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Résumeé

Cette thése vise a développer une méthode d’homogénéisation numérique multi-échelle pour la
prédiction des propriétés élasto-viscoplastiques d'un béton a haute performance (BHP), ou les
hétérogéneités microstructurales sont analysées par nanoindentation. La procédure
d’homogénéisation a été effectuée en deux niveaux en fonction de la microstructure du BHP :
le niveau correspondant a la matrice composée de produits d'hydratation, de clinker et de cendre
volante, et le niveau correspondant au mortier qui contient la porosité et les agrégats. Le
comportement élasto-viscoplastique des phases microstructurales individuelles de la matrice
est identifié a partir des données de nanoindentation. Une méthode inverse est réalisée en
utilisant la simulation par éléments finis des tests de nanoindentaion combinée a une procédure
d'optimisation numérique. Les résultats micromécaniques sont ensuite utilises comme
parametres d'entrée pour I'homogénéisation élasto-viscoplastique numérique a I'échelle
microscopique. Le niveau correspondant au mortier est analysé par homogénéisation numérique
en utilisant la simulation par éléments finis pour prédire les propriétés globales du béton. Les
résultats sont comparés aux résultats expérimentaux et analytiques macroscopiques issus de la
littérature montrant un bon accord. La procédure développée dans ce travail donne des résultats
prometteurs pour la prédiction des propriétés élasto-viscoplastiques du BHP et peut étre étendue
a d'autres lois de comportement, y compris I’endommagement. La derniére partie de la thése

est consacrée a I'étude expérimentale de deux bétons préparés avec deux adjuvants différents.

Mots-clés : Nanoindentation ; béton ; homogénéisation ; méthode des éléments finis.



Abstract

This thesis aims at developing a numerical multiscale homogenization method for prediction of
elasto-viscoplastic properties of a high performance concrete (HPC) where the microstructural
heterogeneities are analyzed with the nanoindentation. The homogenization procedure was
separated into two-levels according to the microstructure of the HPC: the matrix level
composed of hydration products, clinker and fly-ash and the mortar level which accounts for
large air porosity and aggregates. The elasto-viscoplastic behavior of individual microstructural
phases of the matrix are identified from nanoindentation data. An inverse method is applied by
using the finite element simulation of the nanoindentaion tests combined with a numerical
optimization procedure. The micromechanical results are then used as input parameters for
numerical elasto-viscoplastic homogenization at microscale. The mortar level is analyzed with
numerical homogenization by using the finite element simulation to predict the overall elasto-
viscoplastic high performance concrete properties. The results are compared with macroscopic
experimental and analytical results from the literature showing a good agreement. The
procedure developed in this work gives promising results for the prediction of HPC properties
and can be extended to other constitutive laws including damage. The last part of the thesis is

dedicated to the experimental study of two concretes prepared with two different adjuvants.

Keywords: Nanoindentation; concrete; homogenization; finite element method.



Introduction Générale

Le béton a hautes performances (BHP) est I’'un des matériaux composites les plus utilisés au
monde. Constitué d’une matrice cimentaire et de granulats de tailles variables, il se caractérise
par une faible porosité grace a une teneur en eau réduite. Les BHP ont rapidement démontré
qu’ils permettaient d’offrir un potentiel de progres extraordinaire pour la construction de
batiments et de structures de genie civil. Outre leur bonne résistance mécanique, ils sont
désormais valorisés par des performances telles que la rhéologie a 1’état frais, la durabilité a
long terme et I’esthétisme des structures. L’optimisation de la formulation de tels matériaux
passe notamment par une caractérisation fiable de leurs propriétés mécaniques. L hétérogénéité
microstructurale intrinseque a ce matériau rend nécessaire la prise en compte des propriétés
mécaniques locales de chaque phase pour la détermination de la loi de comportement
macroscopique. L’établissement de cette derni¢re nécessite la mise en place d’une approche par
homogénéisation. Les méthodes d’homogénéisation analytique ont fait 1’objet de nombreux
travaux. Les approches les plus couramment utilisées sont la théorie de I’inclusion d’Eshelby,
les bornes de Voigt-Reuss-Hill, les bornes de Hashin-Shtrikman et les modéles auto-cohérents.
Si ces méthodes sont largement utilisées pour la description des comportements linéaires, leur
mise en ceuvre pour I’étude des comportements non linéaires s’avere difficile. Les méthodes
d’homogénéisation numérique constituent alors une alternative intéressante.

