ce manuscrit est dédié a une étude bibliographique permettant
d’introduire les différents aspects abordés durant ce travail de these. Apres une introduction
sur I’impression 3D, nous détaillons 1’application de cette technique d’impression 3D dans le
secteur du Béatiment et des Travaux Publics (BTP) ainsi que ses applications sur des
matériaux cimentaires. C’est pourquoi, le mortier d’impression est présenté. Un accent sera
porté sur les propriétés spécifiques que doit avoir le mortier pour étre imprimable, ainsi que
sur les paramétres et les conditions d’impression qui peuvent avoir une influence significative

par la suite sur les propriétés mécaniques du matériau ainsi obtenu.

Il est important aussi de présenter les interfaces entre bétons de différents ages pour aborder
ensuite les interfaces entre les différentes couches de béton imprimé. Nous présentons les
parameétres recensés dans la littérature qui influencent les propriétés mécaniques du béton
imprimé et de ses interfaces, le mécanisme d’adhérence ainsi que les méthodes disponibles

dans la littérature, de caractérisation mécanique de ces zones interfaciales a 1’état durci.

Dans ce travail, une innovation dans la caractérisation mécanique du matériau étudié est
apportée avec ’utilisation de I’indentation classique pour la détermination de la dureté de
différentes zones susceptibles d’étre altérées par le mode d’obtention du béton imprimé (taux
d’humidité, temps de passage entre les couches...) et de I’indentation instrumentée pour une
étude localisée de 1’adhérence entre couches. C’est pourquoi la technique d’indentation est
présentée avec un bref rappel de la théorie, de I’analyse des résultats avec ses spécificités

comme en particulier ’effet de taille bien connu en indentation.

1.2 Impression 3D.

1.2.1 Généralités.

De nos jours, la fabrication additive (généralement AM pour « Additive Manufacturing ») est
considérée comme étant I’'une des techniques de production des plus répandues. La
fabrication additive est definie comme un processus d'assemblage de matériaux pour

fabriquer des objets a partir de données de modele numérique 3D, généralement « couche par
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couche » (ASTM 2013). L’impression 3D est une des techniques de fabrication additive
(Khalil 2018).

Elle se développe dans le monde entier et dans tous les domaines, de la plasturgie a la
médecine, ou de I’agroalimentaire a la construction, bouleversant les techniques de
fabrication dites traditionnelles. Désormais, les plastiques, les métaux, la céramique et

d'autres matériaux peuvent étre imprimés a grande échelle.

1.0
56 —a—Articles (Total = 430)
-O-Patents (Total = 108)
08 ¢

-&-Projects (Total = 212)

0.7
06
05 +
0.3

02 +

Normalised number of patents / articles / projects

0.1 1

Figure 1-1: Nombre normalisé d'articles, de brevets et de projets sur le 3DCP par extrusion depuis
1997. (Ma et al. 2022)

L'intérét pour I'impression 3D a considérablement augmenté ces derniéres décennies, ou elle
a fait I'objet de nombreuses recherches par plusieurs instituts de recherche et entreprises au
cours de la derniére décennie, dans I'espoir d'optimiser la méthode de production pour une
utilisation dans de nombreuses industries (automobile, aéronautique, médicale, alimentaire
...) (Figure 1-1).

1.2.2 L’impression 3D dans le BTP : Application sur des matériaux cimentaires.

La premiére tentative d'utilisation de matériaux a base de ciment dans une approche de
fabrication additive a été proposée par Pegna 1997. Le but était de construire des objets et des
structures a I’échelle 1, soit des batiments réels, en déposant continuellement des mortiers,

avec une faible résolution de dép6t. Le béton avait, des le début, toutes les qualités requises
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pour étre convenable a la fabrication additive. C’est le matériau de construction le plus utilisé
au monde pour plusieurs raisons. Les matieres premieres utilisées dans la production de béton
sont disponibles et facilement accessibles dans le monde entier. De plus, par rapport a
d'autres matériaux de construction, la production de béton est relativement peu co(teuse
(Wangler et al. 2019). Il a aussi la capacité de se comporter comme un liquide avant
durcissement, de durcir en n'importe quelle forme et a supporter une fois durci des charges
relativement importantes. Ses propriétés font de lui un matériau de construction viable pour la
fabrication additive (Wangler et al. 2019).

L'innovation et la recherche joueront un réle clé dans le changement systémique et radical de
Iindustrie de construction vers un secteur réactif et durable, surtout en profitant de
I'utilisation des technologies et des outils numériques les plus avanceées, ce qui renforcera de
nombreux avantages concurrentiels avec la construction traditionnelle. L’impression 3D a
prouvé son efficacité pour fabriquer des composants a grande échelle pour des applications
dans le secteur du BTP dans différents pays du monde et pour des besoins variés, montrant un
grand potentiel dans I'amélioration des techniques et des méthodologies de construction
(Khoshnevis 2004 ; Khoshnevis et al. 2006 ; Lim et al. 2009 ; Hager et al. 2016 ; Wangler et
al. 2016 ; Malaeb et al. 2019). Donnée a titre d’exemple, la Figure 1-2 montre quelques

batiments imprimés en 3D avec du béton.
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Figure 1-2: (a) Maison imprimée et assemblée par WinSun (Wangler et al. 2016), (b) Immeuble
multiétage en Chine imprimé par WinSun (https://www.cnet.com/), (c) Chateau imprimé en 3D (Bos
et al. 2016), (d) Bureau imprimé a Dubai par WinSun (Ghaffar et al. 2018), (¢) Modele réel de la

Maison de Canal (https://3dprintcanalhouse.com/), () L intérieur de I’hotel imprimé aux Philippines

(Ghaffar et al. 2018), (g) Maison de 400 m? imprimée & Beijing - Chine (www.primante3d.com)

La méthode d'impression basée sur l'extrusion est I'une des principales techniques de
fabrication additive dans le domaine de la construction (Van Der Putten et al. 2019(b)). C’est
une pratique innovante et émergente produisant automatiquement des composants de
construction avec des géométries complexes sans intervention humaine (Zareiyan et
Khoshnevis 2017(a) ; Panda et al. 2018). En bref, dans le processus d’extrusion, un matériau
cimentaire est extrudé a partir d'une buse montée sur un portique ou un bras robotique pour
imprimer une structure, couche par couche (Buswell et al. 2007). Un schéma montrant le

processus d’extrusion est illustré par la Figure 1-3.
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Figure 1-3: Schéma de I'impression 3D par extrusion. (Wangler et al. 2019)

La premiere étape de tout processus d'impression du béton est le mélange du béton frais. Le
béton frais est ensuite ajouté a une trémie qui alimente une pompe le livrant au systeme de
pompage. Le béton frais se déplace ensuite a travers le systeme de tuyauterie jusqu'a la buse
d'extrusion. Une fois arrivé au niveau de la buse, le béton est extrudé sous forme d’un
filament de hauteur (h). Les filaments sont ensuite placés successivement jusqu'a atteindre la
hauteur finale de construction (H). L’adoption des techniques de fabrication additive dans le
domaine de la construction est bénéfique en présentant de nombreux avantages potentiels par
rapport a la construction traditionnelle. Entre sa rapidité (Buswell et al. 2007 ; Perrot et al.
2016) et la variété des formes architecturales qu’elle permet de réaliser (plus d’aisance et de
flexibilité vue la possibilité de création de structures géométriquement plus complexes)
(Buswell et al. 2007 ; Wolfs et Salet 2016), I’impression 3D laisse envisager un secteur du
BTP plus économe avec une réduction du colt de construction et de matiéres premiéres
(Wolfs et Salet 2016). Aussi, I’impression en 3D offre une amélioration globale de la sécurité
sur le chantier (Ashrafi et al. 2019).

Mais, a tous ces avantages présentés plus haut, certains inconvénients s’opposent et
empéchent encore un développement plus large de cette technique. En effet, étant une
technique récente, il n’existe pas encore de codes de construction, de normes ou des
références auxquelles on pourrait avoir recours. De plus, apres impression, la structure finale
est stratifiée avec une finition rugueuse de la surface étant donné que les éléments imprimés
donnent au final une deposition de couches successives superposées avec un aspect irregulier
(Wolfs et Salet 2016 ; Wangler et al. 2016 ; Van Der Putten et al. 2019(a)). En outre, alors
qu’il est reconnu que le béton est un candidat viable pour l'impression, le caractere
contradictoire de certaines de ces propriétés recherchées notamment I’imprimabilité, la

constructibilité, la maniabilité, etc... rend complexe et difficile la tdche de trouver le
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compromis le plus judicieux entre ces propriétés (Ashrafi et al. 2019). De plus, un des défis
parmi les plus importants de I'impression 3D par extrusion est l’incorporation de barres
d’acier de ferraillage conventionnelles au sein de la structure imprimée pour le rendre plus
rigide. En effet, il est reconnu que la résistance a la traction du béton est intrinsequement
faible (Marchment et al. 2017).

1.2.3 Le mortier d’impression : Propriétés et composition.

e Propriétés du mortier d’impression.

Pour I’impression en 3D du béton dans le secteur de la construction, le mortier a imprimer
doit étre suffisamment fluide avant dépot pour faciliter le pompage et pour pouvoir étre
extrudé sans subir de blocage ni de filtration (De Schutter et al. 2018). Il doit raidir
suffisamment rapidement (limite de cisaillement élevé) pour assurer la constructibilité et la
stabilité de la structure, tout en conservant sa forme sous son propre poids puis sous celui des
couches supérieures ajoutées ultérieurement (De Schutter et al. 2018). Une autre contrainte
concerne cette fois-ci le temps nécessaire entre les dép6ts successifs. Celui-ci doit étre
suffisamment long pour résister a l'affaissement des couches via le raidissement de 1’encre
cimentaire et suffisamment court pour éviter un séchage excessif qui pourrait compromettre
la qualité de l'interface. De méme a I’état durci, il doit répondre a certaines propriétés
mécaniques compatibles avec les exigences de la construction et des résistances comparables

a celles des mortiers traditionnels (Le et al. 2012(b)).

Les quatre critéres (pompabilité, extrudabilité, ouvrabilité et constructibilité) définissent le

cahier des charges trés exigeant des encres cimentaires :

- Pompabilité : Elle est considérée comme étant la capacité du béton frais fluide a étre
transporter facilement a travers le systéme de pompage en s’écoulant dans les tuyaux tout en
conservant ses propriétés (Malaeb et al. 2019).

- Extrudabilité : Elle fait référence a la capacité du béton frais a étre pompé vers une
buse ou il doit étre extrudé aisément sous forme de filament continu sans blocage, ni
ségrégation et ni de filtration (Le et al. 2012(a) ; Van Der Putten et al. 2019(a)).

- Ouvrabilité : C’est la période de temps durant laquelle la facilité et I’homogénéité
avec lesquelles le mélange peut étre malaxe, pompé et mis en place ou extrudé (Lim et al.
2012). Elle peut étre évaluée selon Van Der Putten et al. 2019(a) par I’essai Vicat soit

manuellement soit automatiquement. Un maximum d’ouvrabilité doit étre congu tout en
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visant une résistance a la compression maximale. Ceci semble contradictoire mais peut étre
obtenu en minimisant le rapport eau sur ciment E/C tout en maintenant la fluidité ainsi que
I’ouvrabilité avec des adjuvants (Malaeb et al. 2019).

- Constructibilité : La constructibilité est considérée comme la résistance d’un matériau

cimentaire a 1’état frais a son affaissement et sa capacité a conserver sa forme sous une
certaine charge qui peut étre son propre-poids ou le poids des couches suivantes (Wangler et
al. 2019). Le et al. 2012(a) verifient cette constructibilité en extrudant une série de 4 ou 5
couches successives ou aucune déformation des couches inférieures ne doit avoir lieu. Au fur
et a mesure que le processus d'impression se poursuit, chaque filament de béton frais doit
gagner en rigidité afin de pouvoir supporter le poids des couches déposées au-dessus. Les
contraintes dans les couches inférieures dues au poids de celles au-dessus augmentent a

mesure que la structure croit en hauteur avec la déposition des couches.

e Composition du mortier d’impression.

Il n’existe pas de normes pour la quantification des composants pour un mortier d’impression
3D. C’est un travail de formulation par itérations successives qui est nécessaire afin d’obtenir
la composition finale optimale. Ce mélange optimal est défini selon Malaeb et al. 2019
comme étant le compromis avec le rapport E/C le plus faible tout en répondant a toutes les
exigences d’extrudabilité, de pompabilité, d’ouvrabilité et de constructibilité. Le matériau
doit principalement comprendre des matériaux en poudre pour répondre a l'imprimabilité
requise, avec un volume de pate élevé. La plupart des mélanges dans la littérature sont
réalisés a base de ciment portland. De plus, I’encre doit avoir un squelette granulaire
relativement fin (sans gros granulats ni de sable grossier), afin d’étre facilement extrudable au
niveau de la buse. Tout comme [lintégration d'une certaine quantité d'adjuvants
(superplastifiant, retardateur de prise, accélérateurs de prise) et/ou d’additions minérales
(comme les cendres volantes et la fumée de silice, ...) peut entrer dans la composition du
béton qui peut ainsi offrir des contributions positives pour ajuster le comportement
rhéologique et de raidissement des matériaux a imprimer (Le et al. 2012(a) ; Nerella et al.
2016 ; Kazemian et al. 2017 ; Ma et al. 2018 ; Panda et al. 2018).

Donc, une sélection meticuleuse des composants du mélange d'impression est essentielle, et
une grande importance doit étre donnée a sa rhéologie et a ses propriétés de raidissement puis
de durcissement. Une formulation optimisée dans laquelle le temps de prise de la pate, la

stabilité de forme des premieres couches et la liaison entre les couches doivent étre
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maximalisées (Ghaffar et al. 2018). Alors, étant donné toutes ces exigences du matériau
d’impression, plusieurs essais préliminaires en partant d’un mélange initial sont nécessaires

pour pouvoir s’assurer de la compatibilité de ces propriétés avec le cahier des charges.

1.2.4 Parametres d’ impression.

L’obtention de bonnes propriétés mécaniques du matériau imprimé est trés étroitement li¢e
aux paramétres de I’imprimante et aux conditions de fabrication. Toute sélection inappropriée
de ces parameétres peut avoir une influence significative sur I’objet final imprimé en 3D
entrainant une mauvaise qualité d’impression et parfois pouvant causer une défaillance
catastrophique de la structure (Tay et al. 2017 ; Zareiyan et Khoshnevis 2017(a)). Ces
parametres peuvent étre le débit de la pompe, la vitesse d’impression, la géométrie de la buse
et sa hauteur, le temps d’attente entre les couches, les conditions environnementales

(température et humidité relative), etc.

- Temps d attente entre les couches : Tay et al. 2019 définissent en impression 3D le

temps entre deux extrusions consecutives comme le temps nécessaire pour que la buse, en
tracant le profil bidimensionnel d’une couche, puisse atteindre la méme position sur la couche
suivante. La taille de 1’objet a imprimer joue un role primordial vue qu’une grande pic¢ce a
imprimer induit une augmentation de 1’écart temporel entre les couches (Diggs-McGee et al.
2019). Certaines irrégularités ou interruptions peuvent avoir lieu lors de I'impression, telles
que l’installation du systéme d’impression, l'étalonnage, la préparation du matériau, des
impressions tests, une relocalisation de l'imprimante, I’ajustement du matériau livré a la
pompe. Un nettoyage peut parfois étre nécessaire en cas de tuyau ou de buse bloqué, une
pause pour le placement du ferraillage si c’est le cas, un entretien préventif de certaines
piéces du systéme d’impression, une adaptation de la vitesse d'impression, des démarrages et
arréts difficiles de I’'imprimante ainsi que les conditions météorologiques ou des retards dus a
la pluie peuvent avoir lieu (Diggs-McGee et al. 2019). En outre, un temps d’attente trop long
entre les couches peut induire des défauts d’interfaces.

- La buse : La forme géométrique de la buse peut varier. Normalement, les formes
circulaires ou elliptiques fournissent une meilleure liberté pendant 1I’impression mais créent
une faible surface de contact entre les couches successives a cause de leur forme arrondie
(Figure 1-4) ce qui pourrait influencer la constructibilité et la stabilité de 1’objet, ainsi que la
liaison et ’adhérence entre les couches. La buse avec la forme carrée ou rectangulaire assure

une large surface de contact entre les couches ce qui peut avoir des influences positives sur la
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stabilité et assurer la bonne cohesion entre les dépositions consécutives (Paul et al. 2018 ;
Tay et al. 2019). La hauteur de la buse au-dessus de la surface d'impression peut avoir aussi

une influence considérable sur la géométrie et les propriétés du produit imprimé.

Figure 1-4 : Surface de contact entre deux couches de formes géométriques différentes : circulaire et

carrée.

- Vitesse d’impression . Elle doit donc étre suffisamment lente pour que le matériau ait

le temps de se structurer entre deux couches pour garantir sa constructibilité mais en méme
temps suffisamment rapide pour éviter tout séchage excessif qui viendrait compromettre la
qualité de la liaison entre les couches (Paul et al. 2018). D’apres Diggs-McGee et al. 2019, la
vitesse d’impression est contrélée concrétement par deux éléments: i) La vitesse de
I’imprimante elle-méme (le bras d’extrusion) et ii) le débit du matériau de la pompe vers la
buse. En outre, la vitesse d’impression joue un réle important en déterminant la dimension
des filaments extrudés en impression 3D du béton. Pour un débit constant ainsi qu’un
diameétre constant de la buse, un mouvement trop lent de la buse peut déposer plus de
matériaux et alors augmenter la dimension du filament aboutissant a une dimension du
filament supérieure a celle du diameétre de la buse et un renflement inutile (over-printing). De
méme, un mouvement d’impression trop rapide peut entrainer une déposition d’une quantité
insuffisante de matiere dans certaines zones du filament réduisant ainsi sa dimension par
rapport au diametre de la buse (Under-printing). Ceci peut causer des irrégularités de forme
(Tay et al. 2017).

- Débit : Le débit d’impression dépend en grande partie du diamétre de la buse d’aprés
Lim et al. 2012, et dépend également de la viscosité du béton, qui est a son tour fonction de la
composition du mélange de béton et du rapport eau/ciment (Bos et al. 2016). Ainsi, le débit
de la pompe, le diametre de la buse, et la vitesse d’impression sont trois parametres
étroitement liés.

- Les conditions environnementales : Celles-ci, surtout en ce qui concerne la

température et I’humidité relative, varient selon que 1’on imprime hors-site ou sur-site. Ceci
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aura un effet direct sur la vitesse de séchage du matériau extrudé ainsi que sur 1’adhésion
entre les couches successives surtout en cas d’attente entre deux passages (Diggs-McGee et
al. 2019). Cependant la sensibilité des matériaux et des procédes aux conditions ambiantes
est un inconvénient qui peut géner les travaux sur site. Une solution alternative serait de
fabriquer les composants hors-site dans un environnement climatisé pour les transporter par
la suite (Lim et al. 2012). Diggs-McGee et al. 2019 ajoutent également qu'une attention
particuliere doit étre portée a la qualité des matériaux lors des opérations de nuit ou lorsque
des grandes variations de température sont présentes. A mesure que la température change,
les parametres d'impression voire le matériau doivent étre ajustés car les facteurs

environnementaux affecteront le comportement du matériau.

1.3 Interface Béton / Béton.

1.3.1 Interface entre béton de différentes durées de séchage.

Des interfaces se produisent normalement entre un béton durci et un béton frais déposé au-
dessus, généralement en cas de réparation ou de réhabilitation de structures en béton, en
fournissant une couche protectrice a un substrat endommagé afin de prolonger leurs durées de
vie. Ceci peut également se produire dans le cas de coulées multiples décalées dans des
projets de construction in situ ou dans le cas de combinaison de piéces préfabriquées et
coulées. Dans ce cas, la deuxieme couche de béton est mise en place apres que la premiere
soit déja suffisamment hydratée, ou le mixage entre l'ancien et le nouveau béton devient
quasi-impossible. D’aprés Roussel et Cussigh 2008, ce phénoméne trouve son origine dans
I’absence de remixage au niveau de ’interface entre les couches, due a la thixotropie du
mélange qui induit une augmentation rapide de la consistance de la premiere couche ne
permettant pas lors du coulage de la deuxieme couche de réinitier 1’écoulement de la
premiére au niveau de I’interface. Ceci induit la formation d’un joint froid a I’interface entre

les deux couches.

Le terme « adhérence » décrit la connexion dans la couche limite entre deux matériaux qui
sont mis en présence et liés I'un a l'autre avec une interface commune, de telle sorte qu'une
force, énergie extérieure ou un mouvement d'origine thermique est requise pour rompre le
lien ou séparer le substrat de la couche d'apport. Les mécanismes de liaison entre deux
couches de béton, 1’une durcie et I’autre fraiche, se déroulant a l'interface entre bétons d'ages
différents sont donc complexes et variés. Celles-ci peuvent étre divisées essentiellement en

une liaison mécanique liée principalement a la rugosité macroscopique, a une liaison
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physique liée a une interaction de type Van der Waals et a la tension superficielle ainsi qu’a
une liaison chimique qui consiste en des réactions chimiques entre le substrat et le matériau
frais (Courard 1998).

Une large gamme de parametres de matériaux et de conditions environnementales peut
influencer la qualité de cette liaison. Les raisons possibles de ces défaillances comprennent la
préparation de la surface du substrat (Rugosite, humidité et état de carbonatation), le choix et
I'application des matériaux de revétement, les procédures de durcissement, les propriétés des
matériaux en fonction du temps et les influences environnementales (Bissonnette et al. 2014).
Santos et al. 2011 ajoutent que cette force d'adhérence des interfaces béton-béton est
fortement influencée par les conditions de cure, qui peuvent créer des contraintes
supplémentaires a l'interface entre les deux couches. En comparant deux conditions de
durcissement, une diminution significative d’environ 19% de la force de liaison a été
observée en comparant le durcissement en laboratoire a un durcissement en conditions

extérieures.

Austin et al. 1995, qui ont expérimenté dans le domaine de réparation de béton, affirment
qu'une surface propre, solide et rugueuse du béton de substrat ainsi que son état d’humidité
sont nécessaires pour une bonne adhérence avec la couche de réparation ajoutée. La surface
du béton de substrat présente toujours une certaine rugosité, due a la présence des pores et
des cavités ouvertes dites microrugosités ainsi qu’une texture de surface ou macro-rugosité.
Des ancrages mécaniques sont formés entre les deux matériaux lorsque le matériau d’apport
est coulé en remplissant les pores ouverts et les cavités a la surface du substrat (Beushausen
et Alexander 2008). Ils ont souligné I’importance de la préparation et de la géométrie de la
surface du substrat. En effet, quand le substrat a une faible macro-rugosité, ils ont observé
une perte de force de liaison avec le temps. Plus tard, Santos et Julio 2011 ont démontré que
la force de liaison de l'interface béton-béton augmentait avec I'augmentation de cette rugosité

de surface.

Selon la littérature, de nombreuses idées contradictoires ont été mentionnées concernant
I'effet de I'numidité de surface sur la liaison entre du béton coulé conventionnellement de
différents ages. Beushausen et Alexander 2008 déclarent que la force de liaison est fonction
des conditions d'humidité de la surface du béton déja existant. Mais Pigeon 1992 considére
cette idée comme fausse en comparant l'interface entre I'ancien et le nouveau béton a la

liaison entre les granulats et la pate de ciment. L’interface est alors considérée comme un
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effet de paroi qui existe entre I’ancienne et la nouvelle couche, résultant en une zone de
transition. Selon Gilette 1963, l'eau libre a la surface de la couche existante diminue

I’adhérence entre I'ancien et le nouveau béton déposé.

Quant a Mallat et Alliche 2011, ils ont montré que la force de liaison est affaiblie dans
I’interface suite a une surface trop séche ou trop humide du substrat. Dans le cas d’une
surface tres seche, une partie de I'eau du mélange de réparation sera aspirée dans le substrat
avant que les composants solubles et réactifs de la pate de ciment ne se forment causant une
mauvaise adhérence avec le substrat. D’un autre c6té, une surface saturée en eau avant
I'application du mortier augmentera le rapport eau/ciment a la limite du mortier frais et

diminuera ses propriétés mécaniques.

Hui-cai et al. 2002 expliquent le comportement des interfaces qui se produit entre deux
couches de béton d'ages différents en considérant une approche microstructurale, montrant a
I'échelle nanométrique différents produits de réaction qui peuvent se produire dans la zone
interfaciale, divisée en 3 sous-couches : La couche pénétrante, la couche fortement affectée et

la couche faiblement affectée (Figure 1-5).

Béton frais

Couche faiblement affectée

Couche fortement affectée ___ Zone Interfaciale

Couche pénétrante

Béton ancien

Figure 1-5 : Approche microstructurale de l'interface selon Hui-cai et al. 2002.

La premiére couche de la zone interfaciale nommée la « couche pénétrante » se trouve a
I'intérieur du béton ancien et n'a aucune influence néfaste sur la résistance de l'interface. Le
béton frais pénétre dans le béton ancien et réagit avec, formant des produits d'hydratation qui
remplissent les pores, principalement des silicates de calcium hydratés « C-S-H » et peu

d'ettringite (trisulfoaluminate de calcium hydraté). La microstructure de cette couche est
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dense et son épaisseur dépend de la nature du béton frais ainsi que de la porosité de

I’ancienne couche de béton.

La « couche fortement affectée » est située a la limite des deux couches de béton ancien et
frais. Le coulage du béton frais entraine un fort débit d'eau en direction du béton ancien,
entrainant une augmentation locale du rapport eau/ciment, ce qui augmente la taille et la
quantité de cristaux d'ettringite et de portlandite (hydroxyde de calcium « Ca(OH), »). Ces
derniers sont les principaux produits d'hydratation de cette couche, en plus de la présence
d’eau et des fissures. Les aiguilles d’ettringite sont orientées perpendiculairement au plan de
I’interface, ce qui rend cette couche plus poreuse. Cette couche est considérée comme plus
faible que le matériau d’origine et la plus faible entre les trois couches d'interface, ce qui la

rend décisive dans les performances interfaciales.

La « couche faiblement affectée » se situe dans la couche fraichement déposée et est plus
résistante que la « couche fortement affectée ». La quantité et la forme des cristaux de cette

couche sont similaires a la couche de béton frais.

Généralement, ce type d'interfaces a été largement étudié mais, au contraire, peu de
recherches ont été effectuées sur 1’adhésion de deux couches fraiches jusqua ce que
I'impression 3D apparaisse et donne a ce sujet un point d’intérét pour beaucoup de

chercheurs.

1.3.2 Interface entre deux couches imprimées.

En général, le concept de I’impression 3D de matériaux cimentaires, vu la nature de la
fabrication additive, consiste a déposer du béton frais sur du béton frais, et cela avant le
temps de début de prise des deux couches. Les structures imprimées en 3D sont donc
constituées de plusieurs couches introduisant de nombreuses interfaces, surtout avec des

retards pouvant survenir entre les dépositions successives des couches.

Le sujet de la liaison interfaciale et du mécanisme de cohésion de couches de mortier,
résultantes d’un processus de fabrication additive, présentent un intérét particulier pour les

chercheurs et font 1’objet de recherches continues et approfondies.

Selon Ngo et al. 2018, I’adhérence intercouches est un défi majeur de la technique
d’impression 3D, et d'une importance cruciale pour une mise en ceuvre réussie de la

construction automatisée. Cette force de liaison entre les couches imprimées est donc une
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propriété mecanique critique des objets imprimés (Marchment et al. 2017). Les couches
doivent s’adhérer d’une maniére optimale afin de créer une structure homogéne quasi-
isotrope ayant les propriétés mécaniques adéquates, en absence de toute sorte de vibration ou
de forces externes lors du depét des couches, afin de garantir une structure finale stable et
résistante (Zareiyan 2016 ; VVan Der Putten et al. 2019(a) ; Wolfs et al. 2019).

En outre, Nerella et al. 2018 désignent cette liaison entre les couches imprimées par le
« Talon d’Achille » de I’impression 3D du béton, car une faible adhérence entre les couches
consécutives peut créer des défauts potentiels, conduisant & des concentrations de contraintes

dans cette zone entre les couches.

En principe, I'apparition d'une liaison faible entre les couches de béton imprimé est similaire
a la formation d'un joint froid dans les structures en béton coulées de maniere
conventionnelle (Zareiyan et Khoshnevis 2017(a)). L’approche de Hui-cai et al. 2002 déja
présentée peut-étre applicable dans le cas de I'impression en 3D du béton lorsque I'intervalle
de temps entre les couches est suffisamment long, au moins dépassant le temps de début de

prise du mélange.

Selon Kruger et van Zijl 2021, I'adhérence entre les couches de mortiers imprimées comprend
une interaction mécanique ainsi qu'une liaison chimique et de forces intermoléculaires entre
les filaments. Selon Ghaffar et al. 2018, I'adhésion intercouches est l'interaction des
matériaux aux deux échelles microscopique (réactions chimiques) et macroscopique (rugosité

de surface), qui affecteront la création de cette cohésion entre les couches.

La littérature indique que plusieurs mécanismes sont responsables du manque d'adhérence
entre de tels matériaux. L’origine de la faible force de liaison est liée soit a une faible
interaction chimique entre les couches (Keita et al. 2019), soit a une mauvaise liaison
mécanique de surface entre eux (Van Der Putten et al. 2019(a)), soit aux forces physiques

intermoléculaires (Wolfs et al. 2019).

La formation de joints froids entre les couches imprimées peut s'expliquer par un phénoméne
d'échange d'humidité selon lequel, lorsque la couche inférieure devient plus séche, elle
absorbe plus d'eau de la couche supérieure fraichement déposée ou simultanément de l'air a
I'intérieur de la couche inférieure s'en échappe. Cet air reste piégé au niveau de l'interface
provoquant une mauvaise liaison (Van Der Putten et al. 2019(b)). Par conséquent, Kruger et

van Zijl 2021 indiquent que plus l'intervalle de temps entre les dépots successifs est long,
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plus 1'eau s’évapore de la surface, ce qui entraine une augmentation de la migration de 1I’eau

entre les filaments et, par conséquent, une faiblesse plus importante au niveau de 1’interface.

D’un autre c6té, Keita et al. 2019 disent que la baisse de la résistance de l'interface ne trouve
pas son origine dans la structuration de la couche inférieure qui pourrait empécher le mélange
des deux couches successives. Leurs résultats suggérent plutét un séchage superficiel
extrémement localisé a l'origine de cette baisse au niveau de l'interface, ou il n'y a pas assez
d'eau pour hydrater le ciment et ainsi la résistance de l'interface diminue. Lors de
I'impression, la surface de la couche inférieure est exposée a I'environnement pendant un
certain temps jusqu'a ce que la couche supérieure soit extrudée en-dessus. Pendant cette
période, l'eau s'évapore continuellement de la surface de la couche, diminuant la teneur en
eau de l'interface. Le mortier perd alors progressivement sa maniabilité, ce qui se traduit par
une surface inférieure difficilement déformable par la couche supérieure. Une faible teneur en
eau entraine aussi un faible degré d'hydratation et des micropores, induisant une faible liaison

entre les couches.

D'un point de vue microstructural, il peut étre décrit comme une défloculation de la pate et
des ponts de C-S-H sous écoulement, et floculation et formation de ponts C-S-H au cours du
temps au repos. Selon Roussel et Cussigh 2008, un matériau fortement thixotrope peut
exercer un défi majeur sur le comportement de l'interface, telle que la réduction de la force de
liaison entre les couches. Une concentration d'eau et une température de cure élevées sont
bénéfiques pour empécher I'évaporation de I'eau et améliorer le processus d'hydratation de
sorte que les propriétés mecaniques en soient améliorées. Cela est di a I'augmentation des
produits d'hydratation tels que les C-S-H (Le et al. 2012(a) ; Weng et al. 2021). Au début de
la période d'hydratation, les précipitations d'hydrates tels que les C-S-H et les aiguilles
d’ettringite forment des ponts entre les grains de liant, ainsi la pate gagne progressivement
une certaine résistance (Roussel et al. 2012). Si la couche supérieure est absente pendant cette
période, les premiers hydrates de la surface de la couche inférieure se limitent a former des
ponts avec de nouvelles particules de liant lorsque la couche supérieure est extrudée. Par
conséquent, apres la prise de la couche inferieure, les hydrates contribuant a la liaison de
I'interface sont limités, ce qui entraine une diminution rapide des propriétés mécaniques de la

zone interfaciale (Geng et al. 2020).

Panda et al. 2019 pensaient également que les contraintes générées par I'écoulement de la

couche supérieure peuvent initier un écoulement dans la couche inférieure, surtout si le
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matériau n’est pas thixotrope. Ceci pourrait minimiser la formation de pores (surtout des
macropores) et permettre 1’homogénéisation des deux couches dans une certaine mesure
assurant une meilleure force de liaison a l'interface. Suivant De Schutter et al. 2018,
lorsqu’une couche est en cours de déposition au-dessus d’une couche déja imprimée, elle
vient exercer une certaine pression sur la couche précédente. La haute température et la
pression au niveau de la buse remodéle la surface de la couche antérieure permettant la

formation d’une liaison avec la couche nouvellement imprimée.

Selon Geng et al. 2020, lorsque la couche supérieure est extrudée, son support ne provient
que de la couche inférieure, leur contact est donc inévitable. Certains renflements ont la
chance d'entrer en contact les uns avec les autres et seront liés entre eux grace a des produits
d'hydratation apres durcissement. Cependant, a certains endroits, l'air peut rester a l'interface
durcie ce qui se traduira par une porosité trés élevée (Figure 1-6).

Pendant I’étape de mise en contact (contacting), le matériau d'impression est toujours dans un
état plastique. Par conséquent la couche supérieure peut se déformer sous son propre poids et
la couche inférieure est également capable de changer de forme sous pression. Les deux
situations optimiseront la macro-interface. Dans ces conditions, plus de zones de contact et

des pores moins larges seront générés apres le durcissement.

% Flowing
D@ | deformation

Paste Sand Rough surfaces

(Porosity, P)

Printing | ,Compressed Hardening

deformation

Deforming

Figure 1-6 : Illustration du processus de génération d'interface entre deux couches. (Geng et al.
2020)
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La macro-interface sera donc définie comme étant constituée de pores relativement larges qui
dépendent de la capacité de déformation des couches. Alors que la micro-interface est située
dans les zones de contact et se compose de produits d'hydratation et de pores et/ou de fissures
relativement petits, qui dépendent de la microstructure des hydrates (Figure 1-7).

Macro interface Micro interface

AN NTTRC TR ) !6
Rough surface

Figure 1-7 : La macro/micro interface entre deux couches. (Geng et al. 2020)

1.3.3 Influence des parametres de fabrication sur I’adhérence.

Plusieurs parametres peuvent affecter cette adhérence entre les couches extrudées de mortier
frais. Un intérét particulier est donc accordé a ce sujet vu son effet critique sur les propriétés

mécaniques a 1’état durci des objets imprimés.
En général, I’obtention d’une bonne qualité d’interface dépend de :

- Lacomposition du matériau d’impression.
- Le temps d’attente entre les couches.