Dans le cadre de cette these, nous avons développé une méthodologie d’identification
inverse couplant la simulation numérique 3D a des essais d’indentation instrumentée menés sur
les quatre phases constitutives de la matrice cimentaire d’un béton a hautes performances.

Le manuscrit est organisé en quatre chapitres. Le premier chapitre est consacré a la
présentation du béton a hautes performances (BHP) en insistant sur le caractere multi-échelle
de celui-ci. La modélisation de 1’essai de nanoindentation par la méthode des ¢léments finis fait
I’objet du deuxiéme chapitre. Des modeles 2D axisymétrique et 3D ont été utilises. Une
procédure d’identification du comportement élasto-viscoplastique a été développée pour
caractériser le comportement des différentes phases d’un BHP. Dans le chapitre trois, a I’aide
des comportements des phases constitutives ainsi identifiés un modé¢le d’homogénéisation
numérique a été développé pour remonter d’abord aux propriétés de la phase cimentaire, et

ensuite aux propriétés du BHP. Le chapitre quatre est consacré a la préparation et a la



caractérisation mécanique de deux bétons avec deux différents adjuvants en utilisant le systéme
de mesure 3D de déformations sans contact par stéréo-corrélation d’images ARAMIS. Pour
finir, nous présentons les principales conclusions de ce travail ainsi que les perspectives

d’amélioration et d’exploitation des résultats obtenus.
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1. Le béton a haute performance

1.1 Introduction

Le béton est largement utilisé dans tous les domaines de la construction sans exception :
batiment ou autoroute. Il est le matériau le plus utilisé mondialement avec une production
annuelle de 20 millions de tonnes avec une augmentation annuelle de 5%. A partir d’une
combinaison simple entre des matériaux de différentes formules chimiques, on peut produire
un béton sous forme de fluide qui durcira avec le temps. On obtiendra non seulement un
matériau multi-échelle, mais avec une structure complexe et amorphe. De ce fait, la science des
matériaux cimentaires ne cesse de se poser des questions sur les mysteres cachés de ce matériau.
L’évolution des propriétés du béton est basée sur les propriétés fondamentales de la pate de
ciment. A partir de cette hypothese, les nouvelles recherches scientifiques se basent sur la
nanoscience, qui vise a analyser le béton a une échelle nanométrique. Cette analyse permet de
fournir une meilleure compréhension de I’évolution de ses propriétés et une compréhension des
différents hydrates formeés lors de la confection du béton. On s’intéresse a I’interaction du béton
avec d’autres matériaux tels que les adjuvants ou les nano-charges. Ces interactions peuvent
étre un plus dans le futur pour le développement de nouveaux matériaux industriels en béton.
Les industriels du secteur (Lafarge, Holcim, Italcement, Heidberg...etc.) ont créé avec des
laboratoires de recherches le réseau Nanocem. Le but principal de ce réseau est de créer une
compétence européenne sur I’application des concepts « Nano » aux matériaux cimentaires.
Cette nouvelle technologie permettra de développer une voie de fabrication écologique plus
controlée de ces matériaux, et une mise en ccuvre de matériaux durables pour répondre a la

demande mondiale croissante.

1.2Présentation du béton

Le béton est un matériau composite hétérogene formé de I’association de plusieurs
matériaux qui sont : les granulats (Sable et gravier), I’eau et un liant hydraulique qui est souvent
le ciment. Généralement, les granulats ont un comportement indépendant dans le béton, par
contre la pate de ciment joue un réle trés important sur les propriétés mécaniques de ce dernier
ainsi que sur ces deformations a long terme (fluage). De ce fait, le béton est souvent présenté

schématiquement par une phase importante appelée « la matrice cimentaire », qui représente la
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pate de ciment durcie dans laquelle sont noyés des granulats de différentes formes et tailles. Vu
la complexité du béton, il faut une connaissance approfondie de la microstructure et du
comportement de la pate de ciment a une échelle plus fine pour la compréhension de son

comportement mécanique.

La formation du béton commence par le début de I’hydratation défini par la formation d’un
réseau capillaire obtenu en présence de I’eau avec du ciment afin d’entourer chaque grain, alors
que les composés hydratés commencent a se former. Dans le cas des silicates de calcium CsS
et C2S, la chaux hydratée se dissout, et il se dépose des cristaux de Ca(OH) 2> en plaquettes
hexagonales alors que les silicates de calcium hydratés (C-S-H) forment un gel composé de
feuillets tres minces a la surface du ciment. Ce gel représente le produit principal obtenu lors
de ce processus d’hydratation et représente 50 a 70% du volume ( [1], [2], [3], [4]). Ces feuillets
augmentent de dimension et de nombre avec la diminution des vides qui sont souvent appelés
« interstices capillaires » entre les grains. A ce niveau, on a une phase appelée « début de
prise ». Cette phase est définie par le rapprochement des feuillets dans le ciment. Apres
quelques heures, le gel se multiplie et se forme de plus en plus pour combler les interstices
capillaires. La pate de ciment commence a acqueérir une certaine résistance et a ce niveau-la on
passera de la phase de prise a une phase de durcissement qui commence. Dans cette phase, le
gel devient de plus en plus compact, par une augmentation de la cohésion entre les aiguilles et
la formation de feutrage dans ces derniers ; et parce qu’il y aura une formation de sorte de
soudure entre les aiguilles de tobermorite et le reste des grains de ciments. A partir de Ia, on
aura d’une part une augmentation de la résistance de I’ensemble, qui continue avec le temps et
d’autre part d’autres grains de ciment restent toujours non hydratés. Ce processus d’hydratation
continue non seulement des mois, mais durant des années, pour autant que le gel soit entouré
d’eau, car le gel tobermorite ne se forme qu’en présence d’eau et son comportement dépend
intrinséquement d’elle [4].

Les travaux menés par Nilsen et Monterio ( [5], [6]) ont permis de constater que la
microstructure du béton contient une zone supplémentaire importante qui participe, en plus de
la pate de ciment et des agrégats, a la résistance de ce matériau. Cette zone est définie par
I’interface entre la pate de ciment et les granulats et est appelée « auréole de transition » ou
« zone interfaciale de transition » (ITZ). L’existence de cette zone est indispensable dans la

description d’un béton car elle affecte I’ensemble des propriétés physiques du béton et
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notamment les propriétés mécaniques ( [1], [7], [8]). Depuis des années cette zone a fait 1’objet
de plusieurs travaux de recherche ( [7], [8], [9], [10], [11]). L’existence de I’ITZ est due a un
effet de parois qui se manifeste par un empilement granulaire différent au voisinage des
granulats. Cette zone entoure les granulats dont la largeur est de I’ordre de 15 a 20 um. Dans
d’autres travaux ( [7], [12]) la largeur de la zone a été estimée a 50 um. D’autre travaux ( [12],
[13]) ont émis I’hypothése que I’ITZ n’est autre que les produits CH, puisque son module
d’¢élasticité est de 1’ordre de 13 GPa et celui des CH varie entre 5 et 15 GPa. Cette zone a une
porosité nettement plus élevée que la pate de ciment et de ce fait elle présente une zone de

faiblesse du matériau qui réduira la résistance globale du béton [1].

1.2.1 Du béton a des bétons a haute performance

Au début des années 1990, les bétons a haute performance (BHP) ont vu le jour. Ils ont été
congus pour offrir plus d’avantage dans le domaine de la construction des structures. Les BHP
sont différents des bétons ordinaires par I’utilisation d’autres matériaux cimentaires tels que la
fumé de silice, la cendre volante...etc. lls se caractérisent par un niveau supérieur de propriétés,
de durabilité, de robustesse et de stabilité volumique. Par la suite, de nouveaux composes sont
apparus comme les adjuvants organiques, les fibres et des matériaux cimentaires
supplémentaires ( [14], [15], [16]).

La résistance de compression de ce type de béton peut varier de 50 MPa jusqu’a 200 MPa
pour des mortiers a tres haute performance [17]. Il existe également de nombreuses méthodes
de dosage spécialement adaptées aux BHP. Le choix des proportions du mélange et la
détermination de ses quantités sont réalisés sur la base de : la résistance recherchée, 1’aspect
économique, la durabilité et finalement la consistance requise ( [15], [18]). Les éléments

permettant d’aboutir a un BHP sont :

e Un faible rapport E/C.
e L’utilisation d’une grande quantité de matériaux cimentaires (ex : Fumée de silice).
e L’utilisation d’une petite taille d’agrégats et d’un sable fin.

e Un dosage élevé de super plastifiant.
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1.2.2 Caractére multi-échelle du béton