- Lavitesse d’impression.

- Labuse d’impression.

- L’humidité de surface.

D’aprés Malaeb et al. 2019, ces paramétres d’impression jouent un role trés important sur
I’état d’interface entre les couches successives et par la suite sur le comportement mécanique

a I’état durci du matériau imprimé.

- Matériau d’impression . La composition du matériau et ses propriétés rhéologiques a

I’état frais sont décisives en ce qui concerne la qualité de cette interface et la formation ou
non de joints froids (Van Zijl et al. 2016 ; Nerella et al. 2018). Nerella et al. 2019 ont par
ailleurs montré que la formation de joints froids pouvait avoir lieu lorsque le matériau était
trop thixotrope pour permettre un contact lisse et propre entre les couches, ce qui réduit la
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surface de contact effective et ainsi 1’adhésion entre elles. Par contre, Keita et al. 2019
concluent que 1’adhérence entre les couches est plutdt a relier a I’évaporation de I’eau de la
surface de la couche au repos donc a son séchage plutot qu’a la thixotropie du mélange et a la

structuration de la premiére couche déposee.

En ce qui concerne la composition de cette encre d’impression et selon Nerella et al. 2016,
I’utilisation d’additions minérales réduit la porosité du matériau extrudé en maintenant une
teneur en eau quasi-constante, ce qui pourra contribuer & une meilleure adhésion
intercouches. Ils ajoutent encore que I’utilisation de certains adjuvants dans le mélange, tels
que des agents de viscosité ou des polyméres superabsorbants peuvent améliorer 1’état la

qualité interfaciale.

Paul et al. 2018 ont également étudié I'effet du rapport diamétre sur teneur des granulats dans
la composition de 1’encre d’impression sur la force de liaison entre les couches. Ils ont
montré qu’un faible diametre maximal de granulats en plus d’un rapport Ciment/Granulats

¢élevé améliore 1’adhérence entre les couches.

- Temps d’attente entre les couches : Le temps d’attente entre deux dépositions

successives est I'une des conditions les plus importantes qui régit la force de liaison entre les

couches d’une structure imprimée (Lim et al. 2012 ; Panda et al. 2018).

Des intervalles de temps intercouches plus longs, qui sont nocifs a la fois pour la structure
micro et macro, conduisent évidemment a la diminution de la force de liaison intercouches
(Ghaffar et al. 2018 ; Geng et al. 2020).

Dans I’'impression 3D, et comme nous I’avons déja abord€, un paradoxe concernant le temps
est présent. L'intervalle de temps entre les couches déposées doit étre suffisamment long pour
fournir un raidissement adéquat des couches inférieures capable de supporter le poids des
couches déposées par la suite et également suffisamment court pour assurer a la fois une
constructibilité ainsi qu’une force de liaison optimisée. Ainsi un temps plus court conduit a
une adhérence plus élevée entre les couches (Feng et al. 2015 ; Nerella et al. 2017) lorsqu’un
un temps plus long induit une réduction de cette adhérence (Le et al. 2012(b) ; Kazemian et
al. 2017 ; Nerella et al. 2017).

Dans 1’étude de Le et al. 2012(b), des échantillons avec des intervalles de temps entre les

couches de 0, 15, 30 minutes, 4 heures et 7 jours ont été imprimés. La Figure 1-8(a) montre
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que I’échantillon avec un temps d’attente entre les couches (TAC) de 15 minutes, Sous charge
de traction, a rompu dans le matériau avec des valeurs élevées de la force de liaison, alors que
la Figure 1-8(b) montre la surface de rupture d’un échantillon avec un temps d’attente de 4
heures qui a rompu au niveau de I’interface entre les couches déposées, ce qui prouve la
faiblesse de cette zone pour des temps d’attente longs. Par conséquent, la force de liaison
intercouches diminuent lorsque lintervalle de temps entre les dépositions augmente.
Egalement, pour des temps d’attente entre 30 minutes et 7 jours, la force de liaison moyenne
entre les couches a subi une réduction de 53 a 77 %, en comparaison avec du béton coulé par

la méthode traditionnelle.

(@) (b)

Figure 1-8 : Mode de rupture des échantillons soumis a un essai de traction :(a) TAC = 15 min (b)
TAC= 4 heures. (Le et al. 2012(b))

De plus, selon Paul et al. 2018, les surfaces de rupture obtenues apres un essai de traction sur
des échantillons réalisés avec 2 intervalles de temps différents présentent un aspect différent.
La surface de rupture d'un échantillon a faible intervalle de temps est rugueuse contrairement

a une surface lisse qui est observée pour l'intervalle de temps élevé.

D’un autre coté, et selon Paul et al. 2018, un temps d’attente intercouches plus court permet
aux réactions chimiques et a I’hydratation des matériaux des deux couches successives,
toujours a 1’état frais, d’avoir lieu, ce qui favorise la formation de produits d’hydratation
renforgcant la liaison entre les deux couches. A I’inverse, une augmentation de ce temps
d’attente permet le séchage, le durcissement et méme la prise de la couche inférieure dans
certains cas, conduisant a une interaction chimique réduite. Certains mélanges nécessitent un
temps parfois long pour sécher. Ceci maintient la surface chimiquement active pour former
des interfaces entre les couches dont le comportement est proche du matériau brut, sans
grande dépendance de l'intervalle de temps entre les couches suivantes (Bos et al. 2016).
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Van Der Putten et al. 2019(a) visaient quant a eux a étudier l'effet de différents temps
d’attente sur la microstructure de 1I’élément imprimé (taille et quantit¢ des pores). Une
augmentation du nombre et du diamétre des pores a été remarquée avec 1’augmentation du
temps d’attente entre deux couches, avec une quantité de pores plus élevée au centre (zone

interfaciale).

Tay et al. 2019 ont étudié 1'effet du temps d’attente entre les couches sur le matériau a I'état
frais et l’effet éventuel sur 1’adhérence interfaciale. Si l'intervalle de temps était court,
I'interface peut réorganiser son orientation pour s'adapter aux contraintes apportées par le
dépbt de la couche suivante, ce qui aidera le matériau a I'interface a bien se lier avec elle. Et
lorsque ce temps devient suffisamment long pour que la couche initiale soit rigide, cette
énergie de dépdt n'est plus suffisante pour réorienter le matériau interfacial. Une étude de
I’état de la zone d’interface a 1'échelle macroscopique a été menée pour comprendre I'effet du
temps d’attente entre les deux couches sur I'adhérence des couches, représentée par la Figure
1-9. Pas de vides visibles entre les couches pour les intervalles de temps courts mais a mesure
que cet intervalle augmente, ces vides entre les couches augmentent évidemment, jusqu’a
former une légére forme en U qui peut étre d0 au poids des couches suivantes et aux

perturbations pendant le processus d'impression.

Figure 1-9: Objets imprimés a différents intervalles de temps entre les couches : (a) 1 min, (b) 5 min,
(c) 10 min, (d) 20 min. (Tay et al. 2019)
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- Vitesse d’impression : La vitesse d’impression doit donc étre suffisamment lente pour

que le matériau ait le temps de se structurer entre deux couches pour garantir sa
constructibilité mais en méme temps suffisamment rapide pour éviter tout sechage excessif

qui viendrait compromettre la qualité de la liaison entre les couches (Tay et al. 2017).

Van Der Putten et al. 2019(a) ont montré également que la vitesse d'impression a une
influence significative sur la rugosité de la surface donc sur cette adhérence interfaciale en
accord avec les observations de Zareiyan et Khoshnevis 2017(b) qui ont montré que la force
de liaison entre deux couches distinctes est liée a la rugosité de surface. En effet, une faible
vitesse d’impression introduit une rugosité¢ importante sur la surface de la couche initiale, ce
qui a un effet positif sur la liaison intercouches. Contrairement, dans les cas de grande vitesse
d’impression, une faible rugosité¢ induite a la surface conduit a une faible liaison entre les

couches.

- La buse d’impression : La hauteur de la buse au-dessus de la surface d'impression est
I'un des paramétres de I'imprimante qui influence non seulement la force de liaison entre les
couches mais egalement la qualité de la surface des filaments imprimés (Bos et al. 2016).
Panda et al. 2018 ont trouvé qu’une diminution de la distance entre la buse et le point
d’impression pourrait compacter la couche en cours d’impression dans 1’ancienne, ce qui
réduirait le taux de porosité dans la zone interfaciale menant a une liaison améliorée entre les
deux couches. Le processus d’extrusion applique souvent une certaine déformation controlée
du filament en cours d’impression, ce qui facilite I'adhésion a la couche précédente (Buswell
et al. 2018). Par contre, Wolfs et al. 2019 n’ont trouvé aucune relation claire entre la hauteur
de la buse et la force de liaison pour la combinaison matériau-procédé spécifique utilisée

dans leur étude.

Paul et al. 2018 affirment que la forme géométrique de la buse influence cette liaison inter-
couches ou les buses de forme rectangulaire assurent une meilleure adhérence et ou la surface

de contact est plus grande (Figure 1-4).

- L humidité de surface : L'humidité de surface est un aspect important et doit se situer

dans certaines limites car les effets d'une surface trop humide ou trop seche sont
préjudiciables en ce qui concerne 1’adhérence entre les couches (Wolfs et al. 2019). Cette
humidité de surface est fonction des conditions d’impression et des conditions du matériau

(Composition, laitance etc...).
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Sanjayan et al. 2018 ont étudié l'influence de I’humidité de surface sur l'adhérence entre les
couches extrudées, en plus de l'effet du temps d’attente, sur la résistance intercouches. En ce
qui concerne la force de liaison intercouches, pour les échantillons a intervalle de temps de 10
et 30 minutes, cette force était égale mais supérieure a celle de 20 minutes ou tous les
échantillons sont rompus a l'interface entre les couches imprimées. Pour comprendre ce
phénomene, les auteurs ont étudié la variation de la teneur en humidité de la surface en
fonction du temps d’attente entre les couches. Une corrélation nette a été trouvée entre ces
deux variables, comme le montre la Figure 1-10. Une teneur d’humidité élevée garantie un
milieu aqueux convenable pour assurer 1’adhérence du béton en cours d’impression avec la

couche déja existante, résultant en une force de liaison intercouches plus élevée.
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Figure 1-10: Variation de I’humidité de surface en fonction du temps d’attente entre les couches,

comparant des échantillons de béton imprimé en 3D et conventionnel. (Sanjayan et al. 2018)

A t = 0 minute, équivalent au moment de 1’extrusion du filament de béton, I’humidité en
surface de la couche est élevée (Figure 1-10) due a la laitance sous pression en raison du
phénomene de migration induite par cisaillement. Cela est d0 a la haute pression exercée sur
le béton dans les tuyaux de pompage ainsi que dans la buse, de sorte que les granulats se
concentrent au centre du filament extrudé ou la contrainte de cisaillement est minimale, alors
que proche des surfaces, une forte contrainte de cisaillement se produit induisant une
concentration de pate de ciment sous la forme d’une couche lubrifiante apportant de

I'numidité supplémentaire a la surface (Figure 1-11).
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Couche lubrifiante Concentration

de granulats

Figure 1-11: Schéma représentatif d'un filament cylindrique lors de son extrusion en 3D illustrant le

phénomeéne de migration induite par cisaillement.

Entre 0 et 20 minutes, ’humidité de surface a diminué, la ou la laitance était nulle, de sorte
qu'une évaporation constante d'humidité a lieu depuis la surface du béton extrudé pendant
cette période de temps, ou elle est exposée a l'air, la laissant seche et rigide. Entre 20 et 30
minutes, un temps d’attente suffisamment long entre les couches, I’humidité de surface
augmente avec l'augmentation du taux de laitance. Ceci est en contraste avec le béton
conventionnel ou la laitance, en correspondance avec 1I’humidité de surface, augmente
continuellement avec le temps. Ainsi, Sanjayan et al. 2018 ont montré que I'état hydrique de
la surface du matériau a une forte influence sur le comportement du matériau a 1’état durci.
Le séchage réduit la teneur en eau de surface affectant négativement les propriétés
mécaniques du matériau tandis que la présence d'eau a la surface due a la laitance a un effet

positif sur l'interface et le matériau.

Cela a également été approuvé par Sonebi et al. 2019, qui ont pulvérisé de l'eau avec un
vaporisateur a la surface de lI'ancienne couche juste avant le dép6t de la deuxieme couche. Les
résultats ont montré que I’hydratation de la surface de la premiére couche permettait un
ralentissement de la perte de résistance de I’interface avec le temps en comparaison avec les

échantillons réalisés sans humidification.

De la méme maniére, Keita et al. 2019 ont confirmé 1'effet de I’humidité de surface au niveau
de I’interface avec des échantillons couverts ou non avant déposition de la couche suivante,
ou la force de liaison interfaciale était 90 % plus élevée lorsque les échantillons étaient
couverts et protegés du sechage.
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1.4 Caractérisation mecanique a I’état durci.

La résistance mécanique du béton a I'état durci est obtenue avec le temps et tout au long du
processus d'hydratation, et ceci grace a la formation des hydrates et la structuration de sa

microstructure.

Paul et al. 2018 montrent qu’un objet extrudé en 3D présente une porosité réduite, conduisant
a une resistance accrue. Ce qui fait que les matériaux imprimes, en comparaison avec les
matériaux moulés traditionnellement, présentent un comportement mécanique amélioré dans
les trois directions (fonction du plan d’interface). Cette amélioration est due a I’effet positif
de D’extrusion qui joue un rdle trés important en augmentant la densité du mortier

d’impression (Van Zijl et al. 2016 ; Sonebi et al. 2019).

1.4.1 Caractérisation mécanique globale de I’interface entre couches.

Les structures en béton sont normalement considérées comme homogeénes, selon les codes de
construction actuels. En revanche, la formation d'interfaces entre les couches imprimées
successivement peut altérer considérablement le comportement mécanique global de la

structure a 1’état durci, montrant une anisotropie ainsi que des faibles résistances interfaciales

(De Schutter et al. 2018).

Il est probable que les propriétés des interfaces régissent les propriétés globales de 1’objet
imprimé a I’état durci avec les propriétés du matériau a ’intérieur de la couche considérée

comme la limite supérieure des performances théoriquement réalisables (Bos et al. 2016).

Le comportement anisotrope est I'un des principaux défis de la fabrication additive. En raison
de cette nature qui consiste en des dépositions de couches les unes au-dessus des autres, la
microstructure du matériau a l'intérieur de chaque couche (sans interface) est différente de
celle des frontiéres entre les couches, c’est-a-dire aux interfaces. L’anisotropie de la piéce
imprimée en 3D se traduit par un comportement mecanique différent sous tension ou
compression selon la direction de 1’essai par rapport au plan de I’interface, perpendiculaire ou
parallele au plan (Ngo et al. 2018). Pourtant, un processus d'extrusion correctement fait
introduit relativement peu d'anisotropie dans la structure durcie en raison de la forte liaison
interfaciale (Le et al. 2012(b) ; Nerella et al. 2017 ; Cho et al. 2019).

Afin d’¢étudier et comprendre le comportement mécanique d’une structure imprimé en 3D, il

faut prendre en considération le niveau d’anisotropie de ce matériau en comparant SON
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comportement dans trois directions comme le montre schématiquement la Figure 1-12. Les
trois cas possibles sont: i) direction 1: I’axe de I’effort est perpendiculaire au plan de
I’interface, ii) direction 2 : ’axe de I’effort est paralléle au plan de I’interface et a la direction
de déposition et iii) direction 3: I’axe de I’effort est paralléle au plan de ’interface mais

perpendiculaire a la direction de déposition (Tay et al. 2017 ; Sonebi et al. 2019).

r F
F
Direction de déposition ’Z
z F
g+ T J
Direction 1 (D) Direction 2 (D) Direction 3 (D3)

Figure 1-12: Essai de compression tridirectionnel sur un échantillon imprimé en 3D suivant le plan
d’interfaces. (Tay et al. 2017)

Selon Paul et al. 2018, et suite a des essais pluridirectionnels qui peuvent étre de compression
ou de flexion, la résistance est plus élevée dans la direction parallele a la direction
d’impression (D) que dans la direction perpendiculaire a celle de I’impression (D;) ou (D).
Ceci est causée par les liaisons faibles entre les filaments imprimés, ou des interfaces et/ou
des fissurations peuvent se produire (Le et al. 2012(b) ; Feng et al. 2015). De méme pour
Sanjayan et al. 2018, un phénoméne d’anisotropie est remarqué en compression comme en

flexion.

Pour Le et al. 2012(b), une réduction de la résistance a la compression entre 5 et 30%, selon
la forme imprimée et l'orientation de la charge par rapport aux couches a été observée. Les
résistances les plus faibles se produisent lors du chargement dans des plans paralleles aux
couches. Cependant, comme attendu, la résistance a la flexion est considérablement réduite
(jusqu'a 36%) lorsqu'elle est appliquée pour provoquer une tension perpendiculaire aux

couches mais toujours élevée par rapport aux bétons conventionnels.

Une large gamme d’essais mécaniques a été proposée et explorée dans la littérature pour
évaluer les propriétés d'adhérence et la performance de matériaux présentant des interfaces, et
quantifier un parametre de résistance de cette liaison. Certains essais mécaniques permettent

d'obtenir une caractéristique mécanique représentative du comportement global du matériau
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(notamment 1’anisotropie) tandis que d’autres essais cherchent a mieux caractériser la région

interfaciale.

e FEchelle macroscopigue.

Récemment, plusieurs types d’essais, surtout destructifs, ont été appliqués pour caractériser le
comportement macro de I’interface. Il s'agit notamment des essais de compression
pluridirectionnels (Figure 1-12, Figure 1-13(a)) (Panda et al. 2017 ; Marchment et al. 2017 ;
Sanjayan et al. 2018 ; Van Der Putten et al. 2019(a) ; Nerella et al. 2019 ; Wolfs et al. 2019).
L’essai de cisaillement, 1’essai de traction indirect/par fendage (Figure 1-13(b)) (Kruger et
van Zijl 2021 ; Weng et al. 2021) ainsi que 1’essai de résistance a la traction direct (Figure
1-14) (Le et al. 2012(b) ; Marchment et al. 2017 ; Sanjayan et al. 2018 ; Panda et al. 2018 ;
Wolfs et al. 2019 ; Kruger et van Zijl 2021) sont également utilisés dans la littérature.

|F I 4Pl

Bloc métallique

Eprouvette testée

N (

' |
+ Blocs métalliques 1 P

(a) (b)
Figure 1-13: lllustration schématique de la configuration du : (a) Test de compression

classique (Van Der Putten et al. 2019(a)) ; (b) Essai de traction par fendage.
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Surfaces fracturées

Colle Epoxy

N

.. Bloc en bois

Figure 1-14: lllustration du test de résistance en traction direct de la liaison intercouches.
(Panda et al. 2018)

Des essais de flexion trois et quatre points sont également présentés dans la littérature comme
approche pragmatique pour déterminer la force de liaison interfaciale des échantillons de
béton imprimé en 3D en fournissant une contrainte de traction (Figure 1-15(a)). (Marchment
et al. 2017 ; Panda et al. 2017 ; Sanjayan et al. 2018 ; Nerella et al. 2019 ; Wolfs et al. 2019).
Keita et al. 2019 ont choisi des essais de flexion et de compression pour éviter toute découpe,
sciage ou collage entre les échantillons et les composants de la presse. lls définissent 3 essais
de compression différents : 1’essai de compression classique (Figure 1-15(b)), I’essai de
compression avec des lames métalliques a I’interface (Figure 1-15(c)) et I’essai de

compression avec angles métalliques (Figure 1-15(d)).

I<—

(@) (b) (©) (d)

Figure 1-15: Essais pour étudier I’adhérence entre les couches - (a) Essai de flexion 3-
points ; Essais de compression (b) classique ; (¢) avec lames métalliques a [’interface entre

les deux couches et (d) avec des angles métalliques. (Keita et al. 2019)
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Dans leur étude, ils montrent que les essais de flexion et de compression classiques ne testent
pas directement l'interface et que ces essais ne sont donc pas en mesure de détecter sa
présence en comparaison avec des blocs monolithiques, a part les augmentations d’écart-type.
En raison de leur chemin de contrainte spécifique, ils ne testent pas directement l'interface, de
sorte que la resistance déduite n'est donc que faiblement affectée par la présence d'une
interface faible. L’essai de compression avec lames métalliques a 1’interface teste uniquement
cette zone fournissant une mesure trés dispersée, alors que 1’essai de compression avec des
angles métalliques semble étre un chargement mécanique intermédiaire principalement en
cisaillant le matériau. Donc, et d'apres leurs résultats expérimentaux, Keita et al. 2019
suggerent que seul 1’essai d’angles permet de mesurer une baisse de la résistance relative

moyenne a I’interface au-dela des écarts-types.

Nerella et al. 2018 avaient conclu que les essais de flexion et de cisaillement sont ambigus et
que leurs résultats ne sont pas assez indicatifs de 1’état de I’interface ni de la force de liaison

entre les couches.

La réalisation d'essais uniaxiaux est un moyen direct d'obtenir la force de liaison entre deux
couches (Le et al. 2012(b) ; Marchment et al. 2017 ; Sanjayan et al. 2018 ; Panda et al. 2019 ;
Tay et al. 2019 ; Van Der Putten et al. 2019(b)). Cependant, les détails de ces essais ne sont
pas si couramment rapportés dans la littérature. D’apres Chen et al. 2020, il existe un manque
de connaissances concernant la mécanique et la modélisation de rupture dans le contexte des

matériaux cimentaires imprimés en 3D.

Bien que les essais destructifs présentés précédemment soient généralement utilisés pour
obtenir une force de liaison interfaciale, cela peut ne pas toujours étre une option viable
surtout dans le cas de structures imprimées en 3D a grande échelle. Une solution possible
dans ce cas sera d’utiliser des essais non destructifs tel que 1’indentation qui seront présentés

dans la suite de ce chapitre (Partie « Caractérisation mécanique par indentation. »).

Des observations a I’échelle macroscopique pour comprendre le comportement du matériau
imprimé au niveau de I’interface entre les couches successives étaient encore réalisées par
Tay et al. 2019 (Figure 1-9). Ces examens de I’interface permettent de repérer les porosités,
les cavités ainsi que de comparer les échantillons selon leurs conditions de mise en place.
Van Der Putten et al. 2019(a) ont utilisé la technique de porosimétrie a intrusion de mercure

et d'absorption d'eau pour caractériser la porosité de la zone interfaciale d'un échantillon
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imprimé. Ohdaira et Masuzawa 2001 ont réussi a estimer la résistance d'un joint froid dans le
béton en utilisant la spectroscopie ultrasonique. Dans ce cas, et en présence de joints froids
dans les régions interfaciales entre les couches imprimées, cette technique pourrait également
étre appliquée aux structures en béton imprimées en 3D. Pourtant, ces inspections ne
fournissent pas une mesure quantitative de la resistance ou adhérence entre les couches
imprimeées (Carlton et al. 2016 ; Tay et al. 2019 ; Panda et al. 2019).

e Echelle microscopigque.

Les observations microscopiques consistent en des investigations des microstructures proches
de I’interface entre les couches de béton imprimées pour pouvoir éventuellement réveler
certaines porosités, identifier divers produits d’hydratation en fonction des différentes
conditions d'impression (Carlton et al. 2016), ainsi que suivre la progression de la formation

ou pas de cette liaison entre les deux couches avec 1’age du béton (Figures 1-16 et 1-17).

Figure 1-16: Cavité entre deux couches dans un béton a 28 jours et avec 10 minutes d’attente entre
les couches montrant une présence de portlandite dans cette zone de décollement. (Nerella et al.
2017)
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Figure 1-17 : Zone interfaciale pour un béton a 1 jour et avec 10 minutes d’attente entre les couches

montrant qu’il n’y a pas de différence de microstructure avec le ceeur du matériau. (Nerella et al.

2017)

1.4.2 Caractérisation mécanique par indentation.

Une alternative encore peut utiliser dans la caractérisation des bétons imprimés en 3D est

I’utilisation de I’indentation qui permet une étude localisée.
o Geénéralités.

L'objectif de cette thése est de caractériser des éléments imprimés en béton confrontés a des
conditions de séchage et de durcissement variables. Afin de caractériser et d'évaluer les
propriétés mécaniques, une grande variét¢ d’essais mécaniques existent comme ceux
mentionnés dans le paragraphe précédent. Pour déterminer les propriétés mécaniques a
1'échelle locale, nous nous sommes intéressés a 1’essai d'indentation qui peut étre considéré
comme un essai non destructif (a I'échelle de I'échantillon) en comparaison avec d'autres
essais mécaniques réalisés sur des matériaux similaires. Cet essai nous semble donc étre une
technique appropri¢e d’autant plus que l'indentation est I'un des essais mécaniques les plus
simples a réaliser. Les instruments d’indentation développés jusqu’a présent permettent de
réaliser I’essai d’indentation sous différentes conditions de chargement, de vitesse, de
maintien et de cyclage ce qui rend cette technique 1’une des plus utilisées aujourd’hui pour
caractériser mécaniquement un matériau. Cet outil de caractérisation mécanique multiéchelle
permet d’abord d’obtenir des propriétés mécaniques, a savoir la dureté et le module élasticité.
Mais les nombreux types de sollicitations permettent aussi d’étudier le comportement a la
fatigue (essais multicycliques), au fluage par indentation (charge maintenue constante), a la

relaxation (profondeur d’indentation maintenue constante) et de remonter ainsi a des
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propriétés comme la viscosité. Il permet également d’étudier tous types de matériaux, massifs
ou revétus (revétements minces ou épais), des matériaux fortement hétérogénes ou

multiphasiques ainsi que des matériaux fragiles.

Pour réaliser un essai d’indentation, il suffit d’une surface plane et soigneusement polie. Le
principe de cet essai est d’enfoncer, sous I’action d’une charge donnée, un pénétrateur ou
indenteur, de forme et de propriétés maitrisées, a la surface du matériau a tester. L’indenteur
conditionne la mécanique de 1’essai et par conséquent les grandeurs exploitables ainsi que les
diverses méthodes et modeles adaptés pour les déterminer. Généralement pour la
détermination de la dureté, du module d’élasticité et de la ténacité, les indenteurs a forme
pyramidale sont utilisés, les plus souvent Vickers et Berkovich (Mencik et al. 2005).
L’indenteur Vickers (pyramidale a base carrée) est plus connu en microindentation
instrumentée (Caér 2013) alors que le Berkovich (pyramidale a base triangulaire) est le plus
utilisé en nanoindentation (Yetna N’Jock 2014). Le choix du matériau constitutif et de la
forme de I’indenteur est aussi une étape importante d’un tel essai. L’indenteur doit étre tres
rigide et doit rester élastique durant 1’essai. Généralement, les deux matériaux les plus
couramment utilisés sont le diamant et le carbure de tungsténe. La géométrie de I’indenteur
peut varier entre sphérique (Brinell), conique (Rockwell) ou pyramidale a bases triangulaire
(Berkovich), losange (Knoop) ou carrée (Vickers). Le choix de 1’indenteur dépend encore de
la nature de I’échantillon ainsi que de la profondeur d’indentation choisie (Aubert et

Maciejak 2007).

Pour I’indentation classique, les dimensions de I’empreinte résiduelle laissée par I’indenteur
sur la surface de 1’échantillon sont mesurées aprés son retrait pour en déduire une valeur de
dureté. Par contre, I’essai d’indentation instrumentée consiste a mesurer continument
I’évolution de la force appliquée (P) avec la pénétration de la pointe (h) pour remonter aux

propriétés mécaniques du matériau étudié (Charleux 2006).

L’essai d’indentation permet une étude aux différentes échelles de mesure, de I'échelle nano a
I'échelle macro. En pratique, c’est la charge maximale appliquée sur I’indenteur qui définit
cette échelle. Briévement, des charges de 1’ordre de quelques dizaines de mN correspond a la
nanoindentation, alors qu’au-dela et jusqu’a des charges de quelques N, c’est plutét de la
microindentation. Lorsque la charge atteint plusieurs dizaines de N, on parle alors de
macroindentation. Ceci influence bien évidemment la taille de 1’indent réalisé : plus la charge

est ¢levée, plus ’empreinte est large, et inversement.
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A I'échelle macroscopique et en fonction de la charge appliquée, la zone plastique genérée
par le processus d'indentation peut impliquer une grande partie du matériau englobant
plusieurs phases. Dans ce cas, la caractérisation mécanique porte sur I'ensemble du matériau
confiné dans le volume déformé plastiquement. Les deux échelles microscopique et
nanomeétrique sont utilisées plus pour des volumes, des régions spécifiques dans un materiau,
des matériaux fortement hétérogénes ou traités en surface, cas de dépots en couches minces.
L’objectif étant de maitriser la localisation du pointé d’indentation. Pour un matériau
homogeéne, I’étude est indifférente de 1’échelle choisie. Par contre pour les matériaux dont
I’homogénéité dépend de I’échelle d’observation, les résultats vont dépendre du volume du
matériau plastifié sous I’indenteur. Pour ces derniers, cette hétérogénéité est mise en évidence
et il semble difficile d'extraire une valeur de dureté représentative de la matrice. Il faut donc
adapter 1’échelle de mesure au niveau d'hétérogénéité du matériau. Ainsi, et selon l'échelle
d'étude, on pourra plutdt obtenir une information localisée ou plus générale du matériel

analysé.

Récemment, les techniques de nano et micro indentation ont été utilisées pour évaluer les
propriétés mécaniques de différents matériaux dans différentes industries (Betrancourt et al.
2019), et particulierement dans le domaine de la construction appliquées sur des matériaux

cimentaires hétérogenes ou les géomatériaux.

Par exemple, la nanoindentation a été utilisée pour évaluer les propriétés micromécaniques
(module élastique et microdureté) de la zone de transition interfaciale autour des armatures en
acier. Grairia et al. 2018, dans leur étude, ont déterminé I'adhérence entre le béton et les
armatures métalliques a l'aide du test d'indentation interfaciale. Ils ont caractérisé la
résistance des interfaces Acier/Béton autoplacant, en comparaison avec le béton vibré
classique, ou une corrélation entre la ténacité interfaciale apparente mesurée par des essais
d’indentation interfaciale et la résistance obtenue dans la littérature par des essais de traction
traditionnels a été établie. De plus, des essais d'indentation sous MEB utilisant un dispositif
de nano-microindentation ont été effectués pour caractériser la microstructure des mortiers a
base de sable recyclé, a la fois a I'état sec et sursaturé. Les auteurs ont réalisé des essais
d'indentation sur différentes phases, le granulat naturel, I’ancienne pate de ciment et la
nouvelle pate de ciment (Le 2015). Geng et al. 2020 ont réalisés des tests de nanoindentation

selon une matrice d'indentation appliquée dans une zone interfaciale entre des couches de
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béton imprimés afin d’en extraire les propriétés micromécaniques de cette zone, le module

d’¢lasticité en particulier.

e Notion de dureté : Indentation classique et instrumentée.

La dureté est définie comme la résistance mécanique qu’oppose le matériau a I’enfoncement
d’un indenteur plus dur que lui lors de ’essai d’indentation. En d’autres termes, et selon
Barthel et al. 2014, c’est la pression moyenne sur le contact qui traduit la résistance a la
déformation irréversible. La dureté s’exprime par le rapport entre la charge d’indentation
maximale appliquée « P, » sur une aire représentative de 1’enfoncement de 1’indenteur
dans le matériau « A » (Eq 1-1). Généralement, I’aire de contact est exprimée a partir d’une

seule longueur qui peut étre soit une des diagonales de 1’empreinte, soit sa profondeur.

H= Pmax Eq 1-1

En indentation classique ou l'empreinte est observée aprés retrait de 1’indenteur, la valeur de
dureté se calcule a partir de I’empreinte résiduelle en mesurant ses diagonales, et ceci en
considérant I’aire de contact réelle indenteur/matériau tenant compte de la profondeur

maximale atteinte par I’indenteur (dureté Vickers).

La duret¢ Vickers “HV” est alors calculéee a l'aide de I’Eq 1-2 fixée par la norme
internationale ISO 6507-1 2018 :

HV = 1,8545 Pmax/dz Eq1-2

OU « HV » est en kgf/mm? si la charge appliquée « Pmax » est donnée en kgf et la diagonale
moyenne de I’empreinte résiduelle «d » en mm. Cette derniére est donc calculée, comme
mentionné précédemment, en effectuant une mesure optique des longueurs des deux

diagonales de I’empreinte du pénétrateur.

L’essai de dureté Vickers emploie un indenteur pyramidal a base carrée d’angle aux sommets

entre deux faces de 136 (Figure 1-18).
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Figure 1-18 : Forme géométrique d 'une pointe Vickers.
(https://www.flickr.com/photos/fluor doublet/6864844960/)

Le Tableau 1-1 ci-dessous sera un tableau plus détaillé des définitions des différents essais
d’indentation classique afin de calculer des nombres de dureté a partir de la lecture de la

diagonale principale de I’empreinte résiduelle.

Type

géométrique
mestiré

I"empreinte

I’empreinte

diagonale de
I’empreinte

de I’empreinte

e Tota Vickers Brinell Knoop Berkovitch | Rockwell C
Matériau Diamant Tungstéene Diamant Diamant Diamant
o i Pyramide a base
gl s Pyramide a base Pyramide a base | > ¢ e 4 5
Géométrie de 2ot ; .. B, 2 2 triangulaire Cone d’angle
e carrée d’angle Bille de diamétre D | losange d’angle S A
l'indenteur ; A = 55 d’angle entre 120°
entre faces de 136° 172,30 et 130 G
faces 63.3
X L : longueur de e
Parametre g i S " . :
d : diagonale de d : diagonale de la plus grande | d: profondeur | déplacement

du cone lors de
I’indentation

Nombre de

_18545.P

2P

14.228- P

2

HV HB= — HK = = HRC=100-e
dureté 42 DD - D* —d?) 2 (4.95-d)>
Pen gf, P en Kgf. L en mm, P en mN,
Unités den pm detD enmm, P en Kgf. dennm, e=0,002mm
5 g e =
Hy en Kgf/mm~ HB en Kgf/mm~ HK en Kgf/mm® H en GPa.
Echelle de Microdureté y Microdureté g ”
B Macrodurete ’ Nanodureté Macrodureté
charge macrodureté macrodureté

Tableau 1-1 : Principe et nombre de dureté des principaux essais de dureté classiques. (Pertuz 2003)

Contrairement a 1’essai d’indentation conventionnel, pour lequel on observe et on mesure les
dimensions de 1’empreinte résiduelle pour remonter a la valeur de la dureté (Tableau 1-1),
I’essai d’indentation instrumentée noté « IIT » pour « Instrumented Indentation Test »
consiste a enregistrer en continu la force appliquée et le déplacement de la pointe dans le
matériau testé. La courbe d’indentation obtenue (P-h) représente I’évolution de la force
appliquée « P » en fonction de I’enfoncement « h » au cours de ’essai. De maniére générale,
les données provenant d’un cycle de chargement et de déchargement sont représentées par la
Figure 1-19, ou « h, » représente la profondeur résiduelle du fond d’empreinte obtenue apres

le retrait complet de 1’indenteur.
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Figure 1-19 : Courbe de chargement — déchargement typique en indentation instrumentée. (Oliver et
Pharr 1992)

Dés que I’indenteur entre en contact avec le matériau, le chargement commence jusqu’a
atteindre la force maximale «Ppna ». La partie déchargement correspond au retrait de
I’indenteur ou I’annulation progressive de la force. Durant tout ce processus de charge-
décharge, un enregistrement continu des données « h » et « P » en fonction du temps est

réalisé, ce qui permet par la suite de representer « P » en fonction de « h »,

En général, la dureté « Hyr » est calculée suivant la méthode d’Oliver et Pharr 1992 (Eq 1-3)
qui prend en compte la déflection des faces de 1’empreinte, ou en d’autres termes les
déformations autour de la zone de contact. Mais, cette dureté est a 1’évidence différente de la
dureté que I’on calcule par indentation classique du fait méme de leur mode de calcul et la

définition de ’aire de contact considérée.