Les bétons sont des matériaux hétérogenes tres complexes par leur microstructure et leur
nature multi-échelle, dont les dimensions de leurs particules varient de quelques centaines de
nanometres jusqu’au centimétre. Par conséquent, 1’utilisation de 1’approche macroscopique se
limite a définir et a comprendre certaines sollicitations encore plus complexes. Les propriétés
macroscopiques étant reliées a la microstructure du matériau, ils ne sont alors plus considerés
homogénes a une échelle plus fine, ou 1’étude a cette échelle peut apporter des éléments utiles
a la compréhension et a la modélisation de son comportement. Les chercheurs a partir de
plusieurs investigations ont pu distinguer quatre différents niveaux représentes sur la Fig. 1.1 (
[19], [20], [21], [22], [23], [24], [25]). Les propriétés homogénes de chaque niveau sont
calculées a partir des propriétés intrinseques des composants qui le constituent, et ensuite les

propriétés globales sont obtenues a partir des méthodes d’homogénéisation.

Actuellement, la plus petite échelle de longueur du béton est représentée par la matrice du
calcium silicate hydraté (C-S-H) qui se forme a un age précoce d’hydratation. Ces particules
ayant des dimensions qui varient de quelques dizaines de nanomeétre a quelques centaines de
nanomeétre. Ce niveau 1 (Fig. 1.1(a)) contient plusieurs types de C-S-H de différentes densités
et difféerentes fractions volumiques ( [19], [26]). Le niveau 2 (Fig. 1.1(b)), dont I’échelle varie
de quelques centaines de nanometre a quelques micrometres, est défini par 1’association de la
matrice C-S-H et les particules non-hydratées du ciment : i.e. clinker résiduel. Ce niveau
d’échelle représente un seuil de percolation de la matrice C-S-H ( [19]) pour finalement obtenir
une pate de ciment qui sera constituée d’inclusions (clinker résiduel, Portlandite (CH), eau et
porosité capillaire qui dépend du rapport E/C) noyée dans la matrice C-S-H. En plus de cette
complexité de la matrice cimentaire, on rajoute du sable pour se retrouver au niveau 3 (Fig.
1.1(c)). Les particules de ce dernier ont un diameétre de plusieurs centaines de micrometres. Ce
niveau représente le mortier composeé de trois matériaux : la matrice cimentaire, le sable et I’ITZ
( [19]), qui a fait I’objet de plusieurs travaux de recherche numériques ( [27], [28]) et
analytiques ( [29], [30]). L’homogénéisation de ce niveau est décrit par les chercheurs comme
étant constitué de 3 phases différentes : les agrégats noyés dans le mortier et I’ITZ ( [28], [30]).
Pour faciliter I’homogénéisation, généralement on se limite a deux phases : mortier et agrégats
[19].
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Finalement, en ajoutant du gravier on passe d’un mortier (niveau 3) au béton (niveau 4)

(Fig. 1.1(d)) avec des dimensions centimétriques.

Niveau 4
Béton

Méelange mortier -
granulats

102-10'm
Niveau 3
Mortier

Mélange pate de
ciment - sable

103-102m

Niveau 2

Pate de ciment

{cristaux de
portlandite, C-S-H,
aluminates, ...)

10%-10“*m

Niveau 1

Assemblage
d’hydrates de C-S-H

10%-10°m

Niveau 0
10° m

Particule élémentaire
de C-S-H

HD C-S-H
UHD C-S-H

2-10 nm

Figure 1.1 : Caractére multi-échelle du béton [25].

1.3La pate de ciment dans le béton
1.3.1 Le ciment a I’état anhydre

Le ciment est issu principalement de la cuisson d’un mélange de 20% d’argile et de 80% de
calcaire. L argile dans le ciment est constituée de silice (SiO2), d’alumine (Al203) et d’oxyde
ferrique (Fe203). Cette argile et les 80% de calcaire sont extraits a partir des roches de calcaire.
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1.3.2 Le ciment a I’état hydraté : Processus d’hydratation

D¢s que ’eau entre en contact avec le ciment il y a le déclanchement d’un processus
d’hydratation. Ce processus se traduit par un ensemble de réactions chimiques de nature
exothermique de dissolution-précipitation. Ce processus a été décrit pour la premiere fois par
Le Chatelier en 1887 [31] puis revu par Taylor [32].

Les réactions du processus d’hydratation se passent entre les phases minérales (CsS, CzS,
CsA, C4AF) et I’eau de gachage [33]. Ces réactions seront la source majeure de la prise et du
durcissement des matériaux cimentaires [34]. Elles sont également responsables du
développement progressif non seulement des propriétés mécaniques, mais aussi de la variation
des différentes fractions volumiques de la pate de ciment (Fig. 1.2) [35]. De ce fait, les
matériaux cimentaires passent de 1’état de suspension de particules floculées a celui de solide

viscoélastique. Les différents produits issus de I’hydratation sont [25] :

e Lessilicates de calcium hydratés : C-S-H (existe dans la pate de 50 a 70%).

e La portlandite : CH (existe dans la pate de 10 a 20%).

e Les aluminates de calcium hydratés (existe dans la pate de 5 a 15%) : I’ettringite (C3A,
3CS, Hs2) ou (Aft), le monosulfoaluminate (C3A, CS, Hi2) ou (Afm), I’hydrogarnet
(2C3(A,F)Hs, C4AH13).

Le processus d’hydratation est un processus de nature trés complexe. Les réactions se
produisent selon des cinétiques variables : les réactions de tous les constituants se déroulent en

méme temps avec la possibilité que les réactions interferent entres elles [33].

Le mécanisme mis en jeu lors de ce processus est décrit par deux étapes importantes.
Premiérement, I’étape de formation des ions calcium (Ca?*), des ions hydroxyles (OH"), des
ions silicates (SiOsH2?) ou aluminates (AI(OH) %, AlO?%), et des ions sulfates (SO4%) dés le
premier contact du ciment avec 1’eau. Deuxiémement, la combinaison de ces ions en composes
hydratés [33]. Les paragraphes suivants développent plus en détail les deux grandes étapes du
processus d’hydratation du ciment ( [36], [33], [35], [37]).
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Deéveloppement
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la pate de la pate de
ciment ciment

Figure 1.2 : Comportement Chimio-Mécanique de la pate de ciment au jeune age [35].

1.3.2.1  Premiére étape : Hydratation des C-S-H

La premiere réaction du processus d’hydratation commence lorsque le ciment se met en
contact avec 1’eau de gachage. Les CsS et les C2S s’hydratent pour former des silicates de
calcium hydraté (C-S-H) Eq. (1.1). Le principal produit d'hydratation de cette premiére réaction
est le C-S-H qui contribue le plus aux propriétés macroscopiques du béton.

CsS) exothermique
. + H20 » C-S-H + CH (1.1)
C.S (Silicate de Calcium hydraté) (Portlandite)
>

Durant ce processus, a court terme les C3S sont responsables de la résistance de la matrice
cimentaire. Ces produits seront responsables de la prise et du durcissement rapide. Par contre,
les réactions du C-S se font avec une cinétique 10 a 20 fois moins rapide pour assurer d’avantage
une resistance a plus long terme [33]. Ensuite, une diminution du rapport C/S (calcium et
silicilum) causera D’apparition de la portlandite CH. Finalement, ce dernier s’hydrate
partiellement et se cristallise sous forme de plaquettes hexagonales empilées entre les grains de

ciment.
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1.3.2.2  Deuxiéme étape : Hydratation des aluminates

Les réactions des aluminates tricalciques dépendent de la présence ou non de gypse dans
le mélange. La premiére réaction se passe en absence du gypse, ou les aluminates réagissent
d’une maniére quasi-instantanée Eq. (1.2). D’une part, on aura la formation des aluminates de
calcium hydratés, qui se présentent soit sous forme de plaquettes hexagonales (C3AHs et
C4AHz13) ou de cristaux cubiques (C3AHg). D’autre part, pendant ces réactions, I’hydratation du
clinker peut étre bloqueée, et de ce fait le mélange contiendra des particules de clinker non
hydratées appelées clinker résiduel. La deuxieme réaction se passe en présence du gypse : le
C3A réagit de deux différentes manieres Eq. (1.3). Il y aura une partie de C3A qui réagira avec
du gypse pour former du trisulfo-aluminate appelé ettringite de formule C3A.3CaS04.32H20.
Quand tout le gypse sera consommeé, le reste du CsA réagira une autre fois avec ’ettringite

formée pour donner des monosulfo-aluminates de calcium, puis des aluminates hydratés.