PmaX
Hyp = — 0% _ Eq1-3
IT = 22,56 hZ q

Ou « h, » est la profondeur de pénétration de contact.

On peut distinguer plusieurs définitions de dureté, et ceci dépend de la forme géométrique de
I’indenteur, de son type ainsi que de la formule choisie de l’aire représentative de

I’empreinte, parmi lesquelles :

- Dureté Meyer “He” :
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Prax Eq1-4

Hye = ———2X
Me ™ 24,56 h2,.,

- Dureté Martens “Hp,”, utilisée plutdét en microindentation, ou 1’aire de contact réelle

est considérée :

Pmax

Hm = 62302 =415

Ou «Pyax » la charge maximale appliquée et « h,,,, » est la profondeur de pénétration

maximale.

Toute la théorie inhérente a 1’indentation instrumentée ne sera pas abordée dans ce travail car
nous ne déterminerons pas de propriétés mécaniques par indentation instrumentée. Toutefois
nous utiliserons cet essai pour évaluer I’adhérence a I’interface de deux cordons de béton
imprimé en 3D. Par la suite, nous rappellerons donc briévement I’essai d’indentation
interfaciale et ce qui peut étre attendu de 1’indentation instrumentée dans I’étude spécifique

d’une interface.

Le but dans cette thése est d’appliquer ’indentation instrumentée a 1’interface, afin de voir
des changements lors du chargement se traduisant par exemple par un accroissement rapide
de la profondeur d’indentation a une charge donnée pouvant indiquer I’apparition d’une
fissuration ou d’une décohésion interfaciale, méme avant la rupture de 1’échantillon testé. Ces
changements sont souvent appelés des pop-in. Cela se traduit par un plateau horizontal sur la

courbe charge-déplacement a la charge critique (Figure 1-20).

load, P

depth, h

Figure 1-20 : Courbe charge-déplacement. (P6hl 2019)
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On pourra par la suite comparer les différentes charges critiques enregistrées lors de 1’essai

afin d’en tirer des conclusions en ce qui concerne 1’adhérence des couches imprimées.

e FEffet de taille en indentation.

Lorsqu’on mesure la dureté en fonction de la charge appliquée dans le domaine de la
microindentation, méme en considérant une seule définition de la dureté, on observe souvent
une variation de la dureté indépendamment du choix de I’indenteur. Généralement, le nombre
de dureté augmente lorsque la charge d’indentation diminue. Il n’est donc pas possible de
représenter la dureté du matériau par une valeur unique. C’est pourquoi il est nécessaire de
préciser les conditions, principalement la charge d’indentation, avec lesquelles le nombre de
dureté a été obtenu. Ce phénomene bien connu en indentation est communément appelé
I’effet de taille en indentation ou « Indentation size effect ». A titre d’exemple, la Figure 1-21
représente schématiquement la variation du nombre de dureté avec la charge appliquée.
Comme le montre cette figure, pour des charges supérieures a 1 kgf, le nombre de dureté est
constant et peut étre utilisé pour caractériser la dureté du matériau. Pour des charges
inférieures, dites réduites ou dans le domaine de la microindentation, la dureté augmente et ce
parfois dans des proportions trés importantes. Dans le domaine de la nanoindentation, la
dureté peut soit augmenter soit diminuer selon le matériau et la préparation de la surface. De

nos jours, il est encore tres difficile d’attribuer cet effet a un phénoméne physique particulier.

2
S A , ,
= ! !
= . ! !
° ! ! !
2 | i i
)
z | i i
5 | i
“ nanodureté | microdureté | dureté sous charge | macrodureté
i : réduite :
»it pit »id
| [ [
! ! '
| | |
>
10 100 1000 Peng
Charge appliquée

Figure 1-21 : Variation du nombre de dureté en fonction de la charge appliquée.

Toutefois, plusieurs causes peuvent étre associées a cet effet de taille. Son origine peut étre
divisée en deux groupes : le premier groupe concerne les erreurs experimentales telles que les

vibrations ou encore l’effet du polissage, et le second concerne le facteur structurel
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intrinseque des matériaux testes (Lee et al. 2019). D’un point de vue physique, 1’effet de taille
est associé a un grand nombre de paramétres qui vont du défaut de pointe a de réels
phénomenes de deformation plastique liés au mouvement des dislocations selon le niveau de
déformation plastique. En dehors de cet effet de taille, les parametres expérimentaux qui
influencent la dureté sont la vitesse de chargement et de déchargement, le temps de maintien
a la charge maximum, les cycles de chargement (a charge constante ou a charge progressive),
la forme de ’indenteur, le défaut de pointe des indenteurs, la préparation de surface du
matériau (pouvant causer un durcissement par écrouissage résultant du polissage), 1’énergie
de surface, la rugosité, la variation de composition, 1’anisotropie ou la vitesse de déformation,

... (Li et Bradt 1993).

Pour traduire mathématiquement cette variation, de nombreux modéles mathématiques dans
la littérature expriment soit la charge soit la dureté en fonction de la diagonale ou de la
profondeur d’empreinte. Quel que soit le modé¢le utilisé, il reste essentiel pour caractériser la
dureté d'un matériau. Généralement, ces modeles permettent d’obtenir une dureté dite
« macrodureté » (ou dureté absolue) qui représente la dureté qui serait obtenue avec
I’application d’une charge infinie et un terme représentatif de cette variation ou de 1’effet de

taille.

Dans notre étude et parmi les nombreux modéles qui existent dans la littérature (notre objectif
n’étant pas de proposer un autre modele d’effet de taille ni de les comparer entre eux), nous
nous limiterons a 1’application des mod¢les sans doute les plus connus et les plus utilisés. I
s’agit de la loi puissance de Meyer 1908 et des lois polynomiales de Li et Bradt 1993 et de
Bull et al. 1989 développées ci-apres :

1) La loi de Meyer décrit la variation de la charge d’indentation « P » en fonction de la

diagonale d’empreinte « d » par une loi de puissance (Eq 1-6) :

P=ad" Eq 1-6

Ou «n » est I’exposant décrivant I’ampleur de 1’effet de taille, communément appelé indice
de Meyer. «a » est le coefficient de proportionnalité, c’est une valeur constante qui dépend

de la nature du matériau.

Notons que cette loi, bien que parfaitement descriptive des résultats expérimentaux, ne

permet pas d’obtenir une valeur de macrodureté. C’est pourquoi ce modele reste le plus
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souvent utilisé dans des codes de calcul ou pour comparer des matériaux entre eux avec la
valeur de I’indice de Meyer. Notons aussi que si cet exposant prend la valeur de 2, alors la
dureté est constante si on introduit I’Eq 1-6 dans I’Eq 1-2. Pour démontrer la pertinence de la
loi de Meyer, il convient donc de tracer la charge en fonction de la diagonale d’empreinte en

échelle bi-logarithmique qui, si la relation est vérifiée, doit étre représentée par une droite.

2) Li et Bradt 1993 proposent un modele représentant la variation de la charge
d’indentation « P » avec la diagonale d’empreinte « d » par un polynéme de degré 2 dans

lequel le terme constant est négligé, car en I’absence de charge il n’y a pas d’empreinte :

P - ald + az dZ Eq 1'7

Ou « a; » est un coefficient lié a I’effet de taille traduisant la dépendance de la dureté de la
charge. C’est un coefficient li¢ a la résistance élastique du matériau et a son frottement avec

I’indenteur. Le terme « a, » est le coefficient relié a la macrodureté du matériau.

Pour déterminer les valeurs des coefficients « a; » et « a, », il convient de tracer le rapport
. . . .. P z .
« P/d» en fonction de «d » qui devient ainsi : s=at a,d. Etant donné que « P/d » en

fonction de « d » est une droite, alors « a; » peut étre déduit de 1’intersection de la droite avec
I’axe des abscisses et « a, » de la pente de cette droite. Comme nous 1’avons signalé, le terme
constant a été volontairement écarté donc considérer comme nul car a charge nulle, il n’y a
pas d’empreinte mais il arrive parfois qu’en laissant libre ce parameétre dans un lissage par le
polynéme complet, ce terme soit non nul laissant supposer ’influence d’autres phénomenes

comme le défaut de pointe, le zéro du contact en indentation instrumentée. ..

Ce qui est trés intéressant avec ce modeéle c’est que si on I’introduit I’Eq 1-7 dans la
définition générale de la dureté de Vickers (Eq 1-2), la dureté Vickers peut alors étre

eXpI’iIIIée comme suit :
HV = HV, + “ISE/
0 d Eq 1-8

Ou HV, = 1,8544 X a, et Aigg = 1,8544 X a;. « HVy» est la macrodureté du matériau qui
est le parameétre recherché pour caractériser la dureté du matériau. « A;gg » quant a lui est le

paramétre qui traduit I’amplitude de 1’effet de taille en indentation.
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Enfin, a partir de I’Eq 1-8, il est possible d’exprimer le rapport dureté Vickers / macrodureté

Vickers « HV/HVO » en fonction de la diagonale de I'empreinte «d» et d’un terme qui

s’apparente a une distance « d* » sous la forme :

. A L i .
oud* = HI‘S;E exprimé dans 1’unité de la diagonale « d ».

0

Le choix de ce type de représentation vient du fait i) qu’il permet de représenter des termes

adimensionnels entre eux, soit « HV/HVO » en fonction de « 4"/, » et ii) que d"autres modgles

d’effet de taille utilisent également ces rapports adimensionnels pour décrire I’effet de taille

comme nous le verrons par la suite.

3) Bull et al. 1989 ont proposé I'expression suivante pour la force d'indentation « P » :

P=A(d+d,)? Eq 1-10

Ou « A » est un coefficient directement lié a la nature du matériau et « dy, »un terme de

recouvrement élastique.

Pour obtenir une représentation linéaire, il convient dans ce cas de tracer la racine carrée de la

charge en fonction de la diagonale d’empreinte. Dans ces conditions, I’Eq 1-10 devient

I’expression simplifiée suivante VP = VA (d +d,) d’ou 1’on peut tirer les valeurs des

coefficients de I’équation de la droite ainsi obtenue pour en déduire les valeurs de « d, » et de

< A ».

Si on I’introduit I’Eq 1-10 dans la définition genérale de la dureté de Vickers (Eq 1-2) :

A(d+dy)?
Soit encore :
2 2
AV _ ([d+do)” (1 4 @> Eq1-12
1,8544 x A d? d
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Ou, dans cette expression, le terme «1,8544 x A » représente la macrodureté Vickers
« HV ».

Ainsi il est possible d’écrire en fonction des termes adimensionnels, I’expression suivante :

HV  /d +dp\° do\?
- = bl Eq 1-13
fv, ( d ) (1+d) a

On remarque que, d’un point de vue purement mathématique, cette relation (Eq 1-13) n'est
pas compatible avec celle proposée par Li et Bradt (Eq 1-9), prouvant ici que tous les

modeles ISE ne peuvent étre strictement et valablement appliqués.

Donc, hormis le modele de Meyer, les modeles polynomiaux de Li et Bradt et de Bull et al.
peuvent étre appliqués pour représenter I'ISE et pour déterminer une macrodureté
représentative du matériau. Etant donné les divergences mathématiques de ces modéles, nous

les appliquerons tous les trois pour caractériser la dureté des matériaux de notre étude.

e Indentation interfaciale.

Afin d’évaluer et de caractériser 1’adhérence entre les deux couches de matériaux
(généralement revétement — substrat), et selon Rickerby 1988, un test d’évaluation d'adhésion
devrait étre idéalement non destructif, reproductible et relativement simple a réaliser et a
interpréter. C'est 1a ou I’application des tests d'indentation dans de tels contextes a prouvé
leur efficacité vu la préparation facile des échantillons ainsi que la simplicité de procéder en

comparaison avec les méthodes typiques de test d’adhésion (Yamazaki et al. 2013).

La théorie de I’indentation interfaciale a été abordée par Choulier 1989 pour déterminer
I’adhérence entre un revétement et un substrat. Enfin, elle permet de caractériser 1’adhérence
entre deux matériaux en reliant la charge appliquée a la longueur de fissure provoquée a
I’interface, afin de remonter a la ténacité du matériau. La technique consiste a placer
I’indenteur dans le plan de I’interface lors du test d’indentation instrumentée pour séparer les
deux couches par un effet de coin (Figure 1-22(a) et (b)) (Démarécaux et al. 1996). Dans
cette derniere méthode, la fissure générée a une forme semi-circulaire de rayon « a » et est
mesurée par microscopie optique directement au niveau de ’interface. Pour observer les
déformations autour de I’empreinte ou encore la propagation de fissures, I’indenteur peut étre

placé dans un microscope électronique a balayage. Cela permet de localiser avec une grande
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précision le pointé d’indentation et une visualisation de I’indentation en cours d’essai. On
peut aussi observer l’apparition puis la propagation de la fissure aux extrémités de

I’empreinte en fonction de la charge appliquée.

P Matériel B
Indenteur ,-
Fissure interfaciale " l
 —— <—a—>‘ k.
[ Matériel A «
(@) (b)

Figure 1-22 : (a) Schématisation du principe de I'essai d'indentation interfaciale ; (b) Exemple d’'un
essai d’indentation interfaciale ou la pointe est placée dans le plan d’interface substrat - revétement

avec une fissure visible entre les deux. (Démarécaux et al. 1996)

Lesage et al. 1993 définissent une charge d'indentation critique « P. », comme étant la charge
la plus faible, nécessaire pour amorcer une fissure se propageant au niveau de 1’interface

revétement-substrat, qui sera représentative de lI'adhérence des deux matériaux.

Mais afin de déterminer cette adhésion d’une maniere plus pratique, et puisque des essais
d'indentation sont déja utilisés pour déterminer la ténacité des matériaux fragiles, Chicot et al.
1996 ont défini, en se basant sur les travaux de Choulier 1989, une ténacité apparente de
I’interface « K., » caractérisant I’adhérence suite a des mesures de la longueur des fissures
générées a l'interface et en tenant compte des propriétés des deux matériaux A et B (Figure
1-22) (Chicot et al. 1996 ; Lesage et Chicot 1999).

IIs visaient & démontrer qu'a partir de la charge critique « P.», étant une caractéristique
intrinseque indépendante de I'épaisseur (cas du couple revétement — substrat), il est possible
de représenter la cohésion entre deux éléments en termes de ténacité d'interface apparente
« K., » en tenant compte des propriétés intrinséques des matériaux de chaque c6té de

I’interface.

Ce test d'indentation interfaciale nécessite d'effectuer des indentations au moins a trois

charges différentes, avec cing indentations pour chaque charge minimum, afin de déterminer
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une longueur de fissure moyenne représentative de I’essai. Pour chaque essai d'indentation, la
valeur de la demi-diagonale de I’empreinte ainsi que la longueur de la fissure sont mesurées a
I’interface. La longueur de la fissure est mesurée du milieu de I’empreinte jusqu’a I’extrémité
de la fissure. La valeur de « a » comprend alors la demi-diagonale de I’empreinte a l'interface
ainsi que la longueur de la fissure. Les données obtenues en fonction de la charge appliquée a

I'échelle bilogarithmique sont alors tracées.

L’Eq 1-14 fournit une relation entre la charge appliquée « P » et la longueur de la fissure
correspondante «a » créée a l'interface, correspondant a la courbe (2) en coordonnées bi-

logarithmiques sur la Figure 1-23, la courbe de fissuration.

a= aP" Eq 1-14

Ou « n » est un exposant fonction de 1’épaisseur du revétement.

1. Loganthm of Vickers hardnesshalf diagonal (4;2)
2. Loganthmofthe interface cracklength (a)

2

Cracking curve s 4 apparent hardness curve
s ‘

—» «—— Cracking at the interface i

Nocracks

v Pc

v

Loganthm of Vickers appliedload (P)

Figure 1-23 : Représentation bilogarithmique de la longueur de fissure et de la dureté apparente en
fonction de la charge appliquée, et définition du point critique (P.,a.) utilisé pour calculer la ténacité
interfaciale (Choulier 1989)

La demi-diagonale de I'empreinte a I'interface correspond a une dureté apparente qui résulte a
la fois des contributions des deux matériaux A et B. Ainsi, sa valeur peut étre calculée a partir
d'essais de dureté effectués sous différentes charges. Cela conduit a I'échelle bi-logarithmique
a une droite appelée « Droite de Dureté Apparente » (courbe 1, Figure 1-23). Alors les deux
courbes (1) et (2), donc la droite de dureté apparente ainsi que la courbe de fissuration, se

coupent en un point critique (P.,a.) qui est considéré comme le critere représentatif des
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propriétés adhésives des deux matériaux. Les coordonnées de ce point critique (P.,a.), sous
lequel aucune fissure d'interface n'est observée, sont utilisées pour calculer une ténacité

d'interface apparente du couple de matériaux testés (Lesage et al. 2000).

Chicot et al. 1996, comme déja mentionné, ont proposé de représenter I'adhésion par une
ténacité interfaciale apparente, en fonction du point critique (P.,a.), du module élastique
apparent « E; » et de la dureté apparente « H; » de l'interface, et qui varie de la méme maniere
que « P. », indépendamment des matériaux. lls ont considéré que l'interface se comporte
localement comme un matériau homogéne dont les propriétés élastiques et plastiques

résulteraient des contributions respectives du revétement et du substrat, vu que 1’essai est
lieh A 1o E\ - - - .y ,
réalisé a I’interface, alors (ﬁ) dépend des propriétés des deux matériaux, exprime par I’Eq
I

1-15. Par conséquent, on peut dire que la ténacité de l'interface implique I'adhérence ainsi que

les propriétés mécaniques du couple de matériaux.

1 1
YIS =i
- 1 1
H/4 1+—(§i)/2 1+_(%§)/2

Ou E; : Module élastique apparent de l'interface
H; : Dureté apparente de l'interface
Hg : Dureté du revétement

H; : Dureté du substrat

Ainsi, quant a la ténacité, ils proposent I’Eq 1-16 a appliquer a I’interface :

P. (E\/2
Kca = 0,0153—/ (ﬁ) Eq 1-16
a 2 I
C
Ou K, : Ténacite interfaciale apparente.
P. : Charge critique appliquée a l'interface.

a. . Longueur de la fissure correspondante a la charge critique créée a l'interface.
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Grairia et al. 2018, dans leur étude, ont déterminé I'adhérence entre le béton et les armatures
métalliques a l'aide de cet essai d'indentation interfaciale. 1ls ont caractérisé la résistance des
interfaces Acier/Béton autoplacant, en comparaison avec le béton vibré classique, ou une
corrélation entre la ténacité interfaciale apparente mesurée par les essais d’indentation
interfaciale et la force de liaison normalisee obtenue dans la littérature par des essais

d’adhésion traditionnels (Pull-ou test) a été trouveée.
1.5 Conclusions et méthodologie de travail.

L'impression 3D par extrusion en couches est le processus typique qui vient a I'esprit lorsque
le terme fabrication additive est évoqué. Cette technique, dans laquelle le matériau cimentaire
est extrudé en couches successives, a fait I'objet de nombreuses recherches au cours de la
derniére décennie. Elle est davantage appliquée au domaine de la construction marquant
plusieurs expériences dans le monde dans différents pays et pour des besoins variés. La
demande a cette nouvelle technologie augmente, étant un moyen plus efficace, rentable et
rapide de construction. D’autre part, en ce qui concerne le mortier a imprimer, il doit
répondre a un cahier des charges trés exigent : avec un premier paradoxe car le mortier doit
étre suffisamment fluide pour faciliter le pompage et pour pouvoir étre extrudé sans subir de
blocage ni de filtration, et par ailleurs, il doit raidir rapidement pour assurer la constructibilité
et la stabilité de la structure, tout en conservant sa forme sous son propre poids puis sous
celui des couches supérieures ajoutées ultérieurement. Un second paradoxe prend lieu en ce
qui concerne le temps d’attente entre les couches : il est nécessaire que les couches puissent
raidir rapidement et se tenir correctement en position pour supporter d'autres couches sans
s'affaisser tout en étant toujours apte a former une bonne liaison entre les couches pour
former un composant imprimé en 3D quasi-monolithique. Alors ce temps d’attente doit étre
long pour assurer une couche stable grace au raidissement, mais encore court pour pouvoir
optimiser la vitesse de construction ainsi que pour assurer une adhérence satisfaisante et
suffisante entre les différentes couches qui pourrait étre altéré par le séchage en surface des
couches imprimées. De 1a, le mortier d’impression a 1’état frais doit présenter des propriétés
rhéologiques appropriées pour éviter tout effet a 1’état durci sur les propriétés mécaniques
requises. Ces derniéres doivent répondre aussi aux exigences de la construction en présentant
des propriétés mécaniques compatibles. Les propriétés de ce composant imprimé en 3D sont

donc tres étroitement liées aux paramétres de fabrication (composition et rhéologie du
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matériau imprimé, vitesse d’impression, temps d’attente entre les couches, etc.) et aux

conditions environnementales (humidité et température).

Le coulage multicouche a été largement étudié, ou les soi-disant « joints froids » pourraient
se former entre des bétons de différents ages (béton durci — béton frais). Mais,
paradoxalement, seulement quelques études ont porté sur I'adhérence des couches de béton
frais, bien qu'il soit désigné comme le "talon d'Achille™ de I'impression 3D. La fragilité de la
zone interfaciale étant I'un des défauts les plus importants des structures imprimées en 3D, et
afin d'avoir une meilleure vision du probléme, des investigations supplémentaires sont
nécessaires pour trouver des solutions realisables dans le but d'améliorer le comportement

mécanique des éléments imprimés en béton.

Certains essais mécaniques permettent d'accéder a une propriété ou caractéristique mécanique
représentative du comportement global du matériau. Parmi eux, on trouve les essais de
compression, de traction ou de flexion qui renseignent sur 1’anisotropie de 1'élément imprimé
méme si parfois, ils ne sont pas en mesure de détecter la présence de l'interface. Ces essais
n’offrent que des grandeurs macroscopiques qui ne sont pas forcément pertinentes pour
étudier des problemes locaux liés aux interfaces entre couches, par exemple. Une alternative
possible consisterait alors a utiliser des essais plus locaux par rapport a ceux cités
précédemment comme des observations et/ou des analyses MEB-EDS pour montrer des

hétérogénéités de composition.

Pour une approche plus mécanicienne, il nous semble plus intéressant de se focaliser sur les
propriétés mécaniques locales, plus précisément la dureté. Pour cela, 1’essai d’indentation,
considérée plus ou moins a juste titre comme un essai non destructif a I'échelle de
I'échantillon, semble étre une technique appropriée car elle permet des mesures trés localisées
aux échelles nano, micro et macrométrique. Cette technique consiste simplement a enfoncer a
la surface du matériau un indenteur rigide puis a observer I’empreinte résiduelle en
indentation classique ou a enregistrer la courbe charge-déplacement a partir de laquelle sont
extraites les propriétés mecaniques en indentation instrumentée. Cet essai est devenu en
quelques années un moyen de caractérisation mécanique incontournable grace a son approche
multiéchelle. L objectif de notre travail est donc multiple. Premierement caractériser la dureté
des différentes couches par I’intermédiaire de la macrodureté qui s’affranchit des problemes

récurrents en indentation (I’effet de taille entre autres), deuxiemement caractériser la dureté
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de I’interface avec des mesures de profils de dureté et corréler résultats de compression avec

des résultats d’indentation instrumentée a 1’interface.

En plus de ces essais mécaniques, nous proposons une nouvelle méthode de mise en place du
béton 3D pour contourner le probléme de forme et de planéité de surface des échantillons
imprimés manuellement. Notre méthodologie permet une certaine facilité dans la réalisation
des échantillons pour obtenir des formes reproductibles et adaptés a nos différents essais

notamment les essais de compression.

Aprés ce chapitre sur 1’état de 1’art, la thése s’articule autour de trois chapitres décrits ci-apres

et s’appuyant sur la méthodologie d’ensemble présentée dans la Figure 1-24.
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CHAPITRE 3: Etude multiphysique multiéchelle en fonction du temps d'attente entre

les couches

- Influence du temps d'attente entre les couches "TAC" sur la dureté et I'adhérence de l'interface
- Comparaison entre les méthodes de déposition
- Etablissement et validation de 2 critéres mécaniques:
* Un critére de fragilité interfacial: "IWC",
* Un critére de fissuration "C;"
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CHAPITRE 4: Influence des conditions thermo-hygrométriques sur la qualité de
I'interface entre les couches
- Influence du "TAC" et des conditions thermo-hygrométriques "T et HR"

- Application des différents critéres
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Figure 1-24 : Méthodologie de travail.
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1.5.1 Matériaux et méthodologie expérimentale.

Le deuxiéme chapitre « Matériaux et méthodologie expérimentale » est consacré d’une part a
la présentation des différents matériaux utilisés dans la thése, et d’autre part aux
méthodologies de préparation des matériaux employés. Ainsi, les différents protocoles d’essai
pratiqués y sont présentés. La caractérisation de I’interface entre les couches va
principalement s’appuyer sur les techniques d’indentation classique et instrumentée, et ceci
en comparaison avec les essais de compression. La variation du temps d’attente et des

conditions thermo-hygrométriques fera 1’objet des chapitres 3 et 4 en respectivement.

1.5.2 Etude multiphysique multiéchelle en fonction du temps d'attente entre les couches.

Le troisieme chapitre « Etude multiphysique multiéchelle en fonction du temps d'attente entre
les couches », étant le premier chapitre de résultats, il présente les résultats d’une
caractérisation locale des différentes zones du matériau, notamment 1’interface entre les
couches, pour identifier éventuellement des zones de fragilité. Des cartographies élémentaires
par analyse EDS, ainsi que des profils, sont faits pour une analyse chimique comparative de
la zone interfaciale. La technique d’indentation classique a été utilisée a 1’échelle micro pour
une caractérisation des couches supérieure et inférieure, le bord de 1’échantillon et I’interface
afin de valider la pertinence de cette méthode pour la caractérisation de ce type de matériaux.
Nous avons cherché a tester aussi différents protocoles expérimentaux permettant d'évaluer la
liaison entre les couches successives, afin d'établir un lien entre le temps d’attente entre les
couches « TAC » et le comportement mécanique de cette interface, en d’autres termes la
qualité de liaison entre les couches. L’étude de I’interface en particulier est réalisée a 1’aide
d’essais d’indentation classique et instrumentée aux échelles micro et macroscopiques,
corrélées avec des essais de compression bidirectionnels. Tout ce processus de caractérisation
mécanique a été réalisé sur des échantillons issus de deux protocoles de mise en place :
impression pistolet et impression moulée. De cette étude, je propose des critéres mécaniques
pertinents que sont le critére de fragilité interfaciale "IWC" et le critére de fissuration "Cs",
afin de caractériser les propriétés mécaniques du matériau. Ces criteres ont été validés sur

I’ensemble des matériaux testés.
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1.5.3 Influence des conditions thermo-hygrométriques sur la qualité de I’interface entre les

couches.

Le quatrieme chapitre « Influence des conditions thermo-hygrométriques » est tourné vers la
caractérisation mécanique d’éprouvettes imprimées dans différentes conditions de temps, de
température et d’humidité, pour comparer les résultats avec ceux obtenus dans le chapitre 3,
et ceci en s’appuyant sur les critéres développés. Seule la méthode d’impression dans les
moules sera étudiée dans ce chapitre. En outre, nous présenterons des analyses plus poussées
des résultats de macroindentation interfaciale, avec une interprétation des courbes charge-

décharge.
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Chapitre 2 : Matériaux et méthodologie expérimentale
2.1 Introduction.

Le but principal de ce chapitre est d’une part de présenter les différents matériaux utilisés
dans la thése, et d’autre part d’exposer les méthodologies utilisées. Nous cherchons surtout a
caractériser I’interface des couches issues des passages de buse en impression 3D, en variant
les conditions d’impression. Cette caractérisation va principalement s’appuyer sur
I’indentation classique et instrumentée, et ceci en comparaison avec les essais mécaniques
classiques telle que 1’essai de compression. Dans le but d’effectuer ces essais de compression
classique nécessitant des éprouvettes répétables a surfaces planes, un processus d’impression
dans des moules a 1’échelle du laboratoire, en plus de celui manuel au pistolet, sont détaillés.
La préparation des matériaux est décrite pour chacun des essais ainsi que leurs démarches
expérimentales. Le chapitre sera ainsi divisé en trois parties: la premiére porte sur le
matériau (nature et formulation), la deuxiéme sur I’élaboration et la préparation des
¢chantillons et la derniére sur les techniques d’observation microscopique (MEB-EDS,

microscope optique) et de caractérisation mécanique (indentation, compression).

2.2 Matériaux, formulation et conditions opératoires.

2.2.1 Matériaux.

La plupart des mélanges de mortier pour impression 3D dans la littérature sont réalisés a base
de ciment portland. Afin que I’encre soit facilement extrudable de la buse du systéme
d’impression, les gros granulats et le sable grossier doivent étre éliminés de sa composition
globale, et un sable de granulométrie plutdt fine est utilisé. En plus, l'intégration d'une
certaine quantité d’adjuvant tel qu’un superplastifiant dans la composition du mortier permet
d’adapter le comportement rhéologique du mortier pour pouvoir I’imprimer. Ces différents
paramétres ont orienté notre choix des différents matériaux et, par conséquent, une sélection

minutieuse des composants du mélange d'impression est indispensable.
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e Ciment.
Un ciment portland (OPC) CEM | 52,5 N contenant au moins 95% de Clinker, noté CEM |
dans la suite, a été utilisé. Le fournisseur du ciment est la société « EQIOM ». La fiche

technique du ciment utilisé est fournie en annexe A.

e Sable.

Un sable calcaire concassé avec une granulométrie comprise entre 0 et 2 mm, ou 19% des
particules sont inférieures a 63 um a été utilisé. Ce sable a été fourni par les « Carrieres du
Boulonnais ». Le sable a une masse volumique réelle de 2670 kg/m?® et une absorption d’eau
WA24 de 0,52%. La fiche technique du sable utilisé fournie en annexe B, donne des

informations supplémentaires notamment la courbe granulométrique.

e Superplastifiant.

Un superplastifiant de nouvelle génération (Chryso optima 100) a été utilisé pour avoir une
rhéologie adéquate pour la formulation de 1’encre imprimable qui a par ailleurs un faible E/C.

L’annexe C détaille les propriétés du superplastifiant.

Nous nous sommes basés sur une composition pure en ciment donc aucune substitution de

ciment n’a été utilisée, afin de limiter leurs effets sur les caractéristiques mécaniques.

2.2.2  Formulation et malaxage du mortier imprimable.

Dans notre étude, I’encre d’impression utilisée qui est un mortier est préparée avec du sable
naturel, du ciment portland CEM I et de I’eau avec un rapport eau/ciment (E/C) = 0,31, ainsi
qu’un superplastifiant Chryso Optima 100 avec une teneur de 1,85% par rapport a la masse
du ciment. L’¢laboration de la formulation indiquée dans le Tableau 2-1 a été faite par
itérations successives afin d’ajuster les proportions des différents composants pour obtenir
une encre imprimable. Ceci s’est fait initialement a I’échelle du laboratoire a 1’aide d’un
pistolet a silicone (comme présenté au paragraphe 2.3.1) jusqu’a extruder facilement des
couches successives (minimum cing) sans affaissement ni déformation. Ensuite, cette encre
¢laborée a été imprimée avec le portique d’impression développé par I'IMT Nord Europe
(département DIA) pour la tester a I’échelle 1 confirmant ainsi sa pompabilité et les autres

critéres liés a ’imprimabilité.
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Ciment (kg/m’) 900
Sable (kg/m?) 1121

Eau (kg/m’) 279
Superplastifiant (kg/m) 16,65

Tableau 2-1: Composition du mélange pour [’obtention d’'un mortier imprimable.

La procédure de malaxage standard de la norme NF EN 196-1 a ét¢ modifiée pour 1’adapter a
la préparation de mortier imprimable. Tout d'abord, le ciment, placé dans le bol du malaxeur,
est mélangé avec l'eau et le superplastifiant, selon les proportions de mélange prédéfinies
(Tableau 2-1). Le temps zéro est compté a partir du moment ou 1’eau entre en contact avec le
ciment. Le sable est ajouté progressivement pendant la premiére minute en malaxant a faible
vitesse. Ensuite, le mélange est malaxé pendant 30 secondes a grande vitesse. A ce stade, on
racle les bords et le fond du bol du malaxeur puis le mélange est malaxé une derniere fois

pendant 2 minutes et 30 secondes a grande vitesse.

2.2.3 Différents temps d’attente entre les couches : Mesures a 1’état frais.

L’expression « temps d’attente entre les couches » sera réduite et désignée par 1’acronyme

« TAC » pour la suite.

En général, plusieurs facteurs peuvent aboutir a 1’augmentation de cet intervalle de temps
entre les couches comme la taille de I’objet a imprimer, des opérations on-off ainsi que
certains incidents qui peuvent avoir lieu lors de I'impression (nettoyage en cas de buse
bloquée, une adaptation de la vitesse d'impression, des retards dus a une panne, etc...). Pour
donner un ordre de grandeur, Nerella et al. 2019 ont considéré trois temps d’attente entre les
couches : 2 min étant le temps prevu pour imprimer une couche compléte, 10 min nécessaires
pour imprimer un mur a grande échelle et 24 h qui représentent une interruption du processus
de construction avec une reprise ultérieure ; alors que Wolfs et al. 2019 ont choisi 5 temps
d’attente et ceci suivant les pics d’accélération de la réaction d’hydratation du mortier utilisé

dans leur étude : 15s,1 h, 4 h, 7 h et 24 h.
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Inspiré par ces études antérieures, un temps d’attente entre les couches de 0 min est considéré
dans notre étude pour représenter I'impression d'objets a petite échelle ou un temps trés court
(quelques secondes) est nécessaire pour que la buse atteigne le point d'impression de départ,
tandis que TAC = 20 min représente une impression d'objets & une échelle un peu plus
grande. Ce TAC parait aussi important aprés réalisation d’un essai a la sonde de Vicat
manuel, basé sur la norme NF EN 196-3, sur le mortier frais qui permet d’estimer sa
consistance en fonction du temps (Figure 2-1) car la norme a la base est faite pour les pates
de ciment. Cet essai consiste a lacher manuellement le plongeur Vicat (¢ = 10 mm) et ceci
chaque 5 minutes. Les résultats présentés dans la Figure 2-1 montrent un changement

drastique dans la consistance du mortier surtout a 20 min aprés malaxage.
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Figure 2-1: Résultat de [’essai a la sonde de Vicat manuel réalisé sur le mortier a [’état frais.

Pour ce qui concerne TAC = 1 h, celui-ci agit surtout en cas de blocage de la pompe, de la

buse ou de certains problemes techniques pouvant survenir lors de I'impression.

Le choix de quelques TAC spécifiques s'est également basé sur un autre essai réalisé a I'état
frais. L'essai au prisometre automatique de Vicat, basé sur la norme NF EN 196-3, permet de
d’estimer les temps de prise, initial et final, du mortier malgré que la norme soit faite pour les
pates de ciment. Une aiguille, de diametre 1,13 mm, est amenée a la surface de I'échantillon
de mortier placé dans un moule, puis libérée pour s’enfoncer dans le matériau. L’appareil est

placé dans une piece a température réglée a 20°C. Des mesures de pénétration sont prises
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automatiquement par l'appareil toutes les 5 minutes sur le méme échantillon et separées de 10
mm du bord du moule et les unes des autres. Les résultats de 1’essai de pénétration obtenus au
cours du temps sont présentés dans la Figure 2-2. Les intersections de la courbe avec les deux
droites a 37,5 mm et 6 mm représentent respectivement les temps de prise initial et final du
mortier. Le temps de prise initial est enregistré a 240 minutes (4 heures) et le temps de prise
final est a 340 minutes (5 heures et 40 minutes). Ainsi, nous avons choisi un TAC =4 h qui

est avant la prise du mortier et un TAC = 8 h qui est un temps bien apres sa prise.

Un TAC de 24 h a été également étudié afin d'illustrer un arrét d'impression sur site avec une

reprise ultérieure.
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Figure 2-2: Essai au prisometre automatique de Vicat déterminant les temps de prise initial et final

du mortier.

2.2.4 Variations des conditions thermo-hygrométriques.

Dans la quatrieme partie de cette étude, différentes conditions thermo-hygrométriques ont été
considérées : T=20°C/HR=100%, T=20°C/HR=50%, T=35°C/HR=15% et
T=10°C/HR=50%. Apres déposition de la premiere couche, et selon les valeurs de T / HR et
du TAC, celle-ci est mise dans une enceinte climatique « Votsch 340 L » (Figure 2-3), puis
une deuxiéme couche est déposée, et le tout est remis dans I’enceinte de manicre a ce que les

2 couches subissent les mémes conditions de séchage dans I’enceinte.
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Figure 2-3: Enceinte climatique Votsch 340 Litres.

2.3 Elaboration des échantillons.

Toute la procédure d’¢laboration des échantillons présente dans cette partie est décrite pour
une température de 20°C et une humidité relative de 100% faisant 1’objet du chapitre 3. La
méme méthodologie est appliquée pour les autres conditions thermo-hygrométriques étudiés
au chapitre 4 : T=20°C / HR=50%, T=35°C / HR=15% et T=10°C / HR=50%.

2.3.1 Impression manuelle des échantillons au pistolet.

Pour les essais prévus dans le cadre de la these, seules quelques éprouvettes de quelques
centimétres de largeur sont a prélever a partir des éléments imprimés. Ainsi, étant donné
qu'une large imprimante nécessite de grandes quantités pour alimenter la trémie et la pompe,
ce serait certainement une perte de matériel et de temps. De plus, du fait que des temps
d’attente longs sont a tester, ce qui est rare dans des projets d'impression 3D réels, il est
techniquement impossible de laisser un lot en malaxage continu pendant plusieurs heures
sans altérer sa rhéologie, sans passer par une double préparation de matériaux. Sinon pour des
intervalles de temps plus courts (plusieurs minutes), il serait illogique de nettoyer le systeme
de tuyauterie, mélanger et pomper a temps. C’est pour cela qu’a 1’échelle du laboratoire et
afin de s’affranchir de toutes ces contraintes, nous utilisons un pistolet pour simuler
I’imprimante 3D a grande échelle, en déposant des couches successives de matiere le plus

réguliérement possible.
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Le dispositif d'impression manuelle utilisé est un pistolet a silicone constitué d'un tube
cylindrique de 5 cm de diamétre, dans lequel coulisse un piston qui applique une pression
manuelle sur la matiére fluide contenue dans le tube. L'encre est ainsi extrudée a travers une
buse conique de 1 cm de diamétre (Figure 2-4). Le processus d'impression 3D est simulé
ainsi dans le laboratoire par cette méthode préliminaire manuelle qui représente au mieux

celle automatisée mais a plus petite échelle (Khalil 2018).

Figure 2-4: Pistolet utilisé pour I'impression 3D manuelle.

A la fin du processus de malaxage, le mortier est placé dans le pistolet a 1’aide d’une spatule.
Afin d’assurer la meilleure répartition de ce mortier pour ¢éliminer tous vides a I’intérieur, il
est compacté légerement en frappant la partie extérieure du pistolet. Ensuite le pistolet est
fermé et une pression manuelle constante, lente et monotone, est exercée dans une certaine
mesure sur le piston pour extruder des cordons ayant une forme la plus réguliere et homogene
possible. Ceci est fait sur une plaque en bois (Figure 2-5(a)). La plaque est ensuite stockée a
une température T = 20 + 2°C et une humidité relative HR = 100% jusqu’au moment des

impressions suivantes afin d'éliminer tout séchage qui pourrait avoir lieu.

Chaque échantillon est constitué alors de 4 couches successives comme le montre la Figure
2-5(b) : deux couches inférieures conseécutives puis un arrét ou pas selon le temps d’attente

(TAC) considéré entre les couches, puis deux couches supérieures supplémentaires.

Pour le TAC = 0 min, I’impression des couches successives inférieures et supérieures est
enchainée sans temps d’attente, avec évidemment le méme mortier. 1l est important de

mentionner que pour les TAC allant de 1 h a 24 h, un deuxiéme lot de mortier était nécessaire
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pour imprimer les deux autres couches, tandis que pour TAC = 20 min, une quantité du

méme mortier précédemment prépare est utilisée, apres étre remalaxé pendant 90 secondes.

Couches supérieures

Couche 4

Couche 3

Interface ---

Couche 2

Couche 1

Couches inférieures

(@) (b)

Figure 2-5: (a) Vue en coupe d’un spécimen imprimé ; (b) Cordons de mortier imprimé manuellement

avant sciage.

2.3.2  Nouveau protocole : imprimé moulé.

Une seconde méthode de remplissage a également été utilisée pour fabriquer des éprouvettes
imprimées. Ce protocole a été mis en place afin d’avoir la simulation la plus proche du
processus d’impression, ainsi que pour avoir les surfaces latérales des éprouvettes lisses
permettant une application facile de la charge lors des essais de compression ce que ne

permet pas le protocole précédent.

Ce mode de remplissage consiste a imprimer le mortier directement dans des moules
4 x 4 x 16 cm® en utilisant le pistolet, en déposant deux couches I’une au-dessus de 1’autre,

avec compactage.

Un gabarit rectangulaire en plexiglas a été découpé, mesurant 3,8 x 15,8 x 2 cm® avec une
petite poignée pour faciliter son retrait, pesant 75 g. La premiere couche a été imprimée a
I'aide du pistolet a silicone dans le moule en polystyrene jusqu'a remplir la moitié du moule
controlé a 1’aide d’une balance lors de I’extrusion de la matieére. Une pression quasi constante

est appliquée sur le piston afin d'obtenir, dans une certaine mesure, un extrudat homogéne.
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Puis, aprés avoir couvert la premiére couche d'un film alimentaire transparent, le plexiglas
ainsi que deux masses de 500 g chacune sont ajoutés pour compacter la surface pendant 30
secondes. Le réle du film alimentaire est d'empécher tout accrochage du mortier sur le gabarit
qui pourrait surgir lors du son retrait. Les échantillons sont ensuite stockés jusqu'aux
prochaines impressions sous une température T = 20 + 2°C et une humidité relative

HR=100%, afin d'éliminer tout séchage entre les impressions.

Ensuite, et selon les TAC entre les couches successives, la deuxiéeme moitié du moule est
remplie et compactée comme décrit ci-dessus, afin de générer une interface. Un échantillon
bicouche a géométrie relativement constante a été réalisé ou chaque couche mesure 16 cm de
longueur, 4 cm de largeur et 2 cm de hauteur. La procédure de mise en place est illustrée

étape par étape sur la Figure 2-6 ainsi que la forme finale de I'échantillon sur la Figure 2-7.

Les éprouvettes sont conservées dans les moules pour 24 + 1h aprés l'impression puis
démoulées. Pour ces deux étapes, elles sont stockées dans un environnement humide
(HR=100%) et a une température de 20 + 2°C.

SR ey v

Figure 2-6: Protocole d'impression moulée proposée reproduisant I'impression 3D.
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Figure 2-7: Illustration schématique d'échantillons imprimés moulés.

2.3.3 Conservation / préparation des échantillons.

Les échantillons imprimés suivants les deux méthodes sont conservés jusqu’a 7 jours apres

I’impression dans un environnement 100% HR et une température de 20 + 2°C.

Des échantillons de dimensions 4 x 4 x 05 cm® (Figure 2-8) pour les essais de
microindentation, ainsi que pour la macroindentation présentée au paragraphe 2.4.3, sont
nécessaires. L’extraction des échantillons a partir des cordons se fait par sciage, a 1’aide
d’une scie a béton, ou un arrét d’hydratation est nécessaire a 7 jours de durcissement, afin de
pouvoir observer et tester une microstructure comparable entre les échantillons. Cet age a été
choisi, quand les échantillons aurons acquis une résistance suffisante (propriétés mécaniques)
pour les essais a réaliser, vu que le but notre étude est de comparer des éprouvettes du méme

age et non pas des éprouvettes d’ages différents.

Couche supérieure (CS)
Masse
g Interface
<
Masse
Couche inférieure (CI)

4 cm

Figure 2-8: Echantillon prelevé comportant /’interface entre deux couches.

I1 existe plusieurs méthodes dans la littérature pour arréter I’hydratation du ciment afin de
pouvoir observer une microstructure a un moment donné. Dans ce but, il faudra assurer
I’évacuation de I’eau de la matrice cimentaire. La méthode adoptée dans notre étude est celle

du «Solvant d’échange », dans notre cas l’acétone. On immerge les échantillons dans
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I’acétone afin de remplacer 1’eau dans les pores par le solvant (Zhang et Scherer 2011). Une
immersion compleéte des échantillons dans le solvant est nécessaire, et ceci pour une semaine,
afin de s’assurer que toute 1’eau dans les pores a été¢ remplacée. Ensuite les échantillons sont
extraits du solvant puis placés sous vide pour éliminer le solvant des pores, puis a I’étuve a
40°C pour séchage. Ils sont ensuite conservés dans un dessiccateur rempli de gel de silice

pour éviter toute réhydratation jusqu’au moment des essais prévus.

Avant de réaliser les différents les échantillons sont polis a I'aide de papiers abrasifs de
carbure de silicium SiC « Struers Standard » de granulométrie décroissante (MD-Piano 80,
220, 500 et 1200, qui correspondent respectivement a 201 ; 68 ; 25,8 + 1 et 10,3 + 0,8 um)
pendant environ 30 secondes chacun. Le polissage est effectué¢ automatiquement a 1’aide
d’une polisseuse automatique « STRUERS RotoPol-11 », a 150 tours/minute, en appliquant
une charge de 15 N. Le lubrifiant utilisé dans cette étape est 1’éthanol afin de ne pas utiliser
de I’eau a laquelle la matrice cimentaire est sensible. Cette étape s’appelle le « Polissage
grossier », dont I’objectif est de faire disparaitre la rugosité de surface des échantillons, afin
d’obtenir une surface parfaitement plane avec le minimum de défauts superficiels. Ensuite, un
polissage fin a ét¢ effectué afin d’obtenir une surface de 1’échantillon lisse et brillante, sans
rayures ni déformation. Ici, les échantillons sont polis en utilisant une pate diamantée de 6
pm pendant 3 minutes, puis avec une pate de 3 um pendant 2 minutes, donc des particules
abrasives de plus en plus fines. Dans une derniére étape, ils sont polis a l'aide d'une pate de 1
pm a 300 tr/min pendant 1,5 minute. Entre chaque étape, un lubrifiant sans eau a été utilisé,
pour effectuer un nettoyage en profondeur afin d’¢liminer tout résidu de pate qui pourra
persister sur la surface. Le lubrifiant utilisé pendant toute cette étape de polissage fin est un
solvant liquide brun a base d’huile et d’alcool (Struers DP Brown). Il est important de
préciser que les échantillons ne sont pas imprégnés dans une résine, étant donné que celle-ci

pourrait avoir une influence sur la mesure de dureté des échantillons.

2.4 Caractérisation physico-chimique et mécanique.

2.4.1 Imagerie par microscope optique numérique.

Le microscope optique numérique « Zeiss Axio Zoom. V16 », présenté sur la Figure 2-9, a
¢té utilisé pour vérifier 1’état de surface des échantillons, identifier les zones d’indentation
avant les mesures effectuées, ainsi que pour mesurer les distances des empreintes par rapport

a I’interface pour tracer les profils d’indentation. Avec un grossissement optique allant de 3,5
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fois a plus de 400 fois, I'Axio Zoom V16 nous permet d'observer en champ visuel large la
surface des échantillons ou méme leurs microstructures avec une tres grande precision et

résolution.

Ce microscope a zoom ZEISS Axio Zoom V16 est entiérement motorisé sur I’axe des Z et a
une platine automatisée en X-Y. L'Axio Zoom V16 dispose de 3 modes d'observation : par
cameéra couleur numérique via un écran ou un ordinateur avec logiciel d'imagerie (DeltaPix),
par vision oculaire seule (pour de simples contrdles visuels) ou par combinaison des deux

modes simultanément.

Figure 2-9: Le microscope optique numérique « Zeiss Axio Zoom. V16. (https://www.microscope-

concept.fr/)

2.4.2 Observation et analyse par microscopie €lectronique a balayage « MEB ».

e Préparation des échantillons.

Avant I’introduction de I’échantillon poli et nettoyé dans la chambre du MEB, il est
nécessaire de le métalliser afin d’assurer la conductivité de la surface permettant aussi
I’évacuation des ¢€lectrons de surface. Toute accumulation de charges électriques dans
I’échantillon pourra perturber la qualité de I’image. Cette métallisation est faite a partir d’un
filament de carbone chauffé dans un vide poussé ou les atomes de carbone se déposent sur la
surface de I’échantillon. Ensuite, il est nécessaire de créer un pontage entre la surface
d’observation de I’échantillon et le porte-échantillon de la chambre du MEB pour assurer une
liaison conductrice (Figure 2-10). Celui-ci est réalisé avec de la laque d’argent qui vient relier

les deux surfaces.
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Echantillon
Couche de carbone

Laque d’argent

Figure 2-10: Echantillon poli, métallisé et avec de la laque d’argent pour assurer sa conducCtivité.

e Description générale.

Un MEB « HTACHI, Modele S-4300SE/N » couplé a un spectrometre a détecteur d'énergie
« EDS » a été utilisé pour la caractérisation chimique du mortier imprime (Figure 2-11). En
général, le MEB permet d’observer des matériaux a de trés forts grossissements. La
spectrométrie a dispersion d’énergie permet d’identifier la présence d’éléments chimiques
présents dans 1’échantillon ainsi que de déterminer leur pourcentage massique et/ou

atomique.

Des observations microscopiques des échantillons sont faites a 1’aide du MEB, en plus
d’analyses des ¢éléments chimiques par EDS. Le but est d’étudier la répartition des éléments
au sein du matériau, surtout au niveau de la zone interfaciale entre les couches, et de détecter
d’éventuelles hétérogénéités ou différences (différents produits d’hydratation, des porosités,
des fissurations, etc...). Des cartographies EDS ¢lémentaires et des profils en pourcentages

atomiques élémentaires extraits perpendiculairement a I’interface sont réalisés.

Figure 2-11: Microscope électronique a balayage.
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L’analyse EDS doit étre faite sur des échantillons parfaitement polis et nettoyés avec soin,

ayant une surface conductrice, pour obtenir des données semi-quantitatives fiables.

e Mise en condition de travail.

L’échantillon est introduit dans la chambre de MEB en mode haut-vide. La distance
analytique utilisée, qui est la distance entre I’axe du faisceau d’électrons primaires et I’axe du
systéme de microanalyse convergeant sur 1’échantillon, est de 15 mm. La distance de travail
et les grandissements choisis dépendent quant a eux des zones d’observation. Ensuite, une
tension d’accélération des €lectrons de I’ordre de 15 kV a été choisie. Le MEB est utilisé en

mode d’imagerie d’électrons rétrodiffusés (BSE) pour les études sur sections polies.

2.4.3 Analyse mécanique.

e Indentation classigue et instrumentée.

L'appareil de mesure de dureté ou durometre utilisé est un « DURAMIN Ver 2.08 »
classique, fabriqué par « Struers », avec des niveaux de chargement dans le domaine de la
microindentation allant de 0,01 a 2 kgf (Figure 2-12). L’indenteur utilisé est une pointe

Vickers de forme pyramidale a base carrée.

e
J— i -

™

Figure 2-12: Le durométre « DURAMIN ».

Des essais de microindentation classique, en se référant sur « ISO 6507-1 2018 » ont été faits

avec 10 essais pour chaque charge disponible sur le durométre, et ceci en utilisant des charges
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qui variaient entre 0,025 et 2 kgf, a I'exception de la charge de 0,01 kgf pour laquelle aucune
empreinte n’était visible sur la surface de I'échantillon. La charge appliquée est maintenue
pendant 15 secondes lors de sa pénétration dans I'échantillon. Une empreinte résiduelle se
forme aprés chaque essai déformant la surface de I'échantillon. Les diagonales (d;) et (d,) de
I'empreinte observée apres retrait de I'indenteur sont mesurées pour en déduire les propriétés
mécaniques, notamment la dureté HV, du matériau testé (Figure 2-13). L'espacement entre
les centres de gravité des empreintes est fixé a environ deux fois le diametre de I'empreinte
réalisée, afin d’éviter d’indenter une zone plastifiée par une mesure précédente. Ces essais de
microindentation ont été réalisés a température ambiante. A la suite d'une telle analyse, et du
fait de I'nétérogénéité du matériel, des mesures quelque fois aberrantes ont été enregistrees,

celles-ci ont été exclues de notre étude.

Charge (P) Indenteur

\l

Spécimen testé

&. .

Empreinte résiduelle

Figure 2-13: Principe de l’essai d’indentation classique.

Cette technique a ¢té appliquée dans différentes zones de 1’échantillon imprimé notamment la
couche supérieure, la couche inférieure, le bord et I’interface entre les couches, afin de

détecter d’éventuelles hétérogénéités de propriétés mécaniques du matériau.

Mais, afin d'avoir une meilleure sensibilité a la variation de dureté dans cette zone, une série
d'indentations a été faite dans la zone interfaciale perpendiculairement a la couche inférieure
(CI) traversant l'interface (I) et jusqu’a la couche supérieure (CS) (Figure 2-14). La valeur de

dureté Vickers en fonction de la distance a l'interface a été étudiée. Le profil dureté-
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profondeur réalisé perpendiculairement a l'interface a été établi en fonction du TAC entre
chaque couche. Une charge relativement faible de 0,025 kgf a été choisie conduisant ainsi a
une taille d'empreinte acceptable, nous permettant d'en faire plusieurs dans cette zone

interfaciale.

P=0025kgf ¢

*

Couche supérieure (CS) +

X4 X5 T
Interface (1) X’@ XZ$ X3$ /[ x=0

Couche inférieure (ClI) -
. ¢
¢

Figure 2-14: Empreintes perpendiculaires réalisées dans la zone interfaciale et leurs positionnements

par rapport au plan de I'interface.

Les essais d'indentation instrumentée a I'échelle macroscopique ont été realisés a l'aide du
durometre universel Zwick ZHU 2.5 (UIm, Allemagne) avec des niveaux de chargement dans
le domaine de la macroindentation allant jusqu’a 2450 N (Figure 2-15). Un taux de
chargement/déchargement de 4000 N/min est considéré. L'indenteur utilisé est une pointe

Vickers, comme pour les essais de microindentation.

Cet essai de dureté consiste a enfoncer un indenteur rigide perpendiculairement a la surface
de I’échantillon, ou le déplacement du pénétrateur dans le matériau est continiment mesuré
en fonction de la charge d'indentation appliquée et une courbe charge-déplacement est tracée.
En pratique, et a partir des données de cette courbe charge-déplacement, on peut calculer une
dureté du matériau testé. Par contre dans notre étude, on utilise cette technique de
macroindentation instrumentée uniquement pour caractériser I’interface avec 1’indentation
interfaciale. Nous venons placer la pointe de 1’indenteur au niveau de ’interface, comme le
montre la Figure 2-16, entre les deux couches supérieure et inférieure afin de créer une
fissure, idéalement tout au long de I’interface, et ceci en montant en charge jusqu’a la rupture

afin d’en tirer une charge maximale « Py, ».
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ZHU / Z 2.5 Indenteur universel

Pointe Vickers

Figure 2-15: Indenteur instrumenté utilisé en macroindentation.

Charge appliquee (P) Pointe Vickers

Interface \ /
¥

Cl §<§
0.6 cm t

dcom

S

Figure 2-16: Schématisation 3D d'un test d'indentation instrumentée au niveau de I'interface de deux

couches imprimées.
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e Essais de compression.

La résistance a la compression des échantillons imprimés a également été testée a 1’age de 28
jours. Des blocs 4 x 4 x 4 cm® ont été sciés a partir des éprouvettes imprimées moulées, ayant
alors théoriquement une surface d’essai de 4 x 4 cm? (Figure 2-17(a)). Ces surfaces d'essai
ont été rectifiées avec une rectifieuse béton « IGM » afin d'obtenir des surfaces lisses, planes
et paralléles pour les essais de compression. Les dimensions de ces surfaces sont ensuite
remesurées précisément avec un pied a coulisse et ceci aprés rectification puisque ce
processus réduit forcément les mesures de I'échantillon. La procédure d'essai suit la norme
« NF EN 196-1 ». Ceci nous a permis d’étudier les propriétés mécaniques d'un matériau

imprimé dans des conditions normalisées, en prenant en compte I'effet du mode de mise en

acuvre.

Direction 1 Direction 2

F

4cm
4cm

Couche supérieure Couche | Couche

supérieurelinférieure

Couche inférieure

(@) (b)
Figure 2-17: (a) Echantillon cubique scié ; (b) Sens de chargement par rapport a I'interface

des couches imprimées.

La machine d'essai est une presse hydraulique couplée « 3R » avec des plages de chargement
allant jusqu'a 400 kN (Figure 2-18). Le taux de chargement est de 0,6 MPa/sec. La baisse de
la résistance pour détecter la rupture était d'environ 20%. La résistance a la compression
« R » est calculée alors a partir de la charge maximale divisée par la surface d’essai des

cubes.
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Figure 2-18: La presse hydraulique couplée « 3R » utilisée pour réalisation des essais de

compression.

Mais lorsqu'on parle d'impression 3D, un facteur supplémentaire entre en jeu et influence
notablement la résistance a la compression des ¢léments testés. Il s’agit de la direction de
I’interface entre les couches imprimées, qu'elle soit paralléle ou perpendiculaire a la charge
de compression appliquée (Paul et al. 2018). Les essais ont donc été réalisés dans deux
directions : « Direction 1 » qui représente la direction perpendiculaire au plan de I'interface et
la «Direction 2 », la direction d'extrusion, parallele au plan de l'interface ou une forte
pression est exercée sur le matériau lors de I'impression (Figure 2-17(b)). Un minimum de
quatre échantillons par condition (TAC) a été testé dans chacune des directions 1 et 2. Un tel
nombre d'échantillons est nécessaire pour évaluer les écarts-types des différents résultats et
leur sensibilité a la présence d'une interface dans I'échantillon. Cela a été fait pour valider
davantage les propriétés anisotropes des éléments en mortier imprimés en 3D, et
éventuellement détecter une éventuelle variation de «R. », la contrainte de rupture en

compression, avec l'augmentation des TAC entre les couches.
2.5 Conclusion.

L’objectif de ce chapitre est de présenter d’une manicére détaillée les matériaux et

méthodologies utilisés dans notre étude pour pouvoir imprimer et caractériser des mortiers
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imprimés en 3D. Deux méthodes d’impression a 1’échelle du laboratoire ainsi que leurs
démarches expérimentales détaillées sont présentées dans ce chapitre : L’impression au
pistolet et I’impression en moule. En outre, les méthodes de préparation des échantillons

post-impression sont balayées.

On cherche surtout a caractériser I’interface entre deux couches imprimées par le passage de
buse, en plus des différentes zones des couches imprimées, et ceci en variant les conditions
d’impression tels que le temps d’attente principalement, mais également les conditions
thermo-hygrométriques (température et humidité relative). Cette caractérisation mécanique
va s’appuyer principalement sur les techniques d’indentation, classique et instrumentée,
considérées comme des essais mécaniques parmi les plus simples a réaliser. L’indentation
classique est utilisée pour une caractérisation mécanique globale des différentes zones du
matériau pouvant presenter des caractéristiques mécaniques différentes, afin d’en tirer des
valeurs de macrodureté représentative de ce matériau. D’un autre coté, 1’indentation
instrumentée est utilisée pour caractériser 1’adhérence entre deux couches au niveau du plan
de I’interface, 1’objectif étant de comparer cette adhérence entre les couches pour différentes
conditions d’impression. Ces essais d’indentation sont ensuite corrélés a des essais de
compression classiques. Le microscope électronique a balayage « MEB » est utilisé pour
réaliser des observations microscopiques ainsi que des analyses chimiques semi-quantitatives
des ¢léments pour déceler d’éventuelles différences dans la zone interfaciale entre les
couches. Ceci est fait a I’aide de cartographie EDS ¢élémentaire pour montrer la répartition
des éléments, ainsi que des profils de répartition élémentaire extraits perpendiculairement a
I’interface dans le méme but. Ces différentes méthodologies sont mises en ceuvre dans les

chapitres 3 et 4 qui suivent.
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Chapitre 3 : Etude multiphysique multiéchelle en fonction du

temps d'attente entre les couches

3.1 Introduction.

Ce chapitre concerne la caractérisation microstructurale et mécanique des mortiers
obtenus par impression 3D. L’objectif est d’identifier d’éventuelles zones
d’hétérogénéité que ce soit du point de vue de la composition ou de la dureté. Ces
éventuelles zones d’hétérogénéité pourraient étre alors des zones de fragilité pouvant

conduire & une ruine prématurée de la structure imprimée.

La premicre partic concernant 1’analyse microstructurale est faite par microscopie
¢lectronique a balayage (MEB) doté d’un systeme d’analyse en éléments (EDS). Une
attention particuliére est portée sur les différentes couches, dites supérieure et inférieure, sur
les bords des cordons et principalement sur la zone interfaciale entre deux couches
successives. La seconde partie concerne la caractérisation mécanique avec une étude
approfondie en indentation classique pour I’obtention de la dureté du matériau. Etant donné la
forte hétérogénéité du mortier, I’étude sera menée a 1’échelle micrométrique, c’est-a-dire
dans le domaine de la microindentation avec des charges appliquées comprises entre 10 gfa 1
kgf. Cela permet une analyse fine et locale pour mettre en évidence une variation éventuelle
de la dureté perpendiculairement a I’interface. Pour étudier la résistance de I’interface, des
essais de compression multidirectionnels (¢’est-a-dire en fonction de 1’orientation du plan de
I’interface par rapport a I’axe de I’effort de compression) seront réalisés pour obtenir une
contrainte critique a la rupture. Le résultat de cet essai est ensuite comparé aux résultats
d’essais d’indentation localisés a I’interface menés aux échelles micro et macroscopique.
Notons déja que I’essai d’indentation est un essai local comparé a I’essai de compression qui
ne fournit qu’une information mécanique globale. L’objectif est ici de proposer un protocole
de caractérisation mécanique lié a la spécificité du matériau qui est hétérogénéité et

multicouches.

Nous proposons également un critére de fragilité et un critére de fissuration a partir desquels
nous ¢tudions I’influence de certains parametres de fabrication de I’impression 3D. Dans ce

chapitre, nous nous limiterons a 1’étude du temps d’attente entre les couches (TAC).
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3.2 Analyse chimique de mortier imprimé par pistolet.

3.2.1 Analyse chimique de I’échantillon témoin : P7 4h.

L'échantillon témoin que nous avons retenu est un échantillon issu d’une impression
manuelle réalisée a 1’aide d’un pistolet avec un temps d’attente entre les couches de 4 heures
(TAC = 4 h) et ou la durée d’hydratation du mortier est de 7 jours. Les conditions
hygrométriques, de température (T) et d’humidité relative (HR), sont maintenues constantes
et respectivement égales a 20°C et 100 %. Dans la suite, nous proposons de référencer cet
échantillon sous la forme «P; 4h». Dans un premier temps, des observations
microstructurales préliminaires ont été faites a une échelle macroscopique pour visualiser les
différentes zones pouvant présenter des propriétés chimiques et/ou mécaniques différentes.
La Figure 3-1(a) montre une image obtenue par microscopie optique d’une section droite de
deux cordons de mortier imprimé en 3D. De maniere générale, on y distingue tres clairement
les granulats de tailles différentes et de répartitions aléatoires dans les couches dites
inférieure (1% couche obtenue notée Cl) et supérieure (2™ couche suite au 2™ passage du
pistolet notée CS). Une étude approfondie du centre de ces deux couches est réalisée mais il
est particuliérement intéressant de noter déja la présence d’un liseré de couleur grise régulicre
situé¢ entre les deux couches, il s’agit de D’interface, ou plus exactement d’une zone
interfaciale qui, a 1’évidence, pourrait présenter une différence de composition et/ou de
propriétés mécaniques. Notez que ce liseré se poursuit sur les bords de 1’échantillon. Ainsi,
cette observation macroscopique nous amene a nous intéresser aux couches supérieure et
inférieure, au bord de 1’échantillon ainsi qu’a ’interface du point de vue de la microstructure

et donc de la composition mais aussi dans un deuxiéme temps du point de vue mécanique.

Pour mieux caractériser la structure du matériau, des observations par microscopie
électronique a balayage ont été réalisées a plus forts grossissements. Les Figure 3-1(b) et
Figure 3-1(c) montre des images agrandies des deux couches supérieure et inférieure, (CS) et
(CI) respectivement. Les deux zones paraissent quasi identiques du point de vue
morphologique, que ce soit en termes de répartition des granulats qu’en termes de taille et de

quantité.
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A Couche'Supérieure (CS)

el T @ ‘

Coliche inférieuré

(b) (c)

Figure 3-1: (a) Image optique a faible grossissement ; (b) et (c) images MEB des couches inférieure

et supérieure respectivement de [’échantillon P; 4h obtenu par impression 3D.

Concernant I’interface entre les couches supérieure et inférieure comme le montre trés bien la
Figure 3-1(a), une ligne relativement fine se distingue, délimitant les cordons inférieur et
supérieur. Une observation a plus fort grossissement par MEB est présentée sur la Figure
3-2(a) pour la zone interfaciale débouchant a la surface des cordons et sur la Figure 3-2(b)

pour une zone plus centrale.

Une analyse élémentaire semi-quantitative est donc menée. D’abord, aprés avoir pris les
images de la zone d’intérét, une analyse cartographique est réalisée afin d’obtenir les cartes
de distribution des éléments pour cette zone avec le systeme EDS. Les éléments ciblés par la
cartographie sont le Silicium (Si), le Soufre (S), le Calcium (Ca), et I’Aluminium (Al). Ces
éléments ont été choisis car ils sont suceptibles d’indiquer la présence de certains produits
d’hydratation tels que les silicates de calcium hydratés « C-S-H », les phases aluminates
comme les ettringites « Aft» ou les monosulfates « Afmy», .... et potenticllement
I’enrichissement de certaines d’entre elles comme la portlandite « Ca(OH), » par exemple.

Les mesures sont données en intensité de coups/seconde et, pour une meilleure visualition, en
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couleurs de la répartition des différents éléments (Figure 3-2(c)). En plus, afin de mieux
visualiser toute variation des pourcentages atomiques de ces éléments, des profils sont établis
perpendiculairement a la ligne d’interface, allant de la couche supérieure a la couche
inférieure, comme le montre la Figure 3-2(b)). Un profil représentant la variation des
pourcentages atomiques élémentaires tout au long de cette ligne est alors extrait. Ceci pourra
permettre une comparaison élémentaire facile et voire s’il y a une différence entre la zone
interfaciale et I'intérieur des couches. Cette technique s’aveére étre trés utile pour toute
analyse d'épaisseur de section transversale d'échantillons multicouches comprenant une zone

interfaciale.

Couche supérieure (CS)

o

L

Couche-,iﬁfériéure (o)

L5k g -
BSE1 13:45 000000 WD15.1mm 20.0kV x50
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Figure 3-2 : (a) Image MEB d’une zone interfaciale proche du bord de [’échantillon ; (b) Image MEB
d’une zone interfaciale centrale ; (c) Analyse cartographique en coups des éléments silicium, soufre,
calcium et aluminium pour la zone interfaciale centrale et (d) Profil perpendiculaire a l’interface

représentant la variation des pourcentages atomiques des éléments en fonction de la distance.
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Les résultats de I’analyse cartographique élémentaire obtenue par EDS, présentée sur la
Figure 3-2(c), ne montre pas un écart significatif dans la répartition des éléments Si, S, Ca et
Al dans la zone observée. En d’autres termes, de part et d’autre de I’interface, c’est-a-dire
dans la zone interfaciale entre les deux couches, nous n’avons pas observé de différences
notables en termes d’éléments chimiques en comparaison avec le coeur du matériau loin de
I’interface. Ainsi, nous pouvons conclure que du point de vue chimique aucune interface
n’est décelable. Il n’y a donc pas d’enrichissement de certains hydrates dans cette zone

interfaciale.