CA + H,O — CoAHg + C4AH13 + C3AHg (1.2)
(Aluminates de Calcium hydratés)

CA + (CaSO4: 2H20 < CSH2) ——— »  C3A.3CaS04.32H.0 (1.3)

(Gypse) (Ettringite et autres Sulfo-aluminates)

1.3.2.3  La péte de ciment hydratée

Apres le processus d’hydratation, on obtient une péte de ciment avec une microstructure
tres hétérogene constituée de particules et de pores de tailles et de formes variables. Le Tableau
(1.1) montre les différents composés formés au cours des réactions d’hydratation du ciment
[35]. La composition de la pate de ciment mature est indiquée dans le Tableau (1.2) [38]. A
partir de ce tableau, on remarque que le gel C-S-H est le produit d'hydratation principal issu
du processus d’hydratation, puisqu'il occupe une fraction importante du volume total. 1l existe
d'autres produits d’hydratation primaires : portlandite, Afm...etc. Les particules de ciment non
hydratées peuvent occuper différentes fractions volumiques en fonction du degré d'hydratation
ou du rapport (E/C) [39].
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Tableau 1.1 : Regroupe des composés majoritaires ou minoritaires formeés au cours des
réactions d’hydratation du ciment [35].

Hydrates simples ou Composés hydratés Composés hydratés
hydroxydes binaires ternaires
Portlandite Silicates de calcium hydratés Galhénite hydratée
Ca(OH)2 C-S-H ou 3Ca0y, SiO, C2ASH;s
4H,0
Hydroxyde d’aluminium Aluminates de calcium Sulfoaluminates et
2Al(OH)3 hydratés mono-sulfoaluminates
CsAH13 de calciums hydratés
CoAHs
C3AHs
Acide silicique Ettringite
SiOH4 3Ca0, Al203, 3CaSO0s4,
32H,0

Vu le caractére multi-échelle du béton, les pores existants dans le mélange de béton sont
également multi-échelle. Une étude réalisée par Mindess et al. [40] a montré qu’il existe une
large gamme de pores de tailles allant de 0.5 nm jusqu’a 10000 nm. La classification de la
porosité dans la pate de ciment ainsi que son influence sont présentées dans le Tableau (1.3)
[40]. La classification des pores est réalisée selon deux grandes gammes de pores : les pores

capillaires et les pores gel ou porosité nanométrique.

e Les pores capillaires ont une dimension qui varie entre 10 nm et 10000 nm, et ou se
produisent la plupart des phénoménes de dissolution-précipitation du processus
d’hydratation ( [41], [42]). Cette gamme regroupe trois différentes sous catégories : les
macrospores qui sont les plus grands pores dans la pate, et les larges mésopores qui sont
dus a I’empilement du C-S-H. Ces derniers affectent généralement la résistance, la
perméabilité et causent un retrait a forte humidité.

e Les pores gel dont la taille varie de 0.5 nm a 10 nm qui sont principalement causés par
une porosité créée lors de I’hydratation au sein du C-S-H. La porosité moyenne du C-
S-H a été évaluée entre 28% et 31% du volume ( [43], [39]). Cette porosité varie selon
le type de C-S-H (LD C-S-H: 37.3% de porosité, HD C-S-H : 23.7% de porosité) (
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[44], [45]). Cette gamme regroupe trois sous-catégories de pores : les petits mésopores,
les micropores et les nanopores. Tous ces pores sont causés par la microstructure du C-

S-H, et ils affectent le retrait et le fluage.

Tableau 1.2 : Composition de la pate de ciment durcie (E/C = 0.5) et sommaire des propriétes
des produits d’hydratation [40].

composant Volume Densité | Cristallisat | Dimension des Remarques
~ (%) ion particules dans
(E/IC =0.5) la pate
Silicate de 1x0.1um Structure
Calcium 50 2.3- 2.6% Tres (I’épaisseur est amorphe,
Hydraté mauvaise | moins de 0.01 comprend un
(C-S-H) pm) gel pores
Portlandite 12 2.24 Trés bonne | 0.01x0.1mm Structure
(CH) cristalline
Aft (Etringite) Aft = 10x0.5um
et Afm (mono- 13 -1.75 Bonne Structure
sulfoaluminate Afm = 1x1x0.1um cristalline
) 1.95
Clinker 5 Dépend de
résiduel I'nydratation
Pores 20 Dépend du
capillaires rapport E/C

 dépend de I’eau.

1.3.1 L’évolution de la microstructure des C-S-H

Les silicates de calcium hydratés (C-S-H) sont les composants les plus importants issus
de I’hydratation du ciment et représentent les plus petites particules des matériaux cimentaires.
Ils contrdlent les propriétés de la pate du ciment telles que la résistance et la cohésion, ainsi

qu’ils assurent leur stabilité.
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Tableau 1.3 : Classification des pores dans la pate de ciment et leur influence sur les

propriétés mécaniques [40].