De méme, d’apres le profil représenté par la Figure 3-2(d), malgré le fait que le matériau soit
hétérogene, il n’y a pas de variation significative du pourcentage atomique des différents
éléments tout au long de la ligne de mesure considérée. Ceci confirme ce qui a été dit plus

haut, ¢’est-a-dire qu’aucune interface n’est détectable du point de vue chimique.

D’autre part, la zone située sur le bord du cordon inférieur montre aussi une différence
d’apparence comme le montre la Figure 3-1(a) mais aussi la Figure 3-3(a), sur laquelle une

photo prise en MEB montre un agrandissement de cette zone externe.

La zone de surface visible en optique et par MEB est une matrice cimentaire plus poreuse
ayant une épaisseur moyenne comprise entre 250 a 300 um. Elle est principalement présente
dans la couche inférieure et tres peu visible voire inexistante pour la couche supérieure, en

tous cas en optique, comme le montre la Figure 3-3(a).

L’analyse EDS par cartographie présentée sur la Figure 3-3(b) de la zone interfaciale montre
que les éléments silicium (Si), soufre (S), calcium (Ca) et aluminium (Al) sont également
répartis de maniére réguliere dans toute la zone observée allant du bord jusqu’au cceur de la
couche inférieure. Ceci nous ameéne de nouveau a conclure qu’il n’y a pas de différence en
termes de répartition d’éléments chimiques entre cette zone de surface et le cceur de la couche
elle-méme. Toutefois, cette zone dans la partie inférieure de I'échantillon sera considéree
comme notre troisieme zone d’étude car elle peut en effet potentiellement présenter des

differences en termes de propriétés mécaniques.
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Figure 3-3 : (a) Image MEB d’une zone de bord du cété de la couche inférieure ; (b) Analyse
cartographique en coups des éléments silicium, soufre, calcium et aluminium (c) Profil
perpendiculaire a la zone du bord représentant la variation des pourcentages atomiques des éléments

en fonction de la distance.
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3.2.2 Analyse chimique comparative des zones interfaciales pour différents TAC.

Afin de valider cette derniére hypothése déduite pour 1’échantillon « P7 4h », et pour détecter
d’éventuelles modifications qui interviendraient suite au changement du temps d’attente entre
deux couches, une analyse chimique comparative de la zone interfaciale de différents
échantillons avec des TAC différents entre les couches : 4h, 8h et 24h est effectuée. Les
résultats de « P; 8h » et de «P7; 24h » sont représentés dans les Figure 3-4 et Figure 3-5
respectivement. Les références « P; 8h » et de « P; 24h » représentent respectivement des
échantillons imprimés manuellement avec des TAC de 8 et 24 heures, avec une durée

d’hydratation du mortier de 7 jours.

Couche supériedre ((,ZS)

BSE1 13:34 000000 WD15.0mm 20.0kV x100 500um

(a)

204m o —

250 pm

Z0um o — Z0im o s o=
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Figure 3-4: (a) Image MEB de la zone interfaciale pour P; 8h ; (b) Analyse cartographique en coups
des éléments silicium, soufre, calcium et aluminium (c) Profil perpendiculaire & la zone interfaciale

représentant la variation des pourcentages atomiques des éléments en fonction de la distance.

D’apres les cartographies des Figure 3-4(b) et la Figure 3-5(b), aucune différence
significative ne peut étre remarquée en comparant les différentes zones autour de I’interface.
Donc pour les deux échantillons « P; 8h » et « P; 24h », les zones interfaciales sont assez
comparables avec le cceur des couches du point de vue chimique. De méme, d’apres les
profils des Figure 3-4(c) et Figure 3-5(c), il n’y a pas de variation significative du
pourcentage atomique des différents éléments tout au long de la ligne considérée, en passant
de la couche supérieure a la couche inférieure en traversant 1’interface. Ceci confirme
I’hypothése déduite de 1’analyse de I’échantillon « P7 4h », qu’aucune interface n’est présente

chimiquement.
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Figure 3-5: (a) Image MEB de la zone interfaciale pour P, 24h ; (b) Analyse cartographique en coups
des éléments silicium, soufre, calcium et aluminium (c) Profil perpendiculaire a la zone interfaciale

représentant la variation des pourcentages atomiques des éléments en fonction de la distance.
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De plus, en comparant les trois profils des différents TAC (P; 4h, P; 8h et P; 24h), (Figure
3-2(d), Figure 3-4(c) et Figure 3-5(c) respectivement), aucun changement de pourcentage
atomique ¢élémentaire n’a été remarqué avec I’augmentation du temps d’attente entre les
couches dans cette zone interfaciale. Cela confirme notre conclusion indiquant qu’aucune

interface n’est présente chimiquement.

L’ensemble de ces analyses chimiques préliminaires montrent des zones quasiment
identiques. Ainsi, une analyse mécanique poussée / ciblée est nécessaire pour montrer, a

différentes échelles, si les propriétés mécaniques sont potentiellement différentes.
3.3 Caractérisation mécanique du mortier imprime par pistolet.

L'échantillon témoin que nous avons retenu est le «P; 4h» comme mentionné
précédemment. Plusieurs zones ont été sélectionnées (Figure 3-6) comme pour 1’étude de la
microstructure: i) Le cceur des couches en dehors des granulats avec deux zones a chaque
fois : dans le dernier cordon déposé de I'échantillon, dit couche supérieure (CS) et dans la
partie inférieure, dite couche inférieure (CI), ii) Le bord du cordon (noté B) dans laquelle
nous avons observé un changement de microstructure, on envisage un possible « effet de
bord » et enfin iii) La zone de I’interface (notée I), ¢’est-a-dire de part et d’autre de la ligne

interfaciale mais aussi dans le plan de I’interface.

L’espacement entre les centres de gravité des indents est fixé a environ deux fois la diagonale
de ’empreinte réalisée en affectant ainsi un numéro a chaque indent pendant 1’essai. Une
valeur HV mnesurse s’ affiche sur le durométre a partir de la mesure des deux diagonales d, et d,
de ’empreinte résiduelle mais cette valeur ne sera pas prise en compte directement mais
plut6t recalculée pour obtenir une valeur plus précise et nous garderons les valeurs des

diagonales pour étudier 1’effet de taille en indentation.
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Figure 3-6: Indication des différentes zones étudiées dans un échantillon prélevé aprés impression

manuelle de cordons ayant un temps d’attente de 4 heures entres les couches successives.

3.3.1 Etude des couches supérieure (CS) et inférieure (Cl).

e Couche supérieure (CS).

\

L’approche par indentation classique est appliquée a une certaine zone de la couche

supérieure notée (CS;). La premiére étape consiste a calculer les valeurs de dureté Vickers

(HV) a l'aide de I'¢équation HV = 1,8545 Pmax/dz (Eq 1-2), ou les 9 charges disponibles sur

I’appareil ont été appliquées (Partie 2.4.3 / Indentation classique et instrumentée). 10 essais
par charge ont été réalisés conduisant ainsi & 10 empreintes et donc a 20 valeurs de
diagonales. Toutefois, 9 valeurs de dureté sont retenues pour 1’étude car la plus petite charge
appliquée de 0,01 kgf n'a pas permis d’engendrer une empreinte visible a la surface de
I'échantillon. La Figure 3-7 montre la répartition géographique des empreintes par charge et

par série.
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g

Figure 3-7: Lieu des différentes empreintes d’indentation effectuées dans la matrice cimentaire dans

la couche supérieure (CS).

Pour caractériser la dureté d’un échantillon a partir d’'une série de données, il convient
d’étudier I’ensemble des valeurs de dureté calculées en fonction de la charge appliquée.
Généralement on observe une variation de la dureté avec la charge, c’est I’effet de taille en
indentation. Il convient alors d’étudier les variations de dureté ou de charge en fonction de la
diagonale d’empreinte en utilisant plusieurs approches développées dans la partie
bibliographique (Partie 1.4.2 / Effet de taille en indentation) de ce document. La Figure 3-8

représente 1’application de I’ensemble des mode¢les retenus pour cette étude.
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Figure 3-8: a) Dureté Vickers « HV » en fonction de la charge appliquée « P » obtenue dans la
couche supérieure (CS), (b) Représentation de la charge appliquée « P » en fonction de la diagonale
« d » en échelle bi-logarithmique et représentation du rapport P/d et NP respectivement en fonction

de la diagonale « d » pour (CS1) selon Li et Bradt (c) et Bull et al. (d).

La Figure 3-8(a) représente la variation de la dureté Vickers « HV » exprimée en kgf/mm? en
fonction de la charge appliquée « P » exprimée en kgf. Cette figure montre tres bien que la
dureté n’est pas constante et qu’elle a tendance a augmenter lorsque la charge d’indentation
diminue. L’approche classique laisse donc supposer un effet de taille en indentation pour
I’étude de notre matériau. Dans ces cas-1a, I’objectif est de déterminer la macrodureté, HV,
représentative du matériau et associée a un parametre représentatif de I’amplitude de cet effet

de taille. Pour cela, nous disposons de modeéles, dits modeles ISE, présents en grand nombre
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dans la bibliographie. Nous nous sommes limités aux modeles sans doute les plus utilises,
présentés dans le chapitre 1 (Partie 1.4.2 / Effet de taille en indentation), a savoir la loi
puissance de Meyer, les lois polynomiales de Li et Bradt et de Bull et al. qui ne se
différencient que par la forme donnée au polyndme de degré 2.

Pour démontrer la pertinence de la loi de Meyer, il convient de tracer la charge appliqué (P)
en fonction de la diagonale d’empreinte (d) en échelle bi-logarithmique. La loi sera vérifiée si
elle peut étre modélisée par une droite. La Figure 3-8(b) représente 1’application de la loi de
Meyer pour 1’échantillon « P7 4h » testé avec le DURAMIN. Comme le montre cette figure,
et de toute évidence, la loi de Meyer s’applique parfaitement bien aux résultats
expérimentaux, vu que les points suivent bien une droite avec un coefficient de corrélation R?
égal a 0,99, donc tres proche de 1. A partir des valeurs des coefficients de cette droite, on
extrait les valeurs de « a » et de « n », soit respectivement 5x10™ exprimée en kgf/um et 1,91
sans unité. Notons que plus la valeur de « n » est proche de 2 moins la dureté est sensible a
I’effet de taille ; en d’autres termes pour un « n » égal a 2, la valeur de la dureté est trouvée
indépendante de la charge appliquée. Par conséquent, un effet de taille est bien visible du fait
que la valeur de I’exposant n est différente de 2. Toutefois, une critique qui pourrait étre faite
a la loi de Meyer, est qu’elle ne permet pas de calculer une macrodureté. C’est pourquoi, les

modeles polynomiaux de Li et Bradt et de Bull et al. sont souvent préférés a celui de Meyer.

Pour appliquer le modéle de Li et Bradt, le rapport (P/d) est représenté en fonction de la
diagonale moyenne des empreintes (d), afin d’obtenir 1a encore une représentation linéaire
(Figure 3-8(b)). Tout comme pour la loi de Meyer, 1’évolution des points expérimentaux est
correctement représentée par une droite avec le modéle de Li et Bradt, ou le coefficient de
corrélation R? est trés proche de 1, soit égal & 0,96. Le coefficient A; peut étre déduit de
I’intersection de la droite obtenue avec I’axe des abscisses, et le coefficient A, est la pente de
cette droite. Les valeurs de ces coefficients A; et Ay, indiquées sur la Figure 3-8(c),
permettent de calculer la macrodureté HV,, soit 55,6 kgf/mm? et le paramétre traduisant
l'effet de taille en indentation noté Ajsg, soit 0,37 kgf/mm. A noter que la valeur de ce
parametre Ajsg, signifiant « Indentation size effect », ne permet pas, a cette étape de I’analyse,
de deduire une quelconque propriété intrinseque du matériau ou un comportement mécanique

particulier.

Par contre, la loi polynomiale proposée par Bull et al. peut étre représentée par la variation de

la racine carrée de la charge appliquée (vP) en fonction de la diagonale de 1’empreinte
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d’indentation (d) selon I'Eq 1-10 du chapitre 1 (Figure 3-8(d)). Ici encore, les points
expérimentaux sont parfaitement représentés avec un coefficient de corrélation R? trés proche
de 1 (= 0,99). A partir de la pente et de 1'ordonnée a 1'origine de la droite obtenue, nous avons
déduit la valeur de HV, soit 58,1 kgf/mm? et du recouvrement élastique, do = 3,4 pum, défini

ainsi par les auteurs.

Nous obtenons donc respectivement les mémes valeurs de 56 et 58 kgf/mm? pour la

macrodureté montrant ainsi la convergence des modeles utilisés.

La méme méthodologie a été appliquée dans une zone différente toujours dans la couche
supérieure notée (CS,), dans le but de montrer la répétabilité des résultats et donc la
pertinence de notre méthodologie. Le Tableau 3-1 rassemble les valeurs de macrodureté
«HVy » et des parameétres caractéristiques de 1’effet de taille en indentation « dy » ou
« Aigg » pour les différentes zones d’indentation dans la couche supérieure, selon les modéles

appliqués.

Bull et al. Li et Bradt
Zone d’indentation

HVy (kgfimm?®) | dy (um) | HV, (kgf/ mm®) | Ase (kgf/mm)

Couche supérieure (CS;) 58 34 56 0,4

Couche supérieure (CS,) 60 2,3 56 0,4

Tableau 3-1: Macrodureté « HV, » et parametres caractéristiques de [’effet de taille en indentation
« dg » OU « Aise » pour les différentes zones d’indentation de la couche supérieure (CS) selon les

modeéles ISE.

A la lecture de ce tableau, on peut remarquer que les valeurs de macrodureté HV, des deux
zones de la couche supérieure (CS;) et (CS,) sont tres proches, quel que soit le modéle utilise,
celui de Bull et al. ou celui de Li et Bradt. En plus, les valeurs des parameétres « d, » et de
« Agg » traduisant 1’effet de taille, sont considérées ici a titre comparatif vu qu’il est
compliqué de leur donner un sens physique propre. Ces paramétres montrent des valeurs
proches dans les deux zones d’indentation considérées de la couche supérieure (CS;) et (CS,),
ce qui confirme que les deux zones de la couche supérieure sont assez comparables. Pour la
suite, seule la valeur de la macrodureté « HV, », représentative de la dureté, servira comme

parameétre de comparaison entre les zones.
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Pour confirmer que les deux zones indentées ont des duretés identiques, nous avons
représenté sur la Figure 3-9 les valeurs des diagonales moyennes « dm; » de la couche
supérieure (CS;) en fonction de celles obtenues dans la deuxieme zone, soit (CS,). La Figure
3-9 montre que les points expérimentaux sont bien situés autour de la droite identité,

confirmant ainsi qu’il n’y a pas d’influence de la zone de mesure dans la couche supérieure.

250 !r
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100 ) ,

50 e

Diagonale moyenne (dm;) ""CS;"" (um)
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Figure 3-9: Diagonales moyennes d ’empreinte de la couche supérieure « CS; » en fonction de celles
de « CS, ».

e Couche inférieure (Cl).

La méme méthodologie est reproduite dans la couche inférieure située sous l'interface. Les
valeurs des coefficients des différentes approches pour étudier I'effet de taille en indentation
ainsi que les valeurs de macrodureté HV, pour les deux zones inférieures (Cly) et (Cl,) ont
¢galement été déterminées. Les figures associées a 1’é¢tude de la couche inférieure sont tres
similaires a celles obtenues pour la couche supérieure (Figure 3-8), c’est pourquoi nous
n’avons pas jugé utile de les présenter. Toutefois, en termes de valeurs, nous observons des

différences. L’ensemble de ces valeurs sont collectées dans le Tableau 3-2.
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Bull et al. Li et Bradt
Zone d’indentation
HV) (kgf/mmz) HVy (kgt/ mmz)
Couche inférieure (CI;) 67 74
Couche inférieure (Cl) 71 74

Tableau 3-2: Macrodureté « HVq » pour les différentes zones d’indentation de la couche inférieure

(CI) selon les modeéles ISE.

Nous avons remarqué que les valeurs de macrodureté HV, des deux zones (Cly) et (Cl,) de la
couche inférieure sont également largement comparables, que ce soit avec I'approche de Bull
et al. ou celle de Li et Bradt. La Figure 3-10, comparable a la Figure 3-9, pour la comparaison
des deux zones de la couche inférieure, montre que les points expérimentaux sont la encore
bien situés autour de la droite identité, ce qui confirme qu'il n'y a pas non plus d'influence de

la zone testée dans la couche inférieure, de la méme maniere que dans la couche supérieure.
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Figure 3-10: Diagonales moyennes d’empreinte de la zone CI, en fonction de celles mesurées dans la

zone Cl,.

On note donc que les variations entre les valeurs de macrodureté « HVq » entre la premiére et
la deuxiéme mesure sont négligeables. Les variations si minimes soient-elles sont associées a
la dépendance des positions de la pointe de I’indenteur par rapport a 1’hétérogénéité locale du

matériau. En effet, les empreintes sont, dans certains cas, dans la matrice cimentaire et parfois
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tres proches d’un granulat ou parfois dans une zone de transition qui peut étre plus ou moins

poreuse, ou encore juste au-dessus d’un granulat présent sous la zone d’indentation.

e Comparaison entre couches supérieure (CS) et inférieure (CI).

Nous avons voulu comparer les valeurs de dureté des couches supérieure et inférieure. Pour
cela, nous avons rassemblé dans le Tableau 3-3 les valeurs de macrodureté « HVq», celles
obtenues par I’application du mode¢le de Bull et al. ainsi que celles obtenues par le modéle de
Li et Bradt, dans les couches supérieure (CS) et inférieure (CI). En pratique, nous avons
considéré la valeur moyenne des duretés pour chaque zone : CS (CS; & CS,) et
CI (Cl; & Cly).

Bull et al. Li et Bradt
Zone d’indentation
HV, (kgf/mm?) HV, (kgf/mm?)
Couche supérieure (CS) 59 56
Couche inférieure (CI) 69 74

Tableau 3-3: Tableau récapitulatif des valeurs de macrodureté pour les couches supérieure (CS) et

inférieure (CI).

Pour les conditions d’obtention du mortier imprimé 3D par pistolet, le Tableau 3-3 montre
une différence de dureté entre la couche supérieure (CS) et la couche inférieure (CI). En effet,
si nous considérons le modéle de Bull et al., la couche inférieure (ClI) a une durete 17 % plus
élevée que celle obtenue dans la couche supérieure (CS), alors que cet écart est de 37 % avec
le modéle de Li et Bradt. Ainsi, quel que soit le modéle considéré, il est clair que la couche
inférieure (CI) a une valeur de dureté plus élevée que la couche supérieure (CS). Ce résultat
est plutdt inattendu puisqu’il s’agit de la méme formulation de mortier méme s’il ne s’agit
pas de la méme gachée vu qu’il y a un TAC de 4h. Ceci est probablement a relier a la
procédure d'impression en elle-méme a I'échelle du laboratoire. Dans le cas présent,
I’impression utilisée a été manuelle pouvant induire une pression non constante sur le piston
du pistolet contenant le mortier, et ceci tout au long de l'extrusion. Pour vérifier cette
apparente contradiction, nous étudierons les duretés obtenues dans deux couches produites

avec une imprimante automatisee a grande échelle.
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Il est toutefois intéressant de noter que Sonebi et al. 2019, dans leur étude, ont remarqué un
niveau considérable d'hétérogéneité induite par I'extrusion en impression 3D d’un matériau a
couches multiples sur la densité de leur mortier. Neuf couches formaient la structure
imprimée qui, pour leur étude, a été divisée en 3 zones selon la hauteur de la structure : zones
supérieure, médiane et inférieure. La densité variait de 2200 kg/m® & 2460 kg/m® des couches
supérieures aux couches inférieures de I'impression, et ce pour la formulation spécifique
utilisée. Comme on peut s’y attendre, une fois les couches successives imprimées et empilées,
les couches inférieures commencent a se consolider. Cette consolidation des couches
inférieures est due aux poids propres des couches suivantes ainsi que la pression due au
processus d’impression. Le temps et la qualité d'impression peuvent étre des facteurs
contributifs qui peuvent également avoir une influence significative sur les résultats. En
conséquence, une différence de la qualité des couches de 1’objet imprimé peut survenir, ce
qui pourra avoir une influence sur les résultats lorsque les échantillons sont testés a différents
endroits dans I'échantillon imprimé. Ce phénoméne de consolidation a un impact direct sur
les niveaux de résistance, que ce soit la résistance a la compression ou a la flexion,
impliquant un meilleur comportement mécanique des couches inférieures en comparaison
avec les couches supérieures. Ces auteurs ont observé une résistance plus élevée de 40 %

dans la zone inférieure densifiée avec la consolidation par rapport a la zone supérieure.

Logiquement, la différence de dureté dans notre étude peut étre expliquée par le fait que la
couche précédemment déposée (couche inférieure) peut étre comprimée par les couches
déposées dans un deuxieme temps (couche supérieure). Toutefois, les échantillons testés en
indentation sont extraits d'une structure imprimée a quatre couches, chacun des cordons ayant
une largeur d’environ 1 cm, de sorte que leurs poids propres peut ne pas avoir autant
d'influence sur le compactage et la densification des parties inférieures de la structure
imprimée. Nous étudions dans le paragraphe suivant ’effet du mode d’élaboration de la

structure imprimée 3D sur les propriétés mécaniques.
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e FEtude mécanique d’un mortier obtenu par impression 3D automatisée.

Pour vérifier les écarts observes sur les résultats de dureté obtenus entre les couches (CS) et
(CI) d’une imprission obtenue au pistolet, et afin de s’assurer de la validit¢ de leur
interprétation, un échantillon issu d’une impression réalisée a 1’aide d’une imprimante
automatisée a été étudié pour réaliser des mesures de dureté par essais d’indentation
classique. La composition du mortier utilisé, 100 % ciment, n’est pas communiquée car elle
fait I’objet d’une thése confidentielle, mais elle présente un rapport eau/liant différent ainsi
que des adjuvants différents (un supérplastifiant différent et un agent viscosant) par rapport
au mortier utilisé dans ce travail. Indépendamment de cette différence de composition, notre
but est uniquement de voir si dans le cadre d’une impression automatisée ou les conditons
d’impression et les paramétres de I’imprimante sont maintenus constants pendant le

processus, il y a ou non une différence de dureté entre les couches supérieures et inférieures.

L’échantillon testé est formé de six couches imprimées successivement sans interruption
(Figure 3-11). De plus, et suite a des observations microscopiques, la Figure 3-12 ne permet

pas d’identifier I’interface entre les couches 2 et 3.

La méme méthodologie d’indentation classique appliquée précédemment avec les 9 charges
par couche a été utilisée, et ceci avec un minimum de 10 empreintes par charge. On précise
que la premiere couche imprimée (Couche 1) a été écartée de 1’étude vue qu’elle peut
présenter des irrégularités compte tenu du fait que durant les premiéres minutes d’impression
des réglages de pompe ou autres peuvent avoir lieu. Ainsi, les mesures sont faites a partir de
2iéme

la couche.
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Couche 6
Couches supérieures

Couche 5

Couche 4

Couche 3

Couche 2

Couches inférieures

Couche 1

Figure 3-12: Image au microscope optique numérique de [’interface entre les couches 2 et 3.
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La Figure 3-13(a), montre les différents modeles ISE appliqués a I’étude du mortier obtenu

par impression 3D automatise.
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Figure 3-13: (a) Variation de la dureté Vickers « HV » en fonction de la charge appliquée « P » pour

la couche 2, (b) Représentation de la loi de Meyer, (c) Représentation de la loi de Bull et al. et (d)

Représentation de la loi de Li et Bradt.

De la méme manicre que nous I’avons observé pour le premier échantillon, 1’effet de taille en

indentation est présent, comme le montre la Figure 3-13(a). C’est pourquoi nous avons réalisé

son étude avec les mémes modeéles utilisés pour I’impression manuelle, ¢’est-a-dire le modéle
de Meyer (Figure 3-13(b)), le modéle de Bull et al. (Figure 3-13(c)) et le modéle de Li et

Bradt (Figure 3-13(d)). Les trois approches représentent de nouveau tres correctement

I’évolution des points expérimentaux. Les valeurs de macrodureté « HVq » déduites des

modeles de Bull et al. et de Li et Bradt pour les différentes couches sont rassemblées dans le

Tableau 3-4.
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Li et Bradt Bull et al.
Numéro de couche ” ”
HV, (kgf/mm®) HV, (kgf/mm?)
2 37 31
3 37 31
4 37 36
5 37 28
6 37 33

Tableau 3-4: Tableau récapitulatif des résultats de macrodureté Vickers « HV, » des différentes

couches pour les 2 modeles ISE.

A la lecture du Tableau 3-4, nous pouvons en conclure qu’il n’y a pas de différence de dureté
entre les différentes couches, de la couche 2 a la couche 6 et ceci pour les deux modéles. Il
semble donc que 1’écart observé entre les couches inférieure et supéricure en termes de dureté
pour notre mortier imprimé manuellement soit bien di a notre protocole de déposition des

couches.

3.3.2 Effet de bord.

Pour étudier cet éventuel effet de bord, en tout cas visible a 1’ceil nu, nous proposons de
diviser cette zone d’extréme surface en deux zones : la Surface (S) qui est la zone la plus
proche du bord dans laquelle on voit des changements de microstructure et la Sub-Surface
(SS) qui est la zone adjacente a la zone de surface vers le cceur du matériau. Cette zone a été
sélectionnée dans la matrice cimentaire de la couche inférieure (Figure 3-14). Du point de
vue visuel, on distingue parfaitement sur la figure a faible grossissement ce liseré d’une teinte
plus claire et grisatre. A plus fort grossissement, cette distinction est moins flagrante et il
devient difficile de délimiter avec précision la ligne entre la surface et la sub-surface.
Toutefois, des essais d’indentation ont été réalisés de part et d’autre de cette ligne « fictive »

tracée approximativement sur la Figure 3-14.

Maria TALEB
100



Caractérisation multiphysique et multiéchelle de bétons imprimés en fonction des conditions de séchage

» il

ICouches inférieures™®.

Figure 3-14: Observations au niveau de la zone extérieure du cordon divisée en deux zones : Surface
(S) et Sub-Surface (SS).

La méthodologie d’indentation classique déja utilisée pour 1’étude des couches supérieure et
inférieure est appliquée dans cette zone. Toutefois, la loi de Meyer ne permettant pas de
calculer une macrodureté a été écartée pour la suite de cette étude. Les graphes représentant
I’application des mod¢les de Bull et al. et de Li et Bradt ne sont pas présentés pour éviter
d’étre redondant car on observe exactement les mémes tendances que sur les Figure 3-8 et
Figure 3-13. Le Tableau 3-5 rassemble les différents coefficients ainsi que les valeurs de
macrodureté Vickers « HV; » obtenus des deux modéles « ISE » considérées.

Bull et al. Li et Bradt
Zone d’étude
HVo (kgf/mm?) do (um) HVo (kgffmm?) | 4se (kgf/mm)
Surface (S) / Bord 43 1,8 37 0,4
Subsurface (SS) 71 0,2 74 0,1

Tableau 3-5: Tableau comparatif des valeurs de macrodureté et des paramétres caractéristiques de
[’effet de taille en indentation (dy) ou (4,se) pour les modéles de Li et Bradt et de Bull et al. obtenues

pour la surface (S) et la sub-surface (SS).

On observe une différence de dureté entre la surface (S) et la sub-surface (SS) importante. En
effet, selon le modéle de Bull et al., la zone (S) présente une macrodureté plus faible, environ
40 % de moins, que dans la zone (SS), soit respectivement une macrodureté de 43 kgf/mm? et
de 71 kgf/mm?. Selon Li et Bradt, cette différence est encore plus prononcée, elle est de 50 %
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plus faible que la duret¢é dans la zone (SS), on passe en effet d’une macrodureté¢ de
37 kgf/mm? pour la surface & une macrodureté de 74 kgf/mm? pour la sub-surface. Ceci nous
ameéne a conclure que le bord est plus mou que le ceceur du matériau. On peut remarquer tout
de méme que la macrodureté dans la zone de la sub-surface (SS) retrouve les mémes valeurs

que celles de la couche inférieure (CI) présentées dans le Tableau 3-2.

Afin d'avoir une meilleure lisibilité de la variation de la dureté dans cette zone, une série
d'empreintes prises perpendiculairement au bord du cordon imprimé a été realisée comme

I’indique la Figure 3-15.

A dx\.

P=0,025kgf ™ g1:g2 i\

\\\

WE G

Ry

Figure 3-15: Image en microscopie optique illustrant la série d empreintes réalisées en surface (S) et

en sub-surface (SS).

Pour obtenir ces profils de dureté, nous sommes obligés de sélectionner une seule charge, il
est en effet impossible d’appliquer toutes les charges a la méme distance du bord pour
déterminer la macrodureté, d’autant plus que les empreintes ont des tailles variables. Pour
réduire I’influence de la taille de I’empreinte sur la zone d’analyse, nous avons sélectionné la
plus petite charge possible conduisant a une empreinte observable mais pas trop petite pour
minimiser les incertitudes de mesure qui seraient lies a la lecture des diagonales. C’est
pourquoi nous avons retenu la charge de 0,025 kgf. Ce choix permet de réaliser un maximum
d’essais dans cette zone. Les empreintes étant réalisées avec une seule charge et qui plus est a
une charge ou ’effet de taille est le plus notable, les valeurs de dureté obtenues ne peuvent

étre considérées que comme valeurs comparatives entre les deux zones car elles sont assez
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différentes par rapport aux valeurs de macrodureté Vickers « HVj » obtenues préecédemment

puisque l'effet de taille « ISE » était pris en compte dans ce cas.

La Figure 3-16 représente la variation des valeurs de dureté Vickers HV (et non HV,) en
fonction de la distance par rapport au bord, montrant une zone de transition limitant la zone
de surface (S) a une épaisseur comprise environ entre 230 et 260 pm. Des valeurs de dureté
relativement faibles ont été enregistrées dans la surface (S), mais une fois la limite de la
surface (S) dépassée, les valeurs de dureté rejoignent trés vite celles du cceur du matériau
donc celles de la couche inférieure (CI), nommée ici la sub-surface (SS), et ceci pour la

méme charge utilisée.
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Figure 3-16: Profil dureté-distance obtenu avec une charge d’indentation de 0,025 kgf effectué de la

surface externe vers le ceeur du matériau dans la couche inférieure (CI).

Comme nous pouvons le remarquer sur la Figure 3-16, la variation de dureté sous 0,025 kgf
peut étre considérée comme constante dans chacune des deux zones. Dans ces conditions,
nous pouvons calculer une valeur moyenne de la dureté, soit 42 + 7 kgf/mm? pour la surface
et 70 + 3 kgf/mm? pour la sub-surface. Ces valeurs de dureté trouvées sont en accord avec

celles retrouvées dans le cceur du matériau avec la méme charge.

La méme procédure a été appliquée pour I’étude de 1’effet de bord dans la couche supérieure.
La Figure 3-17 montre la variation de dureté calculée sous 0,025 kgf dans les zones de

surface et sub-surface de la couche supérieure.

Maria TALEB
103



Caractérisation multiphysique et multiéchelle de bétons imprimés en fonction des conditions de séchage

90

12

80 *
0 o 10 013 o

60
011 ’15

50

40
30 ?42

’CA)
o
¢

.

20

Dureté Vickers "HV" (kgf/mm?)

10

Surface (S)
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Distance du bord "d"* (um)

0 Subsurface (SS) ou (CS)

Figure 3-17: Profil dureté-distance obtenu avec une charge d’indentation de 0,025 kgf effectué de la

surface externe vers le ceeur du matériau dans la couche supérieure (CS).

Cette figure amene a plusieurs commentaires. Tout d’abord, la variation de dureté dans ces
zones au bord de la couche supérieure suit globalement la méme tendance que pour la couche
inférieure malgré que le liséré observé visuellement pour la couche inférieure ne se voit pas
sur la couche supérieure. On note également une plus grande variation de la dureté dans la
sub-surface. Ceci peut s’expliquer par le fait que la charge sélectionnée de 0,025 kgf est trés
faible et met beaucoup plus en évidence les hétérogénéités de propriétés mécaniques du
matériau. En effet a cette charge, et vue la taille tres réduite de I’empreinte, des effets locaux
de porosité, d’hétérogénéités de composition, de proximité de granulats a c6té mais aussi en-
dessous de I’empreinte, peuvent étre plus prononcés. Ce résultat peut laisser croire que la
couche supérieure serait plus hétérogene que la couche inférieure en se basant uniquement
sur ces résultats de dureté. Mais il faut étre prudent quant a une conclusion trop hative. Une
¢tude statistique beaucoup plus étendue des données d’indentation devrait étre menée pour
confirmer ou non cette tendance. Ceci n'entre pas dans le cadre de notre travail. Pour la zone
de surface, on observe aussi une dureté plus faible que pour la surface de la couche inférieure.
Enfin, notons que la zone de transition entre la surface et la sub-surface se produit a une
profondeur deux fois plus importante, soit autour de 550 microns pour la couche supérieure

alors qu’elle n’était que d’environ 250 microns pour la couche inférieure.

L’ensemble des résultats obtenus pour les deux zones, surface et sub-surface, pour les

couches inférieure et supérieure sont rassemblés dans le Tableau 3-6.
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Dureté Vickers Moyenne HV,,, (kgf/mm?)

Zone d’indentation
Couche supérieure (CS) | Couche inférieure (CI)

Surface (S) 34+4 42+7

Subsurface (SS) 66 +8 70+3

Tableau 3-6: Tableau comparatif des valeurs de dureté Vickers moyenne entre la surface (S) et la

sub-surface (SS) des deux couches supérieure (CS) et inférieure (CI).

D’un point de vue structurale, ce phénoméne d’effet de bord qui a conduit a une chute aussi
marquée de la macrodureté est le résultat de la formation d'une couche de lubrification qui
apparait lors de I’extrusion, que I'impression soit manuelle ou automatisée. Pendant ce
processus, la pression exercée sur le mélange frais repousse ’eau présente dans le mortier
vers la surface extérieure pour générer une couche de lubrification pres de la surface
intérieure du pistolet. Cela entraine la migration des particules solides de la paroi vers le
centre du pistolet et la séparation de I'eau des fines, créant ainsi une pate de ciment qui forme
la couche lubrifiante. De ce fait, cette couche lubrifiante présente un rapport eau sur ciment
(E/C) plus elevé. Ceci influence d’une maniére directe la porosité de la pate de ciment
hydraté car il gouverne directement I'espacement initial entre les grains de ciment en
suspension dans l'eau de gachage. Plus le rapport E/C est élevé, plus la porosité augmente
dans cette zone une fois durcie, conduisant ainsi a une couche moins dure, ce qui explique les
valeurs de dureté plus faibles trouvées dans la surface (S) par rapport a la dureté de la
subsurface (SS) (Sanjayan et al. 2018). On retrouve I’illustration de cette porosité dans la
Figure 3-3(a) (image MEB).
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3.3.3 Etude de I’interface.

e Macrodureté de I’interface.

Cette zone interfaciale peut étre identifiée au microscope optique par une zone blanche et
plus claire, visible entre les deux couches successives imprimées avec un TAC de 4h avec des
conditions de conservation de 20°C et 100% HR. (Paragraphe 2.2) (Figure 3-18)

Figure 3-18: Image de microscopie optique montrant [’interface entre deux couches successives avec
les empreintes de [’échantillon P; 4h réalisées au niveau de la ligne d’interface avec la charge

P=2 kgf.

Pour caractériser l'interface, une série d’essais d'indentation classique a été réalisée dans le
plan de Dinterface en appliquant les 8 charges d'indentation différentes, et 10 essais
d'indentation pour chaque charge. La Figure 3-18 montre les différentes empreintes
résiduelles laissées a la surface de 1’échantillon avec la charge d’indentation maximale P
de 2 kgf. Le fait d’avoir si peu d’empreintes est di a 1’obligation de les ¢loigner de deux fois
leurs diagonales, ce qui implique une diminution du nombre de mesures étant donné que ces
empreintes sont faites avec la charge maximale et donc nécessairement de taille conséquente.
La Figure 3-19(a) représente la variation de la dureté en fonction de la charge appliquée et la

Figure 3-19(b) un agrandissement d’une empreinte réalisée a I’interface.
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Figure 3-19: (@) Variation de la dureté Vickers au niveau de ['interface en fonction de la charge

appliqué, traduisant l’effet de taille et (b) Empreinte a [’interface.

La Figure 3-19(a) montre tres clairement que la dureté évolue rapidement pour les charges
faibles traduisant un effet de taille qui semble plus prononcé sur cette ligne d’interface en

comparaison avec les autres zones.

Par la suite, les valeurs de la macrodureté et des paramétres traduisant I’effet de taille
obtenues sont rassemblées dans le Tableau 3-7. Cet effet de taille est donc aussi visible au
travers des valeurs des paramétres d’effet de taille, dp ou Asg Selon Bull et al. ou Li et Bradt
respectivement, qui sont 5 fois plus élevées par rapport a celles du Tableau 3-1. L’utilité de
ces parametres reste, comment mentionné précédemment, a titre comparatif. Le fait que
I’effet de taille soit plus marqué a Dinterface qu’ailleurs peut étre expliqué par
I’élargissement de la zone plastique sollicitée lors des indents réalisés avec des charges
¢levées. Donc, en augmentant la charge d’indentation a I’interface, la zone plastique est plus
large prenant en compte l’interface ainsi que des zones plus loin comme I’intérieur des
couches. Ce qui n’est pas le cas pour les charges faibles qui ne sollicitent que la zone en

dessous de I’indenteur ne ciblant ainsi que la ligne interfaciale.

Bull et al. Li et Bradt

HVo (kgf/mm?) do (um) HVo (kgffmm?) | Ajse (kgf/mm)

41 10,8 37 1,11

Tableau 3-7 : Valeurs de macrodureté et des parameétres liés a [ ’effet de taille & ['interface.
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La valeur de la macrodureté « HV, » déduite & I'interface (1) est donc de 41 kgf/mm? pour le
modele de Bull et al. et de 37 pour celle de Li et Bradt. Elle est bien en deca des valeurs
obtenues dans chacune des couches voisines supérieure (CS) et inférieure (CI). Cette baisse
de dureté en comparaison avec les couches supéricure et inférieure traduit a 1’évidence une

altération des propriétés mécaniques.

e Profil de dureté a I’interface - Critére de fraqgilité interfaciale.

Nous venons de voir que la macrodureté de I’interface est trés faible comparée aux duretés
des couches supérieure et inférieure adjacentes. Il doit donc exister une zone plus ou moins
large ou la dureté varie de la dureté a cceur jusqu’a la dureté de I’interface. Pour évaluer
I’amplitude de cette variation, nous avons réalisé un profil de dureté en utilisant la charge de

0,025 kgf. La Figure 3-20 montre 1’étendue de cette variation.
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Figure 3-20: Profil de dureté pris perpendiculairement a l'interface mesurée avec une charge

P=0,025 kgf pour I’échantillon P; 4h (TAC=4 heures).

Outre la variation assez significative de la dureté dans les couches inférieure et supérieure, on
observe que la variation de dureté au voisinage de I’interface s’étend sur plus ou moins
200 microns de part et d’autre. A partir de cette observation du profil dureté-distance, nous
proposons un critere susceptible de traduire cette variation de propriété et de donner une
information sur le niveau de fragilit¢ de I’interface. Nous proposons donc d’appeler ce
critére, critere de fragilité interfaciale « IWC » (IWC pour Indentation Weakness Criterion).
Le critéere que nous cherchons doit représenter a la fois la chute de dureté a I’interface par

rapport au cceur du matériau, c’est-a-dire par rapport a la dureté de chacune des couches,
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ainsi que 1’étendue de la zone le long de laquelle la dureté varie, et ceci des deux cotés du

plan de l'interface.

La Figure 3-21 représente schématiquement la variation de dureté ainsi que 1’étendue de la
zone de variation. De cette schématisation, on peut en déduire certains paramétres
caractéristiques comme les duretés HV, et HVs, pour la dureté moyenne respective des
couches inférieure et supérieure, et HVy pour la dureté de I’interface. En termes de distances,
on mesure 1’étendue de la zone en partant de 1’interface vers la couche inférieure, X, et de

I’interface vers la couche supérieure, Xs.

Interface (Int)
X1 |
HV; T ixs
Couche inférieure (CI) T HVs

Couche supérieure (CS)

| HVin

Figure 3-21: Représentation schématique du profil dureté-distance dans la zone interfaciale pour le

calcul du critéere de fragilité interfaciale « IWC ».

Pour prendre en compte, ’ensemble de ces paramétres, I’expression de notre critére peut

prendre la forme suivante proposée dans I’Eq 3-1:
IWC = 1/, (HV; — HV;po). X + 1/, (HV, — HVjpp). X Eq 3-1
2 I int I 2 S int S q

Ou HV, est la valeur moyenne de la dureté de la couche inférieure (Cl), HVs est la valeur
moyenne de la dureté de la couche supérieure (CS), HViy la dureté de I’interface, X; la
largeur de la zone de fragilité interfaciale inférieure et Xg la largeur de la zone de fragilité

interfaciale supérieure.

Finalement, IWC correspond a la somme des deux surfaces hachurées indiquées sur la Figure
3-21 et, en d’autres termes, a la baisse de propriétés. Ce terme vaut O si les duretés des deux

couches sont constantes jusqu’a ’interface.
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On se pose alors la question de savoir si ce critere peut étre pertinent pour rendre compte de
la fragilité a I’interface. Nous proposons donc dans le paragraphe suivant une étude sur la
pertinence du critere IWC pour décrire I'influence du temps d’attente entre les couches
« TAC ». Notez ici que pour I’établissement du critére, c’est 1’échantillon P7 4h qui a été
retenu comme référence. Pour rappel, cet échantillon a subi un temps d’attente entre deux

couches, TAC, de 4 heures.

e Relation critére de fragilité interfaciale — temps d’attente entre deux couches.

Une série d’empreinte a été réalisée suivant la méme méthodologie décrite dans le chapitre
précédent (Figure 2-14). La charge est égale a 0,025 kgf pour une mesure trés localisée.
Environ une trentaine d’empreintes sont réalisées de part et d’autre de 1’interface. La valeur
de dureté Vickers HV obtenue est représentée en fonction de la distance mesurée
perpendiculairement a l'interface. Il s’en suit un profil dureté-distance correspondant a
chaque temps d’attente entre les couches « TAC ». La Figure 3-22 présente 1’ensemble des

profils de dureté obtenus pour les différents TAC étudiés, entre O minute et 24 heures.
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Figure 3-22: Profils dureté-distance pris perpendiculairement a [’interface mesurée avec une charge
P=0,025 kgf pour les échantillons imprimés au pistolet : (a) TAC=0 min, (b) TAC=20 min,
(c) TAC=1h, (d) TAC=4 h, (e) TAC=8 h et (f) TAC=24 h.

Pour chaque cas étudié, c’est-a-dire pour chaque valeur de TAC, le profil de dureté en
fonction de la distance confirme les résultats présentés précédemment pour 1’échantillon P;4h
sur la différence de dureté entre la couche inférieure (CI) qui est plus dure que la couche
supérieure (CS) mais cela semble relié¢ a notre protocole comme nous I’avons explicité au
paragraphe 3.3.1. De maniére générale, on note que la dureté de I’interface diminue avec le
temps d’attente TAC, montrant que l'interface est bien une zone de fragilité du matériau

imprimé en termes mécanique, comme nous pouvions s'y attendre.
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Pour TAC égal a 0 min, nous constatons une rupture franche et brutale de la dureté qui passe
d'une valeur moyenne d'environ 75 kgf/mm? pour la couche inférieure (CI) & une valeur
d'environ 63 kgf/mm? pour la couche supérieure (CS) montrant que ’interface n’existe
quasiment pas dans ce cas. Pour TAC égal a 20 min, une zone de fragilité peu marquée
apparait. La valeur de dureté diminue jusqu'a 60 kgf/mm? dans le plan de interface alors que
les valeurs de dureté au sein des couches sont proches de 80 kgf/mm? dans la couche
inférieure (CI) et autour de 77 kgf/mm? dans la couche supérieure (CS). Cette valeur de
dureté interfaciale chute encore jusqu’a atteindre la valeur de 51 kgf/mm? pour TAC égal a 1
heure. Par contre, pour les temps plus longs, soit pour TAC égal a 4, 8 et 24 heures, on trouve
une valeur quasiment constante et proche de 43 kgf/mm?. Il semble ici qu’on ait atteint une

valeur de dureté minimale du mortier étudié.

D’autre part, la Figure 3-22 montre trés clairement que plus le TAC augmente plus 1’étendue
de la zone de variation de dureté augmente, que ce soit vers la couche inférieure ou vers la
couche supérieure. Cette étendue de la zone de variation est quasiment nulle pour TAC égal a
0 min et elle évolue jusqu’a environ 1,5 mm pour le TAC égal a 24 heures. Ce résultat met

¢galement en évidence 1’altération des propriétés mécaniques au niveau de I’interface.

Afin de quantifier I’influence de TAC sur la fragilité¢ de la zone interfaciale que 1’on voit ici
avec la chute de dureté a I’interface et 1’étendue de la zone de variation de la dureté, le critére
IWC présenté précédemment est appliqué. Ce critére de fragilité interfaciale est donc calculé,
pour les différents TAC, en utilisant I’Eq 3-1, I'objectif étant de comparer toutes les
conditions d’impression pour pouvoir valider la pertinence du critére proposé. Les valeurs

permettant de calculer IWC ainsi que la valeur d’IWC sont résumés dans le Tableau 3-8.

Temps d’attente HV, X; HVs X HVin IWC
(TAC) (kgf/mm?) (mm) (kgf/mm?) (mm) (kgf/mm?) | (kgf/mm)
0 75 0 63 0 63 0
20 min 69 0,13 74 0,4 58 3,9
1 heure 74 0,5 64 0,11 52 6,2
4 heures 77 0,28 70 0,42 42 10,8
8 heures 69 0,61 64 0,31 43 11,2
24 heures 69 0,65 65 0,36 43 12,4

Tableau 3-8: Tableau récapitulatif des valeurs entrant dans le calcul du parametre de fragilité

interfaciale « IWC » ainsi que la valeur correspondante de ce critére.
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Le Tableau 3-8 met en évidence une sensibilité tres nette du critere de fragilité interfaciale
(IWC) avec le temps d’attente entre deux couches. En effet, il est nul pour un TAC de 0
minute et il tend vers une valeur de 12,4 kgf/mm pour 24 heures de temps d’attente avec des
valeurs qui varient de maniére monotone entre ces deux durées extrémes. La Figure 3-23

représente la variation du critére IWC en fonction du temps d’attente entre deux couches.
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Figure 3-23: Représentation logarithmique du critére de fragilité interfaciale « IWC » en fonction du

temps d’attente entre les couches « TAC ».

Ce critere IWC augmente avec des intervalles de temps prolongés entre les impressions, ce
qui montre que la zone d'interface s'affaiblit et s'élargit avec le temps. Nous pouvons
également noter qu’IWC augmente rapidement sur les 4 premieres heures pour atteindre plus

ou moins un plateau autour de 12 kgf/mm.

Selon Geng et al. 2020, en ce qui concerne les propriétés micromécaniques de l'interface, et
lorsque le temps d’attente entre deux couches dépasse la prise finale du mortier, le module
d'élasticité moyen de l'interface connait une forte diminution, observée grace a des essais de
nanoindentation réalisés selon une matrice d'indentation appliquée dans une zone interfaciale
pour en déduire un module d'élasticité moyen de cette zone. Par contre, ils ont démontré que
lorsque le temps d’attente augmente d’une maniére continue entre les couches, la largeur de
la zone interfaciale a tendance a diminuer légérement, reflétant la forme des pores

interfaciaux qui devient plus long et plus étroit, ce qui diverge des résultats de notre analyse.
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Notons que dans notre étude, nous avons choisi d’exprimer le critere IWC par une fonction
logarithmique d’une loi puissance, In t", déduit par ajustement des points expérimentaux,
comme le montre la Figure 3-23. Bien évidemment, cette approche mathématique par une loi
logarithmique de la variation du critere IWC en fonction du temps d’attente entre deux
couches TAC demande a étre affinée en étudiant d’autres types de mortier pour voir d’une
part la pertinence de ce type de loi et d’autre part la signification physique de 1’exposant n, ici
égal a 1,9.

Toutefois, nous sommes persuadés que ce critere IWC est un critére pertinent qui est
susceptible de fournir des informations utiles quant a la notion de fragilité ou tout au moins
d’altération des propriétés mécaniques de la zone d'interface dans un mortier (ou béton)

imprimé en 3D.
3.4 Analyse chimique du mortier imprimé moulé.

Le nouveau protocole de remplissage, évoqué précédemment dans la partie 2.2 du chapitre 2,
a été mis en place pour fabriquer des éprouvettes imprimées dans 1’objectif de simuler au plus
pres le processus d’impression réel. Nous cherchons également a obtenir les surfaces latérales
des éprouvettes lisses permettant une application facile de la charge dans le cas des essais de
compression pour lesquels les éprouvettes doivent présenter des surfaces planes et
parfaitement paralleles. En effet, ceci n’est pas facilement réalisable avec le protocole

d’impression manuelle dont les surfaces extérieures sont rarement planes.

Des analyses MEB-EDS sont menées sur un échantillon issu du nouveau protocole de mise
en place. L’objectif de cette analyse est de comparer les résultats d’analyse chimique dans la
zone interfaciale ciblée précédemment avec 1’échantillon imprimé manuellement « P7 4h »
(Paragraphe 3.2), avec celle de I’échantillon issu du nouveau protocole « E; 4h », donc
toujours avec un temps d’attente de 4 heures. Cette référence « E; 4h » sera considérée dans
le reste du manuscrit et le « E » représente les échantillons imprimés moulés, le «7 »
correspond a 7 jours d’hydratation et « 4h» est le TAC. Le but est de constater si le
changement du mode d’obtention du mortier imprimé a pu provoquer des altérations de la

composition chimique de la zone interfaciale.

La Figure 3-24(a) montre une vue d’ensemble des couches supérieure et inférieure identifiées

avec les encadrés et sur laquelle on distingue un liseré entre ces deux couches indiquant la
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présence d’une interface plus ou moins marquée, ce qui est comparable avec les échantillons

précédents.
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Figure 3-24: (a) Image MEB de la zone interfaciale pour I’échantillon E7 4h ; (b) Analyse
cartographique en coups des éléments silicium, soufre, calcium et aluminium (c) Profil
perpendiculaire a la zone interfaciale représentant la variation des pourcentages atomiques des

éléments en fonction de la distance.
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En outre, d’aprés les Figure 3-24(b) et Figure 3-24(c), les analyses chimiques par
cartographie et par profil des éléments montrent aucune modification dans la zone
interfaciale. Ceci confirme la pertinence des conclusions tirées des analyses faites sur les
échantillons imprimés au pistolet, quant a la présence ou pas de certains produits

d’hydratation dans cette zone.

Donc, et puisque les résultats des analyses chimiques des échantillons « P; 4h » et « E7 4h »
montrent aucune différence chimique, nous avons pu constater qu’il n’y a pas d’influence de
la méthode de mise en place des couches de mortier imprimées sur la répartition des
différents ¢éléments chimiques et donc la deuxieéme méthode proposée n’a pas causé

d'altérations de la composition chimique de la zone interfaciale.

En conséquence, et puisque les analyses chimiques en termes de cartographies et de profils
¢lémentaires par analyse EDS n’ont pas abouties a des conclusions significatives, le travail

par la suite sera focalisé essentiellement sur la caractérisation mécanique.

3.5 Caractérisation mécanique du mortier imprimé moulé.

3.5.1 Influence de TAC et répétabilité des résultats.

Des profils d'indentation ont été réalisés pour chaque TAC (20 min, 1h, 4h, 8h et 24h) en
fonction de la distance par rapport a la ligne d'interface. Les essais ont été reproduits trois fois
pour trois TAC, soit pour 1, 8 et 24 heures. Ceci conduit donc a 3 profils d’indentation
obtenus dans 3 zones différentes des échantillons testes, appelées zones 1, 2 et 3 dans la suite,
I’objectif étant de discuter de la répétabilité des essais d’indentation. La Figure 3-25
rassemble les différents profils de dureté obtenus perpendiculairement a l'interface pour les
différents TAC.
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Figure 3-25: Profils dureté-distance représentant la variation de la dureté Vickers en fonction de la

distance de l'interface pour les échantillons imprimés moulés pour différents TAC : (a) 20 min ; (b)

1h; (c) 4h

- (d) 8h ; (e) 24h.
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La lecture de la Figure 3-25 montre que la valeur de dureté interfaciale diminue avec le TAC
et que I'étendue de cette zone de fragilité interfaciale s'élargit également avec le temps TAC,
a peu prés dans les mémes proportions que pour le mortier imprimé avec le pistolet. Nous
avons appliqué le critere de fragilité interfaciale « IWC » en utilisant I’Eq 3-1 sur les
éprouvettes issues de la nouvelle méthode de mise en place (dans les moules). L’objectif ici
est double, s’assurer i) que le critere IWC permet également de caractériser la zone de
fragilité et ii) que le coefficient dans la loi puissance puisse étre un indicateur supplémentaire
de fragilité. L’objectif aussi est de comparer 1’influence de la méthode d’obtention des
éprouvettes sur la résistance mécanique de I’interface en fonction du temps d’attente entre les

couches. Une premiere approche est de comparer la Figure 3-22 a la Figure 3-25.

Dans un premier temps, nous comparons ce critere « IWC » pour les trois conditions de TAC
(1, 8 et 24 heures), pour lesquels nous avons teste trois zones interfaciales différentes pour
chaque condition. Nous voulons nous assurer que, outre les profils dureté-distance qui sont
relativement similaires pour les différentes zones (Zones 1, 2 et 3), les valeurs de « IWC »
étaient également comparables. La Figure 3-26 montre la variation du critere IWC pour
chaque zone et en fonction de TAC.
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Figure 3-26: Comparaison des valeurs du critere de fragilité interfaciale « IWC » entre 3 zones pour

3 « TAC » différents pour les échantillons imprimés moulés.
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Nous pouvons remarquer que les « IWC » pour chacune des 3 zones pour les differents TAC
choisis sont comparables ce qui confirme la répétabilité de nos résultats sur chaque
échantillon et nous assure aussi la concordance des valeurs du critére IWC. Ainsi, le critére
de fragilite moyen IWCp, est de 11,8 + 1 kgf/mm pour TAC = 1h, de 14,5 + 1 kgf/mm pour
TAC = 8h et de 21,1 £ 1 kgf/mm pour TAC = 24 h. Cette augmentation du critere « IWC »
valide a nouveau ce qui a été déduit précédemment a partir des profils de dureté. En d’autres
termes, la valeur de dureté diminue a I’interface et la zone de fragilité interfaciale s'élargie
avec le TAC. C’est pourquoi ce critére est intéressant car il relie & la fois la distance selon
laguelle la dureté varie et I'amplitude de dureté entre les couches et la ligne interfaciale de

part et d'autre du plan de Il'interface.

3.5.2 Comparaison entre les deux modes d’impression.

Les valeurs du critere de fragilité interfaciale « IWC » correspondantes a tous les échantillons
imprimés dans des moules en polystyrene sont tracées en fonction du TAC en plus de celles

des échantillons imprimés au pistolet (Figure 3-27).
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Figure 3-27: Représentation du critére de fragilité interfaciale « IWC » en fonction du TAC pour les

deux types d’échantillons imprimés.
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Nous montrons a nouveau que la valeur de ce critére augmente avec TAC traduisant le fait

que la zone interfaciale est bien une zone de fragilité.

Notons que, dans cette étude, « IWC » peut étre exprimé de nouveau par une fonction
logarithmique d’une loi puissance du TAC, In t", déduite par ajustement de la courbe. Les
valeurs d’IWC pour les échantillons imprimés au pistolet suivent la fonction In t*9 et ceux des
échantillons imprimés moulés suivent la fonction In t*’, comme on peut le voir sur la Figure
3-27.

Sur la base de ce résultat, nous en concluons que cette nouvelle méthode « imprimé moulé »
est comparable a la méthode d’impression au pistolet a I’échelle du laboratoire qui simule,
dans une certaine mesure, le procédé d'impression 3D. Nous en concluons également que le
critere « IWC » peut étre un critére pertinent d’une maniére générale pour donner des
informations sur la déficience de la zone interfaciale dans les structures imprimées en 3D
avec des encres cimentaires via la fragilité ou non de la liaison entre les couches imprimées
en 3D. Pour la suite, nous décidons de considérer cette nouvelle méthode d’obtention du
mortier imprimé en 3D (imprimé moulé) pour réaliser nos essais de caractérisation
mécanique, surtout pour les essais de compression pour lesquels la géométrie des échantillons
doit respecter le parallélisme et la planéité des faces opposées. De plus, I’utilisation des
moules permet d’avoir une dimension d’éprouvette mieux contrdolée pour les essais de

compression.

3.6  Comportement mécanique de l’interface et adhérence.

3.6.1 Résistance a la compression — adhérence interfaciale.

Les essais de compression ont été réalisés selon la méthodologie présentée dans la partie
2.3.3 du document, ot un minimum de quatre échantillons (4 x 4 x 4 cm®) par condition
(TAC) a été testé dans deux directions différentes. Les résultats des essais de compression

multidirectionnels et leurs écarts-types sont présentés dans la Figure 3-28.
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Figure 3-28: Résultats des essais de compression montrant la variation de la résistance a la
compression « R » en fonction du temps d’attente entre les couches pour les directions D; et D, sur

les échantillons imprimés moulés.

Des résultats importants peuvent étre déduits des essais de compression classique. En
comparant la résistance a la compression « R » dans la direction 1 « D; » des échantillons
obtenus différents temps d’attente (TAC) entre leurs couches, on observe une variation trés
faible, moins de 10 %, ce qui est négligeable eu égard aux écart-types relevés pour cet essai.
Les mémes observations peuvent étre faites pour les résultats obtenus dans la direction 2 « D,
». Finalement, aucune différence significative n'a été détectée quant a la variation de « R¢ »
avec les différents TAC, et ce malgré les valeurs des écarts-types obtenus qui restent
acceptables vue la répétabilité de ce type d’essai. Nous pouvons donc en conclure que le
temps d’attente entre couches n’a pas d’influence sur le comportement global en
compression, comme 1’a observé notamment par Marchment et al. 2017. Dans notre cas,
I’essai de compression ne met donc pas en évidence les zones de fragilité a 1’interface
obtenues par des TAC élevés contrairement aux variations du critere IWC qui montre

clairement des différences de comportement a I’interface en fonction du TAC.

Toutefois, une différence des valeurs de résistance a la compression est constatee entre les
deux directions d'essai : 87 + 12 MPa pour D; et 63 = 8 MPa pour D,, soit une différence
proche de 30 % entre les deux directions. Cela montre clairement le comportement anisotrope

de I'échantillon stratifié teste en raison de la présence des interfaces, ou les échantillons testés
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selon D; (perpendiculaire au plan de l'interface) dominent toujours ceux testés dans D,

(paralléle au plan de I’interface), contrairement aux résultats obtenus par Baz et al. 2021.

Keita et al. 2019 ont mentionné dans leur étude que l'écart-type augmente lorsqu'une
interface est présente dans les échantillons testés, di a I’introduction d’une variable fragile
locale dans le systeme, quelle que soit I'origine physique de cette interface fragile. Leurs
résultats ont montré une réponse mécanique qui s'écarte de celle du matériau homogene
isotrope, clairement affectée par la présence de l'interface et de la fragilité. En comparaison
avec nos résultats, cela ne se voit pas ou les valeurs des écarts-types variaient d’une maniére
aléatoire avec I’introduction d’une interface dans les échantillons testés contrairement a cette

référence.

Plusieurs auteurs ont trouvé que la résistance a la compression des échantillons imprimeés en
3D est régie par les directions de I’essai par rapport au plan d’interface. Ceci est une
conséquence de la nature non monolithique des matériaux imprimeés en 3D qui se manifeste
par un comportement mécanique apparemment anisotrope avec une microstructure
hétérogene. Ce dernier est une conséquence inhérente du processus d'impression 3D, ou le
manque d’adhérence peut provoquer des bulles d'air ou des vides principalement positionnés
au niveau de l'interface entre les couches successives. L'état de contrainte interne induit par la
charge de compression externe dicte en outre I'étendue de la réduction de résistance en
fonction de l'orientation de la couche. En raison de la faible liaison entre les couches, les
fissures s'amorcent et se propagent le long de cette couche intermédiaire entre les couches
superposées, l’interface, et les couches commencent ainsi & se séparer, entrainant une
défaillance globale de I'élément (Feng et al. 2015 ; Marchment et al. 2017 ; Nerella et al.
2017 ; Panda et al. 2017 ; Paul et al. 2018 ; Sanjayan et al. 2018 ; Van Der Putten et al.
2019(b) ; Lee et al. 2019 ; Baz et al. 2021 ; Kruger et van Zijl 2021).

Néanmoins, selon Keita et al. 2019, les essais de flexion et de compression classiques ne
permettent pas de détecter la présence de I'interface, mis a part I'augmentation de I'écart-type
par rapport au materiau isotrope de référence. Dans leurs études, ils n‘ont pas trouvé de
difference de mesures entre les éprouvettes monolithiques et celles présentant des interfaces.
Ces essais, en raison de leur chemin de contrainte, ne permettent pas de tester directement
I'interface. La résistance a la compression résultante n'est donc que faiblement affectée par la
présence d'une interface fragile ; nos résultats rejoignent ainsi ces conclusions. Ainsi, ce type

d'essais mécaniques destructifs donne acces a une caractéristique représentative du
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comportement global du matériau, notamment le comportement anisotrope des éprouvettes
imprimées en 3D induit par le procédé d'impression multicouche en comparaison avec les

éprouvettes coulées de fagcon conventionnelle.

3.6.2 Adhérence par macroindentation interfaciale instrumentée.

Dans le paragraphe 3.3.3, et afin d’analyser mécaniquement 1’interface, nous avons utilise
I’indentation Vickers dans le domaine de la microindentation. A la charge maximale utilisée,
soit la charge de 2 kgf, aucune fissuration et/ou rupture n’a été constatée. Ces résultats nous
montrent qu’une charge plus élevée est nécessaire pour pouvoir fissurer a I’interface et
éventuellement déterminer une certaine résistance de cette interface ou une adhérence entre
les deux couches de mortier imprimé par la technique d’indentation interfaciale. Nous avons
testé le méme échantillon en indentation interfaciale dans le but de le fissurer avec des
charges élevées dans le domaine de la macroindentation avec un macroindenteur Woélpert
classique. Nous avons obtenu pour cet echantillon testé aucune fissure a la charge de 20 kgf
alors qu’il s’est scindé en deux parties avec la charge maximale de 250 kgf. Avec une charge
intermédiaire de 40 kgf, 1’échantillon s’est é¢galement fractionné en deux parties et la fissure a
parfaitement suivi le plan de I’interface. On en déduit que la charge critique de fissuration,
qui peut étre un critere de résistance, est située entre 20 et 40 kgf mais nous ne pouvons étre
plus précis du fait que les charges disponibles sur un macrodurométre classique sont
discretes. C’est pourquoi nous nous sommes focalisés sur 1’indentation interfaciale avec un
macroduromeétre instrumenté qui permet de suivre 1’évolution de la charge appliquée avec la

profondeur d’indentation jusqu’a la charge de rupture.

Par conséquent, nous avons privilégié les essais d'indentation interfaciale instrumentée a
I’échelle macro appliqués directement a I’interface jusqu’a la rupture de 1’échantillon en
enregistrant la courbe force-déplacement ce qui nous permet d’en déduire la force maximale
a la rupture « Pmax ». Comme le montre la Figure 3-29(a), cet essai consiste a appliquer des
charges croissantes élevées avec la pointe de l'indenteur placée dans le plan de l'interface
perpendiculairement a 1’interface. Les valeurs de charge et de profondeur d’indentation sont

continument enregistrées jusqu'a la rupture de I'échantillon, comme dans la Figure 3-30.
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Figure 3-29: (a) Schématisation de ’essai d’indentation interfaciale réalisé dans le plan de
Iinterface entre deux couches successives, (b) Vue de l’échantillon imprimé moulé avec TAC = 24 h

rompu par indentation interfaciale et visualisation de la fissure localisée dans le plan de ['interface.

La Figure 3-29(b) représente une section d’échantillon poli imprimé avec un TAC de 24
heures entre les couches. Cet échantillon a été indenté jusqu’a sa rupture. On constate que la
propagation de la fissure ayant conduit a la rupture de I’échantillon a parfaitement suivie le

plan de ’interface.
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Figure 3-30: Courbe d’indentation représentant la variation de la charge d’indentation appliquée

« P » en fonction de la profondeur d’indentation « h » pour un échantillon avec un TAC = 4h.
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Les observations des sections d'échantillons imprimés avec des temps d’attente courts
(0 minute, 20 minutes) ont montré qu’aucune couche intermédiaire interfaciale ne pouvait
étre identifiée facilement entre les deux couches supérieure et inférieure. Aucune porosité
n’est détectable a la surface des sections et aucune fissure n'a été retrouvée qui puisse
indiquer la présence d’un plan de fragilité interfaciale quelconque. Cela indique que les
couches superposees se sont bien fusionnées. Par consequent, les éléments imprimés avec des
temps d’attente courts agissent comme des corps monolithiques. Mais pour les temps
d’attente plus longs (1h, 4h, 8h et 24h), une fine couche de pate de ciment continue a été
remarquée entre la couche inférieure et la couche supérieure, ce qui pourrait dévoiler la
présence d'une faible adhérence entre elles. Cela nous a aidés a positionner la pointe de

I’indenteur pour réaliser les essais d'indentation exactement au niveau du plan d'interface.

e Influence de I’épaisseur de 1’échantillon.

Plusieurs essais préliminaires ont été effectués sur des échantillons d'épaisseurs différentes
(approximativement de 6, 8, 10, 15 et 20 mm), afin de voir l'influence de I'épaisseur de
I’échantillon testé sur la charge nécessaire pour atteindre sa rupture. Un minimum de trois
¢chantillons polis par condition d’épaisseur ont été testés, ayant tous le méme TAC, soit un

temps d’attente de 4 heures, ou l'interface était plus facile a détecter.

La Figure 3-31 montre que la charge de rupture maximale « Pnax » appliquée pour rompre
I’interface tend logiquement a augmenter avec I’épaisseur des échantillons. De plus, il semble
que la dispersion des résultats a tendance également a augmenter avec 1’épaisseur et que 1’on
tend vers les limites de 1’instrument (charge maximale applicable 2500 kgf) également pour

les plus fortes épaisseurs.

Dans ces conditions, nous avons choisi une épaisseur spécifique pour la réalisation des essais
d'indentation interfaciale, unique pour tous nos échantillons de maniére a pouvoir les
comparer valablement. L’épaisseur retenue est de 6 mm. En conséquence, un minimum de 6
échantillons polis, par condition de temps d’attente, sont testés dans cette partie de I’étude en

indentation instrumentée jusqu'a la rupture.
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Figure 3-31: Variation de la charge de rupture « Pnay » en fonction de [’épaisseur de 1’échantillon

imprimé moulé avec un « TAC=4h ».

e Variation de la charge « Pmax » en fonction du « TAC ».

La Figure 3-32 représente la variation de la charge critique de rupture « Pmax » en fonction du
temps d’attente entre les couches TAC. Tous les essais sont représentés pour évaluer la

répétabilité de I’essai.
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Figure 3-32: Variation de la charge de rupture « Py » en fonction du temps d’attente entre les

couches « TAC ».
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Malgré la dispersion observée pour chaque temps d’attente TAC, on note globalement une
variation de la charge critique de rupture qui augmente lorsque le temps d’attente diminue.
Une observation plus fine révéle que la charge maximale nécessaire pour fissurer
I'échantillon est quasiment la méme pour les 4 premiéres durées (Figure 3-32). Au-dela de 4
heures de temps d’attente, on observe une chute significative de la charge critique de rupture,
et donc le temps ou il y a une dégradation de I’interface mesurée par cet essai est entre 4 et
8h. Ceci montre une nouvelle fois I’affaiblissement de 1’interface avec un temps d’attente
plus long. A I’inverse pour les TAC courts, une qualité de l'interface dans I'industrie de
I'impression 3D du béton peut étre obtenue, surtout dans des conditions de température

(proche de 20°C) et d’humidité adéquates.

Toutefois la limite de cette étude reste le grand écart obtenu entre les résultats d’une méme
condition. Ceci peut étre expliqué en raison de I'hétérogénéité de la matrice cimentaire et du
caractére aléatoire de I’emplacement de 1’essai d’indentation. En d’autres termes, la position
de l'indenteur, ou la pointe pourrait étre placée sur un grain de sable ou au niveau d’une
porosité, peut grandement influencer les résultats. Notons aussi qu’en général, la présence
d’une interface dans 1’échantillon augmente forcément les valeurs des écarts-types. Quelle
que soit I’origine physique de l'interface faible, on introduit une faiblesse variable locale dans
le systeme. La réponse mécanique s'écarte alors de celle d'un matériau homogéne et
commence a étre affectée par la faiblesse niveau de l'interface et ses détails (Keita et al.
2019).

e Modes de rupture et critére de fissuration.