Désignation Catégorie Dimensions Propriétes de la

pate affectée

macrospores 10000 — 50 nm | - Résistance

- Perméabilite
Pores capillaires - Résistance
larges 50 — 10 nm - Perméabilite
mésopores - Retrait a forte
humidité

- Retrait a une

petits 10-2.5nm humidité

Gel pores mésopores relative de 50%
ou porosité micropores 25-05nm | - Retrait
nanométrique - Fluage
nanopores <0.5 nm - Retrait
- Fluage

A un trés jeune age d’hydratation, les C-S-H ont une porosité trés élevée et leur
microstructure se développe par un remplissage des grains de ciment avec de 1’eau. Ensuite, a
partir d’un agencement de feuilles trés minces qui vont s’enrouler sur elles-mémes pour former
un tube creux. Aprés le séchage, ces derniers se présentent avec une variété de formes
morphologiques qui leur donne un aspect dit hérisson [35]. Finalement, la structure des C-S-H
est semblable a la structure de la tobermorite et des minéraux jénite avec une épaisseur de
lamelles de 1’ordre 1 @ 5 nanometres ( [46], [47], [48]). A ce niveau d’échelle, les C-S-H
contiennent beaucoup d’impuretés [40] et se présentent sous forme de plusieurs types de C-S-
H, dont la différence réside dans la proportion minéralogique du rapport C/S (Calcium sur
Silicium). Ce rapport peut varier de 0.6 jusqu’a 2 [36]. Par contre, la morphologie du gel serait

peu influencée par le type de ciment utilisé ou par le rapport E/C [33].
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Au cours des derniéres décennies, il y a eu beaucoup de travaux de recherche expérimentale
afin d’établir la microstructure exacte des C-S-H. Cependant, a cause de leur caractere amorphe,
de la variabilité de leur composition et de leur morphologie, ils restent difficiles a étudier.
Plusieurs techniques expérimentales ont été utilisées pour la compréhension de la
microstructure des C-S-H: la microscopie électronique a balayage (MEB), la microscopie
électronique a transmission (MET) et la microtomographie ( [36], [49], [50], [51], [52]).

Avec I’évolution des recherches, la description de la structure des C-S-H a évolué et
plusieurs modeles ont été proposés. Parmi les premiers modeles, on peut citer : le modele de
Feldman et Sereda [49] (Fig. 1.4), les modéles proposés par Wittman en 1976, ensuite Taylor
en 1986 ( [2], [53]). Ces modeles représentent les C-S-H sous forme de lamelles constituées de
2 a 4 feuilles mal cristallisées et séparées par des espaces interfoliaires [54]. Gauffinet et al.
[55] ont pu obtenir les dimensions de la nanostructure des C-S-H. Cette taille est sensible au
rapport C/S : les C-S-H sont représentés comme des objets de taille 60x30x5 nm lorsque le
rapport est éleve (entre 1.7 et 2) (Fig. 1.5) [56]. Par la suite, Ridchardson et Cabrera [57] ont
introduit une nouvelle notion pour les C-S-H. lls ont confirmé I’existence de deux types de C-
S-H appelés : les IP C-S-H (Inter Product) ou produits loin des grains et les OP C-S-H (Outer
Product) ou produits preés des grains ( [50], [58]).

tobermorite-like
physically-adsorbed

water A _

Interlayer

water XK
=
>

3 narrow entrances to
Ay
% entrapped spaces

Figure 1.4 : Modele de Felden et Sereda [49].

Dans la méme année, Jenning ( [44], [59]) a expliqué que de la variation de la densité
de I’arrangement de plusieurs paquets de globules conduit a la formation de deux types de C-
S-H : les C-S-H de faible densité (LD C-S-H) et les C-S-H de forte densité (HD C-S-H). Le
modele explique que les LD C-S-H sont des globules composés de feuillets de C-S-H avec une

certaine porosité comme le montre la Fig. 1.6.
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Figure 1.5 : Représentation schématique d'une particule C-S-H [56].

SIS A IR
o 20 X
) Globule
Nz accessible Full at 11% rh
pore

Full at 90% rh
Empty at 40% rh

© 20nm

Figure 1.6 : Description des LD C-S-H [44].