Différents modes de rupture ont été observés en fonction du TAC (Figure 3-33). Plus
précisément, les échantillons avec des TAC relativement longs entre les couches se sont
fissurés au niveau de l'interface, toujours considérée comme la ligne horizontale médiane de
I'échantillon, tandis que les échantillons avec des TAC courts ont développé des fissures

quittant ’interface pour se propager dans des directions aléatoires dans les couches.

Selon Baz et al. 2021, l'interface est considérée comme une voie préférentielle lors de la
réalisation d'essais mécaniques, ou, dans leur étude, les échantillons imprimés ont rompu au
niveau de l'interface tandis que les échantillons non imprimés ont développe des fissures
diagonales suite a la rupture de cisaillement typique. Effectivement, la rupture des

échantillons imprimés au niveau des interfaces est causée par la superposition des couches et
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la formation de zones intercouches développant des plans fragiles et créant des chemins
préférentiels pour l'initiation et la propagation des fissures, contrairement au cceur du

matériau (les couches).

(1) TAC = 0 minutes

(2) TAC = 20 minutes

(3) TAC =1 heure

2cm

(4) TAC = 4 heures

(5) TAC = 8 heures
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(6) TAC = 24 heures

2cm

<>

Figure 3-33: Différence du mode de rupture en fonction des temps d’attente entre les couches

« TAC » sur des échantillons imprimés moulés.

En partant de ce constat, nous proposons un critere de fissuration « C¢» lié a la fois a la
longueur de fissure traversant l'interface et a la longueur de la ligne interfaciale elle-méme,

comme le montre la Figure 3-34. Le calcul de ce critére est proposé suivant I’EqQ 3-2 :
Cr (%) = "/ x 100
f L; Eq 3-2

Ou « L » est la longueur de la fissure traversant l'interface, « L » la longueur de la ligne
interfaciale ayant une valeur constante vu le moulage des échantillons, ici environ 4 cm.
Notons que « C¢» tend vers 100 % pour une interface trés fragile (Figure 3-29(b)) et, au

contraire, vers 0 pour une interface trés adhérente.

La Figure 3-34 montre comment sont mesurées la longueur « L. » a I’interface par rapport a
la longueur totale de I’interface « Lj» avant 1’essai alors que la Figure 3-35 montre sous
forme d’histogramme la variation du critére de fissuration « Cs » avec le temps d’attente entre

deux couches « TAC ».
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Figure 3-34: Propagation de la fissure a ['interface et dans une couche pour I’échantillon

« TAC=1h » et parametres utilisés pour le calcul du critére de fissuration « C ».
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Figure 3-35: Variation du critére de fissuration « Cs » en fonction du temps d’attente entre les

couches « TAC » pour des échantillons imprimés moulés.

Comme on pouvait s’y attendre, le critére de fissuration « Cs » augmente avec le TAC passant
de 0 % pour TAC égal a 0 min (vu qu’aucune fissure ne passe par I’interface) a 100 % pour
TAC égal a 24 heures. Ce résultat prouve de nouveau que l'interface s'affaiblit avec le temps
d’attente entre couches, étant donné que la fissure se propage suivant un chemin qui lui est le
plus facile, donc uniquement dans le plan de I’interface pour TAC égal a 24 heures et

aléatoirement dans la couche supérieure ou inférieure pour un TAC de 0 minute. D’autre part,
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pour les TAC de 0 a 1h, Cs augmente légerement alors gu'il atteint des valeurs trés élevées a
partir de TAC égal a 4 heures, ce qui est en bon accord avec les résultats de charge de rupture

« Pmax » précédemment présentés dans la Figure 3-32.

Ce que nous pouvons remarquer d’apres ces résultats c’est que le TAC = 4h parait étre un
temps d’attente critique et décisif envers la qualité de cette interface entre les couches
imprimées. Le temps de prise initial était enregistré a 240 minutes (4 heures), suivant la partie
2.2.3, ainsi un véritable lien est clairement établi entre le comportement du mortier (temps de
prise) et le temps d’attente entre les couches. De ce fait, nous pouvons constater que si le
temps d’attente entre les couches est bien avant le temps de prise initial du mortier, ceci ne
pourra avoir que des effets minimes sur la qualité¢ de 1’interface dans nos conditions d’essai a
savoir 20°C et 100% HR ; par contre pour des temps plus prolongés (aprés le temps de prise
initial du mortier), des conséquences beaucoup plus marquées sont attendues au niveau de
I’interface entre les couches. Ceci a déja été évoqué par Geng et al. 2020, qui considéraient
que le temps de prise initial du matériau d'impression est un temps critique pour le controle

de l'interface.

3.7 Conclusion.

Dans ce chapitre, les caractérisations microstructurale et mécanique des mortiers imprimés en
3D ont été réalisées dans différentes zones d’importance dans une section droite du cordon.
Nous avons également appliqué différents protocoles expérimentaux permettant d'évaluer la
liaison entre les couches successives, afin d'établir un lien entre le temps d’attente entre les

couches « TAC » et le comportement mécanique de I’interface.

Des analyses chimiques, en termes de cartographies et de profils élémentaires, ont été
réalisées a 1’aide d’un microscope électronique a balayage (MEB) doté d’une sonde (EDS)
afin de détecter des altérations au niveau de la zone interfaciale par rapport a 1’intérieur des

couches.

La technique d’indentation a été utilisée a 1’échelle micrométrique pour une étude localisée
des propriétés mécaniques des mortiers imprimés en 3D. Une méthodologie est proposée
pour déterminer la macrodurete, utilisée ensuite pour comparer la dureté des couches

supérieure « CS » et inférieure « CI », ainsi que la dureté des bords des cordons imprimés. De
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plus, une caractérisation mécanique fine de l'interface entre les couches est proposée, ou des

profils dureté-distance ont été mesurés perpendiculairement au plan de I'interface.

Nous proposons également une nouvelle technique de mise en ceuvre afin d'élaborer des
échantillons imprimés a I'échelle du laboratoire fiables et répétables, il s’agit des imprimés
moulés comparables a ceux imprimés au pistolet. Notre but était de prouver la validité de
cette nouvelle méthodologie, en vérifiant sa répétabilite. Une comparaison des profils durete-
distance mesurés perpendiculairement a I’interface dans trois zones interfaciales différentes a
été établie, et ce pour trois différentes valeurs de « TAC » entre les couches imprimées
successives. Ceci nous a permis de comparer ces résultats a ceux obtenus pour les

échantillons imprimés au pistolet.

De plus, des essais de compression multidirectionnels, réalisés sur les échantillons moulés
(possible grace au nouveau protocole d’impression), ont été corrélés avec les essais

d'indentation instrumentée a 1’échelle macrométrique a I’interface.

A partir des résultats obtenus et présentés précédemment dans le chapitre, les conclusions

suivantes sont tirées :

e Les résultats d’analyse chimique n’ont montré aucune présence ou enrichissement de
la zone interfaciale par certains hydrates, que ce soit par cartographies de répartition
des éléments ou par profils élémentaires perpendiculaires a I’interface. De méme,
aucune variation n’a ¢été décelée chimiquement dans cette zone d’interface avec

I’augmentation du temps d’attente entre les couches.

e Une diminution de la dureté au bord est décelée par rapport au cceur des couches,
probablement en lien avec la couche lubrifiante qui présente un rapport E/C
localement plus élevé, accroissant la porosité de cette zone conduisant ainsi a une

dureté réduite.

e Une diminution significative de la dureté a I'interface est observée avec le temps, ainsi
qu’un ¢largissement de la zone affectée assimilée a une zone de fragilité. Sur cette
base, nous proposons un critéere de fragilité interfaciale « IWC » qui augmente en
fonction du temps d’attente entre les couches suivant une fonction logarithmique

d’une loi puissance.
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La comparaison chimique entre les deux méthodes de mise en place pour un méme
TAC, P; et E7 4h, n’a pas montré d’influence du mode de déposition sur la répartition

des éléments dans la zone interfaciale par rapport a I’intérieur des couches.

Les résultats valident le nouveau protocole de mise en place (imprimé moulé), ou les
profils dureté-distance mesurés perpendiculairement a I'interface pour ces échantillons
sont comparables & ceux obtenus auparavant pour les échantillons imprimés au
pistolet. Le critére de fragilité interfaciale « IWC » a également été appliqué avec
succes aux échantillons moulés ou il a révélé, de la méme maniére que pour les
échantillons imprimés au pistolet, une augmentation de ce parametre avec « TAC »

suivant le méme type de fonction logarithmique.

Les essais de compression dans les différentes directions n‘ont montré aucune
variation significative, mis a part de prouver l'anisotropie des éléments imprimés
lorsqu'ils sont testés dans deux directions perpendiculaires, c'est-a-dire parallelement

et perpendiculairement au plan d’interface.

La force de rupture de l’interface en macroindentation instrumentée diminue avec
I’augmentation du TAC, surtout & partir un TAC = 4h (temps de début de prise du
mortier) dans les conditions d’essai a 20°C et 100% HR, montrant divers modes de
rupture. Par ailleurs, un critére de rupture « Cs » a été proposé, lié au cheminement de
la fissure lors de la rupture des éprouvettes. Ce critere augmente également avec le
TAC.

Finalement comme résultat principal, nous pouvons déduire ici que la technique d'indentation

aux échelles micro et macrométrique, est une technique fiable et pertinente pour caractériser

finement le comportement mécanique d'un matériau cimentaire imprimé en 3D, en particulier

I'interface entre les couches, contrairement aux essais mécaniques classiques qui ne donnent

que des valeurs globales.

Dans le chapitre suivant, I'objectif est de varier certaines conditions environnementales lors

de I’impression 3D des mortiers, comme la température et I'numidité, afin de comprendre

leurs effets sur les performances mécaniques de l'interface sur la base des variations des

criteres proposés et validés dans ce chapitre.
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Chapitre 4 : Influence des conditions thermo-hygromeétriques

sur la qualité de I’interface entre les couches

4.1 Introduction.

L'environnement d'impression peut jouer un role prépondérant sur 1’état de 1’interface entre
les couches et leur force de liaison. Les résultats expérimentaux de Sanjayan et al. 2018,
Keita et al. 2019, Nerella et al. 2019 et Wolfs et al. 2019 ont montré que la couche exposée a
un environnement de séchage pouvait entrainer une réduction considérable de la force de
liaison, tandis que la protection de la couche contre le séchage était un moyen efficace

d'améliorer la force de liaison pendant de longs intervalles.

C’est pourquoi, nous avons choisi de varier les conditions de température et d’humidité étant
donné I’importance du sechage sur la formation ou non d'interfaces faibles. Dans cette partie,
les différentes conditions thermo-hygrométriques considérées sont les suivantes
T=20°C/HR=50%, T=35°C/HR=15% et T=10°C/HR=50%.

Le but de ce chapitre est de caractériser mécaniquement 1’interface, en indentations classique
et instrumentée ainsi qu’en compression, afin de mener une étude comparative avec celle de
la condition traitée dans le chapitre 3: T=20°C/HR=100%. Nos investigations ne
s’appuieront que sur la méthode d’impression avec moulage adoptée dans la seconde partie
du chapitre 3, qui est finalement assez proche de la méthode d’impression au pistolet. En
outre, vu que les analyses chimiques faites dans le chapitre précédent en termes de
cartographies d’¢léments chimiques par analyse EDS n’ont pas abouties a des conclusions
significatives, le travail dans ce chapitre sera focalisé uniquement sur la caractérisation
mécanique afin d’étudier I’influence des conditions de température et d’humidité, en plus du
facteur «temps », sur la dureté et 1’adhérence de 1’interface entre les couches. Dans cet
objectif, nous appliquons les différents critéres présentés au chapitre 3, notamment le critére

de fragilité interfaciale « IWC » ainsi que le critere de fissuration « C¢ » sur ces conditions.

4.2 Résultats pour différentes températures et humidités relatives.

4.2.1 Evolution de la masse des échantillons en fonction des conditions de séchage.

Lors d’une impression, le processus est effectué couche par couche, ce qui signifie que la

surface de la couche inférieure est exposée a l'environnement pendant un certain temps
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jusqu'a ce que la couche supérieure soit extrudée a sa surface. Pendant cette période, I'eau
s'évapore continuellement de la surface de la couche, diminuant ainsi la teneur en eau de

I'interface entre les deux couches (Geng et al. 2020).

Des éprouvettes 4 x 4 x 16 cm® sont imprimées dans un moule en polystyréne dans le but de
mesurer la perte de masse de ces éprouvettes avant et apres leur exposition, dans 1’enceinte
climatique, aux différentes conditions de température et d’humidité durant le temps d’attente
TAC. Dans ce cas, seule la surface supérieure des éprouvettes fabriquées subie les différentes
conditions, pendant que les autres faces sont protégées par les cotés du moule : cette surface
sera considérée alors comme représentative de 1’état de notre interface, sous différentes

conditions.

3,0

2,5

2,0

15

1,0 -

Perte de masse (%0)

0,5

gh 24h
Temps d'attente entre les couches" TAC™

mT=20°C-100%HR m T=20°C-50%HR = T=35°C-15%HR T=10°C-50%HR

Figure 4-1: Pourcentage de perte de masse des éprouvettes pour les différentes conditions de

temps, température et d’humidité.

La Figure 4-1 représente les variations de perte de masse, en pourcentage, des éprouvettes
imprimées moulées pour les différentes conditions de température et d’humidité relative pour

des TAC choisis de 4h, 8h et 24h afin d’avoir un panel assez large.

Cette perte de masse représente 1’évaporation de I’eau de la surface des échantillons, donc la
baisse en humidité qui pourrait avoir un impact direct sur 1’état de I’interface entre deux

couches. D’aprés la Figure 4-1, la perte de masse pour la condition quasi-idéale
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T=20°C/HR=100% varie entre 0,26% pour TAC = 4h, 0,36% pour TAC = 8h et 0,43% pour
TAC = 24h. Ceci montre un séchage qui s’augmente avec le temps mais qui reste toutefois
relativement faible pour cette condition. Par rapport a T=20°C / HR=50%, la perte de masse
est de "ordre de 1,09% pour TAC = 4h pour atteindre presque 2% pour les 24h. Ces valeurs
sont plus elevées par rapport a celles de la condition précédente. Ce sont quasiment les
mémes observations pour T=10°C / HR=50%, mais avec des valeurs plus faibles (0,87%,
1,06% et 1,46% pour 4h, 8h et 24h respectivement) indiquant ainsi que la baisse de
température limite le séchage & humidité relative constante. Par contre, pour
T=35°C/HR=15%, la perte est déja a 1,35% pour TAC = 4h et atteint 2,51% pour TAC=24h,
qui est la valeur la plus élevée de toutes les conditions testées. Ces conditions engendrent
donc un séchage important dues a la fois a une température élevée ainsi qu’a une humidité

relative faible.

Nous verrons en quoi ces résultats impacteront en termes de caractéristiques mécaniques de
I’interface, testées dans la suite de ce chapitre, sous ces différentes conditions de température

et d’humidité relative vu leurs roles déterminants sur la qualité de I’interface.

4.2.2 Profils d’indentation et application de « IWC ».

Selon la technique présentée précédemment dans la partie 2.2.4 du chapitre 2, les différentes
éprouvettes sont réalisées. Le méme processus de sciage, d’arrét d’hydratation et de polissage

(Partie 2.3.3) est pratiqué afin de préparer les échantillons a tester.

Afin de caractériser les différences mécaniques au niveau de I’interface, des profils
d’indentation selon la méthode présentée par la Figure 2-14 sont tracés, afin de voir les
conséquences de la variation des conditions de T et de HR sur les propriétés mécaniques de la
zone interfaciale. Ainsi, la valeur de dureté Vickers « HV » obtenue sous la charge de
0,025 kgf est représentée en fonction de la distance mesurée perpendiculairement a
I'interface. 1l s’en suit alors un profil dureté-distance correspondant a chaque temps d’attente
entre les couches « TAC », et ceci pour chacune des conditions T / HR. Le critére de fragilité
interfaciale « IWC », déja appliqué dans la condition T=20°C / HR=100%, est appliqué dans
les autres conditions afin de conforter sa pertinence et de pouvoir comparer les interfaces

obtenues entre les différentes conditions.
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e T=20°C/HR=50%.

La Figure 4-2 représente les différents profils de dureté Vickers « HV » en fonction de la
distance de I’interface pour la condition T=20°C / HR=50%, et ceci pour les différents TAC
étudiés : 20 min, lh, 4h et 24 heures. La condition représentant 8 heures de temps d’attente
entre les couches n’est pas considérée dans cette partie de 1’étude vu I’impossibilité
d’introduire les premicres couches des éprouvettes dans I’enceinte climatique pour 8 heures,
les retirer pour déposer les couches supérieures et les remettre une deuxiéme fois dans
I’enceinte pour 8h additionnelles. Les éprouvettes devraient donc étre retirées aprés minuit ce

qui était impossible d’un point de vue accessibilité aux essais.

Pour chaque cas étudié, c’est-a-dire pour chaque valeur de TAC, le profil de dureté en
fonction de la distance pour la condition T=20°C / HR=50% confirme les résultats présentés
précédemment pour T=20°C / HR=100% (Figure 3-22). Les variations apparaissent d’une
facon plus marquee, en comparaison avec celles de la Figure 3-22, surtout la baisse de dureté
au niveau de I’interface méme, ainsi que 1’¢largissement de la zone interfaciale. Clairement,
on peut remarquer que plus le TAC augmente, plus 1’étendue de la zone de variation de
dureté augmente, que ce soit vers la couche inférieure ou vers la couche supérieure. Cette
¢tendue de la zone de variation évolue jusqu’a environ 2 a 2,5 mm pour le TAC éegal a 24

heures.

Pour un TAC égal a 20 min, une zone de fragilité peu marquée apparait. La valeur de dureté
diminue jusqu'a 57 kgf/mm? dans le plan de I’interface alors que les valeurs de dureté au sein
des couches sont proches de 75 kgf/mm? et de 65 kgf/mm? dans la couche inférieure (Cl) et la
couche supérieure (CS) respectivement. Cette valeur de dureté interfaciale chute encore
jusqu’a atteindre la valeur de 53 kgf/mm? pour TAC égal & 1 heure. Pour TAC égal a 4
heures, on trouve une valeur de 48 kgf/mm?, alors que pour TAC = 24h, celle-ci atteint la

valeur la plus faible proche de 30 kgf/mm?.

Ces résultats mettent en évidence D’altération des propriétés mécaniques au niveau de

I’interface comme nous 1’avons observé et démontré dans le chapitre précédent.
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Figure 4-2: Profils dureté-distance pris perpendiculairement a [’'interface mesurés avec une charge
P=0,025 kgf pour les échantillons : (a) TAC=20 min, (b) TAC=1h, (c) TAC=4 het (d) TAC=24 h ;
T=20°C / HR=50%.

e T=35°C/HR=15%.

A T=35°C / HR=15%, et pour TAC = 24h, les éprouvettes se décollent au niveau de
I’interface lors du démoulage provoquant la séparation des 2 couches supérieure et inférieure.
Ceci rend impossible toute extraction d’échantillon afin de faire les mesures en indentation
classique et en tirer les profils de dureté. Les profils pour TAC = 20min, 1h et 4h sont alors

tracés comme le montre la Figure 4-3.
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Figure 4-3: Profils dureté-distance pris perpendiculairement a [’'interface mesurés avec une charge
P=0,025 kgf pour les échantillons : (a) TAC=20 min, (b) TAC=1 het (c) TAC=4 h; T=35°C/

De la méme maniére,

HR=15%.

des observations similaires a celles du cas précédent a

T=20°C/HR=50% sont décelées (Figure 4-2). Les variations apparaissent d’une fagon plus

marquée, en comparaison avec celles de la Figure 3-22 (T=20°C / HR=100%) et Figure 4-2

(T=20°C / HR=50%), surtout 1’élargissement de la zone interfaciale ainsi que la baisse de

dureté au niveau de I’interface. Cette étendue de la zone de variation évolue jusqu’a environ

2,5 mm pour le TAC égal a 4 heures, pour la méme largeur a 24h pour T=20°C / HR=50%.
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De plus, on peut clairement remarquer que 1’étendue de la zone de variation de dureté

augmente avec le TAC.

Pour TAC égal a 20 min, une zone de fragilité peu marquée apparait. La valeur de dureté
diminue jusqu'a 50 kgf/mm? dans le plan de I’interface alors que les valeurs de dureté au sein
des couches sont proches de 70 kgf/mm? dans la couche inférieure (CI) et autour de
65 kgf/mm? dans la couche supérieure (CS). Pas de variation pour TAC = 1h, ou la valeur de
dureté reste autour de 50 kgf/mm?. Cette valeur de dureté interfaciale chute jusqu’a atteindre
la valeur de 35 kgf/mm? pour TAC égal & 4 h (Figure 4-3(c)), alors qu’elle était autour de
50 kgf/mm? pour cette méme condition de TAC & T=20°C / HR=50% (Figure 4-2(c)).

Ce résultat met en évidence une altération plus importante au niveau de Dl’interface, en

comparaison avec les autres conditions de T/HR.

e T=10°C/HR=50%.

Pour TAC = 4h et 24h, les éprouvettes se décollent lors du sciage et du démoulage
respectivement, et ceci au niveau de I’interface. Ces échantillons ne sont donc pas pris en
compte dans nos mesures. Les profils pour TAC = 20min et 1h sont alors tracés comme le

montre la Figure 4-4.
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Figure 4-4: Profils dureté-distance pris perpendiculairement a [’'interface mesurés avec une charge
P=0,025 kgf pour les échantillons : (a) TAC=20 min et (b) TAC=1 h ; T=10°C / HR=50%.
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Dans ce cas, I’¢élargissement de la zone interfaciale est plus marqué que celui de la condition
avec la méme température (T=20°C / HR=50%). De plus, la duret¢ HV a D’interface est
d’environ 50 kgf/mm? pour TAC = 20min et de 40 kgf/mm? pour TAC=1h, alors qu’elle était
autour de 60 et 55 kgf/mm? respectivement pour la condition T=20°C / HR=50%.

e Comparaison de profils pour un « TAC » spécifique.

Pour mieux visualiser la variation de ces profils d’indentation en fonction des différentes
conditions de température et d’humidité, la Figure 4-5 représente alors ces profils obtenus
pour deux « TAC » spécifiques: 1h et 4h. Ce graphique (Figure 4-5) montre nettement
I’¢largissement de la zone interfaciale et la baisse de la dureté au niveau de I’interface avec

les conditions devenant de plus en plus extrémes.

Pour TAC = 1h, la dureté interfaciale varie entre 55 et 50 kgf/mm?. Alors que pour TAC=4h,
celle-ci varie entre 50 et 35 kgf/mmz. Donc, comme nous I’avons déja observé, une baisse de
dureté apparait avec la sévérité des conditions thermo-hygrométriques en plus de
I’augmentation du temps d’attente entre les couches, ainsi que 1’¢largissement de cette zone

interfaciale dans ces mémes conditions.
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Figure 4-5: Profils dureté-distance pris perpendiculairement a l’interface mesurés avec une charge

P=0,025 kgf pour les échantillons : (a) TAC = 1 het (b) TAC=4 h ; pour différents T et HR.
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e Application du critére de fraqgilité interfaciale « IWC ».

Afin de quantifier et de mieux visualiser I’influence des conditions de T / HR, en plus du
« TAC » sur la fragilité de la zone interfaciale vu avec la chute de dureté a I’interface et
I’étendue de la zone de variation de la dureté, nous appliquons le critere de fragilité
interfaciale « IWC » présenté et appliqué précédemment dans les conditions
T=20°C/HR=100%. Vu que ce critere justement s’applique et illustre bien une baisse de
dureté a I’interface et un élargissement de la zone fragile, il nous est apparu judicieux
d’étudier son évolution en fonction des conditions thermo-hygrométriques (température T et
humidité relative HR). Ce critére de fragilité interfaciale est donc calculé en utilisant
I’Eq 3-1, l'objectif étant de comparer toutes les conditions d’impression pour évaluer la

qualité de I’interface et conforter par la méme occasion la pertinence du critére proposé.

Le Figure 4-6 représente la variation du critére « IWC » en fonction du temps d’attente entre
deux couches, pour les différentes conditions thermo-hygrométriques. Ce graphique met en
évidence une sensibilité tres nette du critére de fragilité interfaciale « IWC » en combinaison
avec le temps d’attente entre deux couches. En effet, comme évoqué précédemment, ce
critere « IWC » augmente avec des intervalles de temps prolongés entre les impressions, ce
qui montre que la zone d'interface s'affaiblit et s'élargit avec le temps. Nous pouvons
également noter que « IWC » augmente rapidement a partir de 4 heures d’attente pour
atteindre des valeurs tres élevées pour les temps d’attente longs, ce qui rend ces conditions
non compatibles pour I’impression. En plus, il est remarqué une augmentation de ce critere
« IWC » avec la dégradation des conditions thermo-hygrométriques. Pour une condition
quasi-idéale (T=20°C / HR=100%), « IWC » variait faiblement avec le « TAC » alors que
pour des conditions plus séveres (comme T=35°C/HR=15%), une grande variation est
constatée. A titre d’exemple, pour TAC= 20 min, « IWC » varie entre 5 et 18 kgf/mm de
valeur. Pour TAC= 1 h, celui-ci augmente d’une valeur d’environ 12 pour atteindre des
valeurs aux alentours de 22 kgf/mm. Les valeurs d’« IWC » pour TAC = 24h varie
considérablement entre la condition T=20°C / HR=100% et T=20°C / HR=50%. Tandis que
pour les conditions T=10°C / HR=50% et T=35°C/HR=15% déja mentionnées plus haut ou
les mesures n’étaient pas réalisables, celles-ci sont mentionnées sur le graphe avec des
valeurs d’IWC qui tendent vers I’infini étant donné que dans ce cas, I’interface est beaucoup

trop fragile (non résistante).
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Figure 4-6:Comparaison du critére de fragilité interfaciale « IWC » pour différents « TAC », et ceci
pour différents T et HR.

Nous pouvons conclure que ce critére « IWC » est effectivement un critére pertinent qui est
susceptible de fournir des informations utiles quant a la notion de fragilité et donc d’altération
des propriétés mécaniques de la zone d'interface dans un béton imprimé en 3D, et ceci pour

toute variation de conditions de temps, de température ou d’humidité relative.
4.2.3 Comportement mécanique de I’interface et adhérence.

Afin de corréler les résultats obtenus ci-dessus avec d’autres résultats d’essais mécaniques, et
suivant la méme méthodologie appliquée dans le chapitre 3, des essais de compression
bidirectionnels ainsi que des essais de macroindentation instrumentée a I’interface ont été

faits en suivant la procédure decrite précedemment dans la partie 2.4.3 du chapitre 2.

e [Essais de compression.

Dans cette partie, les résultats d’essais de compression réalisés dans les deux directions
« D1 » et « Dy », perpendiculaire et parallele a I’interface respectivement, sont présentés. Les
Figure 4-7, Figure 4-8 et Figure 4-9 représentent la variation de la résistance en compression
«R¢» en fonction de temps d’attente pour T=20°C / HR=50%, T=35°C / HR=15% et
T=10°C / HR=50% respectivement.
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D’aprés la Figure 4-7, et vu les valeurs des écarts-types, pas de variation visible est notée
dans la direction « Dy » avec 1’augmentation du temps d’attente entre les couches. Pourtant,
la Figure 4-8 montre une diminution de «R¢» pour TAC = 4h et une évolution plus
contrastée pour TAC = 4h dans la Figure 4-9.

120

100

m Direction 1

m Direction 2

Résistance a la compression "R (MPa)

20 min 1h 4h 24h
Temps d’attente entre couches "TAC"

Figure 4-7: Résultats des essais de compression montrant la variation de la résistance en
compression « R; » en fonction du TAC pour les directions Dy et D, ; T=20°C / HR=50%.

90

m Direction 1

m Direction 2

Résistance a la compression "R." (MPa)

20 min 1h 4h
Temps d’attente entre couches "TAC"

Figure 4-8: Résultats des essais de compression montrant la variation de la résistance en
compression « R; » en fonction du TAC pour les directions D; et D, ; T=35°C / HR=15%.
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Figure 4-9: Résultats des essais de compression montrant la variation de la résistance en
compression « R; » en fonction du TAC pour les directions D; et D, ; T=10°C / HR=50%.

Une baisse de « R; » est pourtant remarquée pour tous les cas entre les deux directions « Dy »
et « Dy », montrant 1’anisotropie des échantillons testés due a la présence de l’interface.
Pourtant cette baisse de résistance est plus marquée pour la condition extréme
T=35°C / HR=15%, donc I’anisotropie est accentuée dans ce cas, et ceci surtout par rapport

aux autres conditions.

En comparant ces résultats avec ceux de la condition quasi-idéale (T=20°C / HR =100%),
comme le montre la Figure 4-10, les valeurs de résistance a la compression dans la direction
1 «Dj» sont presque identiques pour toutes les conditions alors qu’elle baisse pour la
condition T=35°C / HR =15%, surtout pour des TAC étendus. Pour la deuxiéme direction
« D, », les résultats de la Figure 4-11 montrent que les mémes conclusions tirées
précédemment pour la direction 1 « D; » sont valables pour la direction 2 « D, », avec une

baisse plus importante de « R » pour la condition T=35°C / HR =15%.

Nous pouvons en conclure que dans ce cas I’essai de compression ne peut détecter la
sensibilité de I’interface aux variations de temps, de température et d’humidité relative que
lorsque les conditions sont extrémes et donc avec une zone interfaciale extrémement fragile.

Par contre, ce type d’essai détecte bien 1’anisotropie des échantillons étudiés.
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Temps d'attente entre les couches "TAC"

Figure 4-10: Comparaison de résultats d’essais de compression pour T=20°C [ HR = 100 %,
T=20°C/HR =50 %, T=35°C/HR =15 % et T=10°C/ HR =50 % dans la direction

perpendiculaire a I'interface « Dy ».
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Figure 4-11: Comparaison de résultats d’essais de compression pour T=20°C [ HR = 100 %,
T=20°C/HR =50 %, T=35°C/HR = 15 % et T=10°C / HR = 50 % dans la direction paralléle a

linterface « Dy ».
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e Essais de macroindentation instrumentée.

Afin de mieux qualifier et quantifier cette adhérence interfaciale, des essais de
macroindentation instrumentée sont réalisés a D’interface en utilisant la technique déja
présentée dans la partie 2.4.3 du chapitre 2. Les mesures faites pour la condition
T=20°C / HR = 100 % (partie 3.6.2 du chapitre 3) seront refaites pour les autres conditions
afin d’en tirer une valeur de charge de rupture « Py, » enregistrée lors de la rupture de

I’échantillon sous charge progressive.
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Figure 4-12: Variation de la charge de rupture « Pya » en fonction du temps d’attente entre les
couches « TAC » ; pour T=20°C / HR=50 %, T=35°C / HR=15 % et T=10°C / HR=50 %.
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Le Figure 4-12 ci-dessus représente la variation de « Py, » en fonction de temps d’attente
entre couches « TAC », pour les différentes conditions environnementales ou il a été
remarqué une diminution de la force maximale nécessaire pour fissurer et rompre a
I’interface avec le temps d’attente entre les couches, et ceci pour chacune des conditions

considérées.

Une diminution de « Pyax » est aussi remarquée pour chaque « TAC » avec la dégradation des
conditions thermo-hygrométriques surtout pour la condition T=35°C / HR=15%. Une
représentation plus claire des résultats est faite sur la Figure 4-13, en combinant les résultats
des différentes conditions de la Figure 4-12, afin de les comparer avec ceux obtenus pour
T=20°C/HR=100 %. Par exemple pour TAC = 1h, la valeur de « Pnax» était d’environ
1720 + 431 N pour T=20°C/HR=100 %, 1300 + 700 N pour T=20°C/HR=50 %, et autour de
610 + 260 N en moyenne pour T=35°C/HR=15 % donc presque la moitié, et de méme autour
de 1500 + 480 N pour T=10°C/HR =50 %.
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BT=20°C/HR =100 % T=20°C/HR =50 % T=35°C/HR =15% T=10°C/HR =50 %

Charge de rupture P, (N)

Figure 4-13: Variation de la charge de rupture « Py » en fonction du temps d’attente entre les

couches « TAC » ; pour différents T et HR.

e Critére de fissuration.

En plus de la force maximale a la rupture qui montre une faiblesse de I’interface avec la

dégradation des conditions d’impression, une variation du mode de rupture est aussi
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remarquée avec les différentes conditions. Comme déja évoqué, normalement la fissure
choisit le chemin le plus facile pour rompre I’interface. Donc si I’interface présente une
certaine résistance dans des conditions favorables et que des zones fragiles sont présentes
dans la matrice cimentaire, la rupture ne passe pas forcément en suivant la ligne d’interface
mais plutot vers le ceeur des couches. Les Figure 4-14, Figure 4-15 et Figure 4-16 illustrent
quelques exemples de différents modes de rupture des échantillons considérés pour les
conditions T=20°C/HR=50%, T=35°C/HR=15 % et T=10°C / HR=50 % respectivement.

(D) TAC = 20 minutes

(2) TAC =1 heure

2cm

(3) TAC = 4 heures

(4) TAC = 24 heures

Figure 4-14: Différence du mode de rupture en fonction du « TAC » pour T=20°C / HR=50 %.
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(1) TAC = 20 minutes

(3) TAC = 4 heures

2cm

<>

Figure 4-15: Différence du mode de rupture en fonction du « TAC » pour T=35°C / HR=15 %.

(D) TAC = 20 minutes

(2) TAC =1 heure

2cm

<>

Figure 4-16: Différence du mode de rupture en fonction du « TAC » pour T=10°C / HR=50 %.
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Le critere de fissuration « Cs » est alors calculé pour toutes les conditions en utilisant 1’Eq
3-2, apres interprétation des différentes images prises des échantillons. La Figure 4-17 montre
sous forme d’histogramme la variation du critére de fissuration « C¢ » en fonction du temps
d’attente entre deux couches « TAC » pour les différentes conditions de température et
d’humidité relative. Les essais non réalisables mentionnés sur le graphique de la Figure 4-17,
pour T=10°C/HR=50 % (TAC = 4 et 24h) ainsi que pour T=35°C / HR=15 % (TAC = 24h),
sont dus au fait que les échantillons étaient trop fragiles, impossible a préparer pour 1’essai de

macroindentation, et donc d’en extraire une valeur de « Cs ».

En comparant les deux conditions T=20°C / HR=100 % et T=20°C / HR=50 %, il est
remarqué une augmentation des valeurs de « C¢» a 20 min, 1 h et 4h de temps d’attente entre
la premiere condition et la seconde. En revanche, a 24h la valeur de « Cs » atteint 100% dans
ces deux conditions. La condition T=10°C / HR=50 % a montré des valeurs encore plus
élevées a 20 min et 1h en comparaison avec les deux premieres conditions. 1l est a noter que
« C¢ » tend vers 100% pour les conditions extrémes, ce qui est le cas de presque de tous les
échantillons testés a T=35°C / HR=15 %. Cela traduit bien le fait que « C¢» donne des
renseignements intéressants sur la qualité¢ de I’interface, et donc de son altération quand sa
valeur tend vers 100%, avec les différentes conditions d’impression comme le temps

d’attente entre les couches ou les conditions thermo-hygrométriques.
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_
2 I
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. |
60 I
o | |
30 .~
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T=20°C/HR=100% T=20°C/HR=50% T=35°C/HR=15% T =10°C/HR=50%

Critére de fissuration "'C;" (%0)
()
o

Essai non réalisé
Essais non réalisés
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Figure 4-17: Variation du critére de fissuration « C; » en fonction du « TAC », pour les différentes

conditions de température et d’humidité relative.
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e Dépouillement avancé des résultats de macroindentation.

A partir des donnés de macroindentation collectées, la profondeur d’indentation « h » et la
charge d’indentation « P » mesurées simultanément point par point jusqu’a la rupture, il est
possible de tirer une valeur de dureté Martens « Hy,, » dite dynamique, définie comme le
rapport de la charge appliquée sur 1’aire de contact réelle. Le concept d’indentation
dynamique consiste donc a calculer la dureté, sans prendre en compte un temps de maintien a
la charge considérée, tout au long du chargement en considérant chaque point de mesure sur
la courbe de chargement et ce pour chaque échantillon testé en utilisant I’EqQ 4-1, issue de
I’Eq 1-5. Généralement en indentation instrumentee, le calcul de la dureté prend en compte le
défaut de pointe dans le calcul de ’aire de contact avec des mod¢les plus ou moins simples.
Dans notre étude, nous étudions la variation de la dureté Martens sans tenir compte du défaut

de pointe, comme suit :

P, — Py Eq4-1
h; — ho]z

Hp, = 0,1x

26,43 [ 1000
Ou « Hp,, » est exprimee en kgf/mm?, « P, » en N et « h; » en microns sont les coordonnées
de chaque point enregistré lors du chargement. Les valeurs de P, et h,, qui représentent la
charge et la profondeur d’indentation respectivement au point initial enregistré de la courbe
de chargement, sont soustraits de tous les points et ceci pour tenter de corriger les valeurs
obtenues et de tenir compte d’un décalage du zéro. A noter que ces valeurs sont uniques pour

chaque courbe de chargement.

La Figure 4-18 represente la variation de la dureté dynamique Martens « Hy, , », calculée a

I’aide de I’Eq 4-1 en fonction de la profondeur d’indentation « h » pour un échantillon issu
d’une impression a T =20°C / HR = 100%, avec un TAC =0 min.

Nous pouvons remarquer une évolution de la dureté dynamique Martens « Hy, , » en fonction

de la profondeur d’indentation « h », avec des valeurs de dureté trés élevées pour les premiers
microns lors du contact de la pointe de I’indenteur avec la surface de 1’échantillon, et qui

diminuent avec I’enfoncement de la pointe dans le matériau testé.
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Habituellement, le point ultime marqué sur la Figure 4-18 est utilisé pour calculer la valeur de
la dureté Martens du matériau testé « Hy,, », €étant la valeur obtenue a la profondeur
maximale d’enfoncement de 1’indenteur. Cette méthode de calcul sera notre premicre fagon

pour obtenir les valeurs de dureté Martens, notée « Hp, , (1) ».
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Figure 4-18: Variation de la dureté dynamique « Hng » en fonction de la profondeur d’indentation
« hi » pour I'échantillon 1 (TAC=0 min / T= 20°C/ HR=100%).

En plus, la dureté, en général, s’exprime par le rapport de la charge appliquée sur une aire
représentative de I’enfoncement de 1’indenteur dans le matériau. En indentation classique, sa
valeur se calcule a partir de ’empreinte résiduelle en considérant soit 1’aire de contact
théorique indenteur/matériau (dureté Vickers) soit 1’aire de contact projetée a la surface de
I’échantillon (dureté Meyer). En indentation instrumentée, 1’enregistrement en continu de la
force appliquée et de la pénétration de I’indenteur permet d’envisager la prise en compte des
déformations autour de I’empreinte. Ainsi, on peut se rapprocher de la dureté Vickers en
considérant la dureté Martens qui utilise 1’aire de contact réelle, comme Vickers, mais
calculée a partir de la profondeur maximale atteinte pendant 1’indentation et non de la
diagonale de I’empreinte résiduelle (Chicot et al. 2014).

Les deux grandeurs considérées, la diagonale de I’empreinte et la profondeur d’indentation,
sont reliées par des relations géométriques liées a la forme de I’indenteur Vickers pyramidale

a base carrée. D’un point de vue purement géométrique il existe une relation simple entre la

Maria TALEB
154



Caractérisation multiphysique et multiéchelle de bétons imprimés en fonction des conditions de séchage

diagonale du carré de la base de la pyramide Vickers et sa hauteur, liée au demi-angle au

sommet de la pyramide pris entre les arétes, soit 74°. Ainsi, on obtient la relation suivante :
dp = 2tan 74° X hp = 6,975 X hp~7hp Eq 4-2

Ou «dp » et « hp » sont la diagonale de la base et la hauteur de la pyramide Vickers

respectivement.

De ce fait, nous pouvons dire que les duretés Martens et Vickers sont comparables d’un point
de vue théorique, comme prouvé mathématiquement d’aprés la relation reliant la diagonale et
la profondeur (Eq 4-2), ainsi qu’en se basant sur leurs formules respectives (Eq 1-2 et Eq

1-5). En effet, on peut démontrer que :

P P 49 P P Eq 4-
Hp, = == - = — =1854 — = HV q4-3
26430° (d) 26,43 d d

7

Donc, la Figure 4-18 est comparable a une courbe de dureté Vickers « HV » en fonction de la
diagonale de I’empreinte « d » si on remplace la profondeur par la diagonale d’empreinte, en

appliquant simplement I’Eq 4-2.

Dans notre €tude, et vu que les essais sont réalisés au niveau de ’interface, le but est de
comparer les résultats obtenus en termes de dureté interfaciale « HVjn » avec celles de dureté
Martens dynamique. La Figure 4-19 représente la variation de la dureté Vickers interfaciale
« HVjn » 1ssue des profils de microindentation faits a D’interface avec une charge de
P = 0,025 kgf (partie 3.3.3), et ceci en fonction de la dureté Martens calculée pour les
différentes conditions thermo-hygrométriques. Vu que plusieurs échantillons (6 voire plus)
étaient testés en macroindentation pour chacune des conditions, une valeur moyenne par
condition de TAC est considérée. Le but est de voir si I’on retrouve les mémes valeurs ou, a
défaut, évolue dans le méme sens. Ces valeurs de dureté Martens ont été déduites de la

courbe (h,Hy,,) tracée précédemment (Figure 4-18), en considérant la valeur la plus faible
pour chaque échantillon, notée « Hy, (1) », en référence a notre premiere méthode de calcul

de la dureté Martens, comme expliqué précédemment.
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Une variation presque linéaire des valeurs « HViy» en fonction des «Hy, (1) » est

remarquée, montrant que les deux duretés évoluent dans le méme sens et sont assez

comparables.
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Figure 4-19: Variation de la dureté Vickers interfaciale « HVj, » en fonction de la dureté Martens

« Hpq (1) » pour toutes les conditions en utilisant la premiere méthode de calcul.

Cependant, en se référant sur la Figure 4-18, on peut remarquer que la dureté est trés élevée
pour les premiers microns lors du contact de la pointe de 1’indenteur avec la surface de
I’échantillon et les premicres valeurs de profondeur d’enfoncement. La valeur de dureté
Martens « Hp,, » passe de 110 a 60 kgf/mm? sur les premiers 50 microns. Toutefois, il
convient de considérer les capacités de Dl’instrument. Pour une mesure acceptable, le
fabriquant indique une valeur minimale de charge d’indentation de 5 N. Il n’est donc pas
recommandé de considérer I’ensemble des points correspondant & des charges inférieures. A
partir de cette charge limite, I’enregistrement des données charge/déplacement nous permet
d’établir une correspondance en termes de pénétration a environ 20 microns selon 1’essai,
noté « hy,;, ». Ainsi dans la suite, nous prenons en considération uniquement les points situés
entre « hy,;, » et « hy 5 » Entre ces deux limites, la dureté mesurée varie encore dans une
relative grande amplitude due probablement a 1’hétérogénéit¢ du matériau. Pour prendre en
compte cette hetérogénéite, nous proposons de calculer une dureté Martens moyenne « Hy, |

(2) » calculées avec toutes les valeurs de « Hy, , » dans cet intervalle. La notation « Hy,, (2) »

correspond a notre deuxieme méthode considérée pour le calcul de la dureté Martens. Cette
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valeur nous parait plus representative de la dureté du matériau car elle prend en compte son
hétérogénéite plutdt que la valeur calculée au point ultime « Hy, , (1) » vue précédemment qui

ne donne la dureté qu’a un point particulier et donc que pour un volume de matériau donné.

Toutefois, il faut noter que trés peu de points sont éliminés en considérant cette valeur de 5 N
comme etant la charge minimale. En effet, seuls quelques points sont éliminés de la courbe
(h,Hp), comme on peut le constater sur la Figure 4-20. Malgré tout, ce sont des points ou la
dureté Martens est élevée et ils ont une influence non négligeable sur le calcul de la valeur

moyenne « Hp, ,(2) » méme si cela ne concerne que les tous premiers microns d’enfoncement.
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Figure 4-20: Variation de la dureté Martens « H.,q » en fonction de la profondeur « h » pour
I’échantillon 2 (TAC=0 min /T = 20°C/ HR=100%) : (a) en considérant tous les points ;(b) aprés

élimination de points sous 5 N.

Les valeurs de la dureté Vickers interfaciale « HV;y » sont alors tracées en fonction des
valeurs de durete Martens « Hy, (2) » déduites selon la deuxieme meéthode (Figure 4-21).

Alors les valeurs ici montrent plus une tendance linéaire, que celles déja représentées sur la
Figure 4-19.
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Figure 4-21: Variation de la dureté Vickers interfaciale « HVj, » en fonction de la dureté Martens

« Hng (2) » pour toutes les conditions en utilisant la deuxiéme méthode de calcul.

D’autre part, généralement la courbe au chargement dans le domaine de la macroindentation
suit la loi représentée par I’Eq 4-4 d’Olier et Phaar 1992 (Figure 1-19), laquelle ne prend pas

en compte le défaut de pointe qui est négligeable dans ce domaine de charges :

P=Cxh" Eq 4-4

Ou « P » est la charge d’indentation appliquée, « h » la profondeur de pénétration de la pointe
en indentation et « C » une constante caractéristique du matériau liée a sa dureté. L’exposant
n (indice de Meyer) est considéré égal a 2 étant donné d’une part qu’il n’y pas d’effet de taille

en macroindentation et d’autre part que la forme de la pointe utilisée est pyramidale.

Donc, et en se référant sur I’Eq 1-5 ou I’Eq 4-1 exprimant la dureté Martens, finalement on
peut déduire que C et H,, , sont reliés selon I’Eq 4-5, ce qui est valable car il est généralement

reconnu que la macrodureté n’est pas affectée par I’ISE.

C = 2643 X Hp, = Hm, =%/ 43 Eq 4-5
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D’ou une nouvelle méthode pour calculer la dureté dynamique a partir de « C ». On pourra
faire un lissage polynomial mais ceci implique 1’introduction d’une incertitude de mesure des

points de dureté et aussi I’influence des premiers pointés.

En partant de I’Eq 4-4, et en passant en dérivée, on peut remarquer que «%» et la

pénétration « h » sont proportionnelles (représentation linéaire) (Figure 4-22), selon I’Eq 4-6 :

ap _ - Eq 4-6
- =2Cxh=Axh q

dP A
dh

Pente A=2C

» Profondeur « h »

Figure 4-22: Variation de la dérivée « g—i » en fonction de la profondeur d’indentation « h »,
Donc, et d’aprés I’Eq 4-5, nous pouvons conclure que :

A
C /> A

H = H = —_—

mq 26,43 26,43 mgq (3) 52,86

Une troisieme méthode basée sur le calcul des moyennes glissantes est alors proposée, plus
précisément on introduit la notion de moyenne glissante sur la profondeur d’indentation « h »
et la charge d’indentation appliquée « P ». L’objectif final est de proposer une méthode de

calcul de la dureté dynamique noté « Hy, (3) » qui prend en compte les irrégularités tout au

long de la courbe de chargement.

Pour le calcul de la moyenne, si on considere chaque point consécutif lors du chargement, on
introduit inévitablement une grande dispersion des données liée a la fréquence d’acquisition.
En effet en pratique il est possible d’obtenir des pentes négatives ce qui n’a pas de sens
physique. Pour éviter ces erreurs de calcul, nous proposons de calculer des moyennes dites

glissantes en considérant a chaque fois un certain nombre de points allant de 2 a 20. Le
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principe est de calculer la moyenne des charges et des profondeurs d’indentations sur X

points, de refaire ce calcul sur x points glissants de 1 point.

L’expression générale qui permet de calculer la pente au chargement, « A4y » prend en

compte ces calculs de moyennes suivant I’Eq 4-7 :

N i (%) -2 (%) _ (PYir1 — (o) Eq 4-7
T S () g () T (6, (B,

OU « (P,);» représente la moyenne des charges d’indentation et « (Hx)i» la moyenne des

profondeurs d’indentation calculées sur x points et affectées au point «i» et « X » est le

nombre de points considérés pour calculer la moyenne glissante.

La pente « A; ;4 » est alors tracée en fonction de la moyenne de la profondeur d’indentation

« (Hx)i», illustrée par la Figure 4-23.
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Figure 4-23: Variation de la pente « A » en fonction de la moyenne de la profondeur d’indentation
« hy » pour ’échantillon 1 (TAC=0 min / T=20°C | HR=100%) en considérant (a) 2 points, (b) 5
points, (c) 10 points, (d) 15 points et (e) 20 points.

Comme on pouvait s’y attendre, la Figure 4-23 montre trés bien que plus le nombre de points
considérés dans le calcul de la pente glissante augmente, plus la courbe s’affine. C’est
pourquoi la moyenne glissante obtenue sur 20 points sera considérée dans le reste de notre
étude. Ensuite, pour avoir des valeurs et des courbes plus correctes, « hy —hy » et « P, — Py »
sont considérés dans le calcul de « A » pour corriger le point de contact a zéro. Notons que les
valeurs de «hy» et «P,» varient pour chaque échantillon comme nous 1’avons déja

mentionné.

D’apres la Figure 4-24, on note la présence d’un point d’inflexion a environ 270 microns,
noté « I » (hy = 270 pm, A = 7,5 N/pm?), qui représente un incident qui a eu lieu lors de
I’essai d’indentation : des irrégularités qui peuvent se présenter comme des porosités ou des
phases plus dures que I’indenteur rencontre durant son enfoncement (et/ou des défauts de la
matrice cimentaire). Donc, a partir de ce point, nous avons une pente constante, en d’autres
termes un palier, jusqu’a 325 microns ou I’indenteur rejoint de nouveau le matériau initial
(méme nature de la phase indenté avant le point d’inflexion) pour avoir un parallélisme de
courbes jusqu’a la rupture. Ceci pourra aussi révéler qu'il y ait eu une premiére rupture
causant I’initiation d’une fissure, puis une propagation de la fissure initiée jusqu'une
deuxieme rupture, ce qu’on appelle I'amorcage de la propagation de fissure. Cette distance
« X » marquée sur la Figure 4-24 représente alors soit la distance parcourue par la pointe dans
une porosité et/ou une irrégularité dans la matrice cimentaire, soit la distance de propagation

de la fissure initiée.
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Figure 4-24: Variation de la pente « A » en fonction de la moyenne de la profondeur sur 20 points
« hyy » (Echantillon 1 : TAC=0 min/ T=20°C/ HR=100%).

Si nous comparons la courbe de la Figure 4-24 pour le méme échantillon a sa courbe de
chargement initiale (Figure 4-25), quasiment aucune perturbation ne se voit au niveau de
cette profondeur (double fleche sur la Figure 4-25). Ceci pourra montrer que la charge a la
rupture « Py« » tirée des essais de macroindentation instrumentée interfaciale est importante
mais parfois une initiation de fissure est possible méme avant la rupture totale de

I’échantillon.
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Figure 4-25: Courbe de chargement de I'échantillon 1 (TAC=0 min / T = 20°C/ HR=100%).
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En considérant la premiéere partie linéaire de la courbe de la Figure 4-24, et afin d’appliquer

le calcul précédent sur 1’échantillon 1 (TAC = 0 min / T=20°C / HR=100%), nous pouvons

10
375 % 52,86

déduire que : Hp,,(3) = x 107 ~ 50,5 kgf /mm?

Cette valeur représente une dureté que nous pensons encore plus représentative car elle
permet de s’affranchir de certains phénomeénes pouvant survenir lors du chargement ce qui
expliquerait par exemple la portion horizontale de la Figure 4-24, qui représente en effet un
enfoncement plus rapide de I’indenteur, comme le montre de maniere schématique la Figure
4-26.

Charge « P » &
P=Cxh?

P=Bxh

h perturbée

= # Profondeur « h »
/7

h sans perturbation

Figure 4-26 : Schéma du phénoméne observé dans la zone de perturbation de la courbe charge-

déplacement.

En conclusion, la Figure 4-27 représente la variation de la dureté Vickers interfaciale

« HVine » en fonction des valeurs de « Hy,  (3) » obtenus par la troisieme méthode.

En comparaison avec la Figure 4-19 et Figure 4-21, ces valeurs représentées par la Figure
4-27 sont les plus rapprochées de la linéarité avec des valeurs d’écarts-types beaucoup plus

faibles. Ceci confirme la validité de cette méthode, par rapport aux deux précédentes.
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Figure 4-27: Variation de la dureté Vickers interfaciale « HVj, » en fonction de la dureté Martens

« Hng (3) » pour toutes les conditions en utilisant la troisiéme méthode de calcul.

Afin de mener une comparaison plus fiable des trois méthodes de calcul, nous avons procéder
au calcul d’un coefficient de variation (nommé aussi écart-type relatif), point par point, et
ceci pour chaque méthode en calculant une moyenne. Dans notre cas, ceci correspond a la
dispersion des résultats de la dureté Martens par rapport a la dureté Vickers obtenue a
I’interface. Celui-la permet de mesurer la dispersion relative des résultats obtenus autour
d’une certaine moyenne. Le coefficient de variation « CV; » est calculé alors de la maniere
suivante (Eq 4-8) :

_ |Hm (i)—HVintl Eq 4-8

CV;
' HVint

x 100
« CVjn » représente alors la moyenne de tous les coefficients de variation calculés pour une
certaine méthode de calcul ou I’indice « i » correspond au numéro de la méthode de calcul
adoptée. Les calculs ont abouti aux valeurs suivantes : CV1 , = 14,56 %, CV;, m = 10,21% et
CV3m = 11,5 %. Ceci montre que la premiére méthode de calcul est la moins fiable ayant le
coefficient de variation le plus élevé. La plus faible donnerait sans doute la meilleure
méthode. On peut remarquer que les coefficients de variation de la deuxieme et de la
troisieme méthode sont assez proches ce qui montrent la fiabilité des deux méthodes, les deux

étant trés différentes 1’une de ’autre. Mais, la troisieme méthode reste, & notre avis, la plus
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représentative permettant de s’affranchir de certains phénomeénes pouvant survenir lors du
chargement, et qui ne sont pas forcément pris en compte par le calcul suivant la deuxieme

méthode.
4.3 Conclusion.

Etant donné que le séchage joue un role prédominant dans la formation des interfaces entre
les couches imprimées, nous avons voulu dans ce chapitre étudier des conditions variées de
température et d’humidité relative. Le but est de déceler I’influence de ces conditions sur la
qualit¢ de I’interface. Différentes conditions thermo-hygrométriques ont été considérées :
T=20°C / HR=50%, T=35°C / HR=15% et T=10°C / HR=50% afin d’obtenir des conditions
de séchage plus importantes que cela a T=20°C / HR=100%. Une caractérisation mecanique
de I’interface, en indentation classique et instrumentée ainsi qu’en compression a été faite,
afin de mener une étude comparative avec la condition traitée dans le chapitre 3:
T=20°C/HR=100%. Ceci a été fait en appliquant les différents criteres proposés dans les

chapitres précédents.

Nous avons remarqué une augmentation du critere de fragilité interfaciale « IWC » avec la
dégradation des conditions thermo-hygrométriques. Pour une condition quasi-idéale
(T=20°C / HR=100%), « IWC » variait faiblement avec le « TAC » alors que pour des
conditions plus séveres (T=35°C / HR=15% par exemple), une grande variation est constatée.
Une baisse de la résistance a la rupture « R, » en compression est remarquée entre les deux
directions perpendiculaire et paralléle a [1interface (anisotropie accentuée), plus
particulierement pour la condition extréme « T=35°C / HR=15% » par rapport aux autres
conditions. En outre, une diminution de la charge maximale a la rupture « P ,» est
remarquée avec la dégradation des conditions de T / HR ainsi qu’avec le « TAC » ; ceci avec
le critére de fissuration « C¢ » résultant de I’indentation instrumentée a 1’interface qui tend

vers 100% pour les conditions extrémes engendrant un séchage important.

De tout ceci, on peut conclure que des conditions sont plus favorables que d’autres pour
I’impression en 3D de mortier, et surtout a la qualité de I’interface. A part le temps d’attente
qui doit étre court (bien avant le temps de début de prise du mortier), les conditions thermo-
hygrométriques doivent étre convenables & cette interface pour un faible séchage
(T=20°C et 100% HR). Pour d’autres conditions de T et HR, le séchage pourra étre plus

marqué et donc une dégradation plus ou moins rapide de la qualité de ’interface avec le TAC
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est attendue. Néanmoins, un domaine de valeurs ne peut pas étre fixé individuellement pour
chaque condition. Une combinaison de valeurs convenables, entre le temps d’attente entre les
couches, la température et I’humidité relative doit étre choisie pour réussir une impression
3D. Toute sélection inappropriée de ces parameétres peut avoir une influence significative sur
I’objet final imprimé en 3D surtout due a une fragilité interfaciale entrainant une perte de
performance mécanique de 1’objet imprimé. Donc, et suite a I’analyse faite dans ce chapitre,
la condition T=20°C / HR=100% reste la plus convenable avec un temps ne dépassant pas 1
heure d’attente entre les couches. Aussi, la condition T=20°C / HR=50% a présenté de bons
résultats, en termes de caractéristiques mécaniques, pour ces temps courts. Nous
recommandons ainsi de s’éloigner des hautes températures, basses températures, des taux
d’humidité relative faible et des arréts prolongés en général entre les dépositions successives
de couches. Si les conditions de température et d’humidité relative ne sont pas favorables lors
de I’impression, il faut respecter un temps d’attente entre les couches faible (quelques

minutes) pour préserver la qualité mécanique de 1’objet imprimé.

D’un autre c6té, nous avons développé une méthode de dépouillement plus fiable a la suite
des essais de macroindentation interfaciale en se basant sur la dureté Martens dite dynamique,
et qui prend en compte des phénomenes divers au cours du chargement qui ne sont pas
forcément pris en compte en considérant la dureté Vickers résultant des essais de
microindentation a I’interface, ou en considérant la charge critique a la rupture comme critere

de comparaison lors des essais de macroindentation instrumentée a 1’interface.

Notons enfin que les critéres proposés, IWC et C, confortés dans ce chapitre sont des critéres
pertinents susceptibles de caractériser le comportement mécanique a ’interface et de donner

des renseignements utiles sur sa fragilité.
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

Ce travail de thése s’inscrit principalement dans la caractérisation des interfaces de bétons
imprimeés en 3D. L’objectif de cette étude est d’étudier les relations entre les conditions de
séchage comme le temps d’attente entre deux passages « TAC », les conditions thermo-
hygrométriques (température et humidite relative) sur la qualité de la liaison entre les couches
imprimeées. La qualité de cette interface est évaluée a 1’aide d’analyses MEB-EDS, d’essais
d’indentation classique et instrumentée a différentes échelles de mesure, ainsi qu’avec des
essais de compression. Les essais sont réalisés sur des corps d’épreuve imprimés dans

différentes conditions de fabrication et différentes conditions environnementales.

D’aprés les analyses MEB-EDS menées dans les zones au voisinage de ’interface, nous
n’avons pas pu déceler une interface chimique. D’apres les cartographies en ¢léments, ainsi
qu’a partir des profils de variation des pourcentages atomiques des différents éléments
perpendiculairement a I’interface, aucun des éléments sélectionnés (pouvant démontrer la
présence ou pas de certains produits d’hydratation) n’a pu étre identifié dans la zone

interfaciale analysée.

D’autre part, nous avons propos¢ une nouvelle méthode de mise en place simulant
I’impression 3D a I’échelle du laboratoire. Les échantillons moulés imprimés issu de ce mode
de préparation sont comparables a ceux imprimeés avec le pistolet, et donnent des résultats
similaires en termes de caractéristiques mécaniques. Ceci nous a pousses a retenir cette
méthode de mise en place pour la réalisation des essais de compression nécessitant des
surfaces planes.

Les essais de compression, désormais possible avec la nouvelle méthode de mise en place,
n'ont montré aucune variation significative, mis a part de confirmer I'anisotropie des éléments

imprimés lorsqu'ils sont testés parallelement et perpendiculairement au plan de I’interface.

Par contre, la comparaison des profils dureté-distance mesurés perpendiculairement a
I’interface en indentation classique a révélé une diminution significative de la dureteé avec le
TAC, ainsi qu’un ¢élargissement de la zone affectée assimilée a une zone de fragilité. Sur cette
base, nous avons établi un critere de fragilité interfaciale, appelé « IWC », qui prend en

compte a la fois la baisse de dureté et I’étendue de la zone sur laquelle la dureté évolue par
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rapport a celle du coeur des couches. Nous avons observé que ce parametre augmente en

fonction du temps d’attente entre les couches montrant une dégradation de 1’interface.

Les essais de macroindentation instrumentée a [’interface ont montré des différences
significatives en fonction des conditions d’impression. En effet, la charge de rupture de
I’interface appelée « Pmax » diminue avec 1’augmentation du TAC, montrant divers modes de
rupture. De ces dernieres, nous avons developpé un critére de rupture noté « C¢ » qui nous
semblait pertinent. Il est défini a partir de la propagation de la fissure le long de 1’interface
par rapport a la longueur totale de I’interface. En effet, nous avons observé soit une rupture
uniquement dans le plan de I’interface lorsque celui-ci est trés fragile et, dans certains cas,
une déviation de la fissure vers le cceur du matériau. Nous avons montré que ce critére

augmente avec le temps d’attente en deux couches TAC.

Nous avons également étudié ’influence des conditions thermo-hygrométriques (température
T et humidité relative HR) sur la qualité de I’interface en appliquant les critéres développés
dans la premiére partie de ce travail de these. Différentes conditions thermo-hygrométriques
ont été considerées: T=20°C/HR=50%, T=35°C/HR=15% et T=10°C/HR=50%. Une
augmentation du critére de fragilité interfaciale IWC a été constatée avec la dégradation des
conditions thermo-hygrométriques. Pour une condition quasi-idéale (T=20°C/HR=100%),
« IWC » varie faiblement avec le TAC alors que pour des conditions plus séveres, par
exemple T=35°C/HR=15%, une grande variation est observée. Une baisse de la résistance a
la rupture « R; » en compression est remarquée entre les deux directions perpendiculaire et
paralléle a I’interface (anisotropie accentuée), plus particuliérement pour la condition extréme
T=35°C/HR=15% par rapport aux autres conditions étudiées. En outre, une diminution de la
charge maximale a la rupture « Pnax » est remarquée avec la dégradation des conditions de
T/HR ainsi qu’avec le TAC ; ainsi que le critere de fissuration C; en indentation instrumentée
a I’interface qui a tendance a atteindre la valeur de 100% pour les conditions extrémes, c’est-

a-dire que la fissuration ne se produit qu’a ’interface.

En conclusion, nous montrons dans cette étude que la technique d'indentation aux échelles
micro et macrometrique est une technique fiable et pertinente pour caractériser finement le
comportement mécanique a 1’échelle locale d'un matériau cimentaire imprimé en 3D, en
particulier l'interface entre les couches, contrairement a 1’essai de compression qui ne
donnent que des caractéristiques a caractére globale. De ce travail, on peut conclure aussi que

des conditions sont plus favorables que d’autres pour I’impression en 3D de mortier, et
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surtout sur la qualité de I’interface entre les couches. Ainsi, la température doit étre aux
alentours de 20°C vu que les températures, élevée et basse, ont introduit une fragilité au
niveau de I’interface. Cette température avec des conditions de HR modérées, généralement
contrélées dans le cas d’impression dans des unités de préfabrication, permet d’avoir des
TAC longs sans probléme d’interface jusqu’a plusieurs heures avant la prise du mortier
d’impression. Plus ces conditions de T et de HR deviennent extrémes, plus les TAC doivent
étre courts, de 1’ordre de quelques minutes voire une dizaine de minutes, afin d’obtenir une
bonne qualité d’interface. Donc probablement dans ces cas d’impression a ’extérieur, ou
I’impression est soumise aux conditions climatiques/météorologiques, ce n’est pas impossible

d’imprimer mais il faut juste imprimer rapidement.

A D’issu de ce travail, plusieurs perspectives sont envisageables suite aux résultats obtenus

dans ces travaux de thése :

1. Une autre possibilité pouvant faire suite a ce travail est d’appliquer les critéres
définis dans cette thése pour mesurer la qualité de 1’interface sur des éléments imprimés dans
des conditions d’impression automatisée a 1’échelle 1, en réglant ainsi les paramétres de
vitesse d’impression, de débit de la pompe, etc... difficiles a contrdler de manicre précise et
rigoureuse dans des conditions d’impression manuelle, et pouvant avoir une influence sur la

qualité des interfaces entre les couches.

2. Les résultats de ces travaux pourront étre complétés en étudiant d’autres
formulations de mortier afin d’établir un lien entre les caractéristiques du mortier a I’état frais
et la qualité de I’interface, et cela pour différentes conditions d’impression. Ceci notamment
pour des mortiers contenant des additions minérales dans leur partie liante ou des
substitutions sont désormais possibles en les intégrant dans leurs formulations afin de limiter

I’utilisation du ciment qui a une empreinte carbone élevée.

3. Ensuite, ces travaux pourront étre appliqués au cas particulier de mortiers
imprimables contenant du sable recyclé. Selon 1’état d’humidification initial de ce dernier, les
conditions de séchage de 1’élément imprimé peuvent en effet varier méme si 1’eau
d’absorption est prise en compte dans la formulation du mortier imprimable. Utilisé a 1’état
sec, le sable recyclé va absorber une partie de 1’eau de gachage et ainsi accélérer le séchage

du matériau. Au contraire, utilisé dans un état pré-saturé, le sable recyclé peut apporter une
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cure interne qui pourrait compenser la perte d’eau par évaporation. Ainsi, selon son état
initial d’humidité, le sable recyclé pourrait avoir un effet néfaste ou bénéfique sur la

résistance entre les couches.

4. Une identification plus fine du seul paramétre de lissage «n» dans
I’expression « In t" » permettant de décrire la variation du fragilité interfaciale IWC avec la
durée doit étre menée pour en déterminer sa représentativité, lui donner un sens physique et

peut-étre I’associer a certaines propriétés du matériau.
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Annexe A : Fiche technique du ciment
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Annexe B : Fiche technique du sable
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Annexe C : Fiche technique du superplastifiant
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RESUME / ABSTRACT

Résumé

Pour étre imprimable, I’encre cimentaire doit avoir des propriétés contradictoires qui, en s’ajoutant a
d'autres paramétres d'impression, peuvent avoir une influence sur la tenue mécanique du béton
imprimé et en particulier des zones interfaciales. Ce travail vise donc a étudier en particulier le
lien entre les conditions d’impression (temps d’attente entre deux couches, conditions thermo-
hygrométriques) et la qualité de la liaison entre les couches. L’étude de I’interface est réalisée a I’aide
d’essais d’indentation classique et instrumentée aux échelles micro et macroscopiques, corrélées avec
des essais de compression macro multidirectionnels. De plus, un nouveau protocole de préparation des
éprouvettes a I’échelle du laboratoire est mis en place. L’objectif est de caractériser localement le
matériau et I’interface pour identifier d’éventuelles zones de fragilité. Pour cela, nous proposons un
critere de fragilité interfaciale établi a partir de profils de dureté mesurés perpendiculairement au plan
de l’interface. Ce critére met particuliecrement bien en évidence 1’influence des conditions
d’impression sur la tenue mécanique de l’interface, avec une dégradation de celle-ci avec une
augmentation du temps d’attente et/ou les conditions thermo-hygrométriques. D’autre part, des essais
d’indentation interfaciale dans le plan de I’interface menés jusqu’a rupture confirment une influence
des conditions d’impression sur la tenue mécanique alors que les essais de compression ne montrent
aucune différence significative. Sans vouloir étre un essai de substitution, 1’essai d’indentation, peu
utilisé dans le domaine du génie civil, s’avére pourtant étre trés utile pour une caractérisation
mécanique fine du matériau a 1’échelle locale et pour 1’étude du réle de I’interface dans le
comportement mécanique global du béton 3D.

Mots-clefs : Impression 3D, interface, caractérisation mécanique, indentation, dureté, adhérence.

Abstract

To be printable, the cementitious ink must have contradictory properties which, in addition to other
printing parameters, can have an influence on the mechanical behavior of the printed structure. This
work, therefore, aims to study in particular the link between the printing conditions (time gap between
layers, environmental conditions) and the quality of the interface between the printed layers. The
characterization of the interface is carried out using classical and instrumented indentation tests at
micro and macroscopic scales, correlated with multidirectional macro compression tests. In addition, a
new protocol for the preparation of laboratory-scale specimens is implemented. The aim is to locally
characterize the material and its interface in order to possibly identify fragile zones. For this, we
present an interfacial weakness criterion established from hardness profiles measured perpendicularly
to the plane of the interface. This criterion particularly highlights the influence of the printing
conditions on the mechanical behavior of the interface, showing for example degradation with an
increase in the time gap between layers, in addition to thermo-hygrometric conditions. To complete
our analysis, instrumented interfacial indentation tests in the plane of the interface carried out until
rupture confirm an influence of the printing conditions, whereas the compression tests show no
significant difference. The indentation test, little used in the field of civil engineering, nevertheless
proves to be very useful for a fine mechanical characterization of the material, especially for the
interface, at a local scale.

Keywords: 3D printing, interface, mechanical characterization, indentation, hardness, adhesion.
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