En 2009, Vandamme et Ulm [52], en utilisant la technique de nano-indentation, ont pu
montrer qu’en plus des deux phases HD C-S-H et LD C-S-H, il y a la formation d’une troisiéme
phase mécanique avec une tres haute densité appelée UHD C-S-H (Ultra High densité C-S-H).
Un exemple de cartographie mécanique des différents C-S-H est montré sur la Fig. 1.7. Ils ont

également montré qu’avec un faible rapport E/C les deux phases HD C-S-H et UHD C-S-H
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sont dominantes dans la pate de ciment, par contre avec un rapport E/C plus élevé la phase LD
C-S-H est dominante (Fig. 1.8).

Ces trois types de C-S-H ont des fractions volumiques différentes qui évoluent dés le premier
age d’hydratation. Elles dépendent de la progression du processus d’hydratation du clinker, du
CsS et des C2S. Au point de vu micromécanique, chaque phase de C-S-H est associée a un état
de déformations et des propriétés mécaniques homogenes. Cette définition mécanique des
différentes phases du C-S-H a été confirmée par les résultats de nanoindentation locale de
chacune des phases.

Malgré tous les modéles proposés jusqu’a présent, les investigations sur cet hydrate

continuent et plusieurs questions restent en suspens.
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Figure 1.7 : Cartographie mécanique des différentes densités du C-S-H et de clinker : (a) Pate

de ciment avec E/C< 0.2 — (b) Pate de ciment avec E/C >0.2 [52].
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Figure 1.8 : Fractions volumiques des différentes phases de C-S-H avec différents rapports
E/C [60].

1.3.2 Les propriétés mécaniques du béton

La caractérisation mécanique d’un matériau est un parametre primordial dans 1’étude de
ce dernier tout comme 1’étude de 1’évolution de ces paramétres. De plus, la résistance du béton
est presque toujours un élément vital dans la conception des structures [61]. Vu sa nature
composite, plusieurs facteurs a différentes échelles jouent un role dans la résistance a la
compression du béton [62]. Les propriétés mécaniques de la pate de ciment durcie représentent
70% de la résistance du béton. La caractérisation de ses propriétés est difficile, puisque la pate
de ciment est un assemblage de particules microscopiques qui se développent pendant un
processus d’hydratation complexe tel que détaillé dans les précédents paragraphes. La pate de
ciment constitue un solide hétérogéne par le caractére multi-échelle de sa porosité qui influe
sur ses propriétés mécaniques. Plusieurs autres facteurs a différentes échelles jouent un réle
important sur la résistance mécanique du béton. En raison de 1’hétérogénéité de la composition

de ses constituants, les propriétés du béton peuvent varier considérablement [63].

Les facteurs initiaux les plus pertinents a gérer pour la confection du béton sont : le type
de ciment utilisé, le type d’agrégats ou la méthode adoptée lors de la confection du béton. De

ce fait, la résistance du béton résulte principalement de [61] :

a- La résistance de la pate de ciment durcie.
b- La liaison entre, le mortier et les agrégats.

c- La résistance du gros agrégat.
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d- Le volume des vides résultants dans le béton, qui est généralement égal a 18.7% du
volume total du béton.

La résistance a la compression du béton est 1’un des parameétres qui refléte la qualité du

béton. Cette derniére est liée directement a la structure de la pate de ciment hydratée. La

résistance qui peut étre développée par un mélange de ciment donné, d’agrégats acceptables et

d’eau, est influencée par [61] :

a- Le rapport du ciment a I’cau E/C comme indiqué sur la Fig. 1.9.

b- Le rapport du ciment a 1’agrégat.

c- La texture de la surface de 1’agrégat, la forme, la résistance et I’étanchéité de ses
particules.

d- La taille maximale des agrégats

Il faut noter que les facteurs de (b) a (d) sont moins importants que le facteur (a).
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Figure 1.9 : Relation entre la résistance a la compression du béton a 7 jours et le rapport E/C
pour un béton réalisé avec un ciment Portland a durcissement rapide [61].

En 1999, Vandamme [64] a indiqué gue la résistance mécanique de 1I’ensemble résulte de
la nature des liaisons formees entre les particules de la matrice cimentaire. Par la suite, Bernard
et Soroka ( [65], [66]) ont montré que les propriétés mécaniques augmentent d’une fagon

importante pendant la phase de prise durant le processus d’hydratation, en raison du remplissage
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intergranulaire et que cette tendance se poursuit tout au long de la période de durcissement mais

avec une cinétique plus lente.

Les investigations sur les propriétés des matériaux cimentaires ont montré qu’elles étaient
sensibles principalement a la structure poreuse, et que la plus petite particule du béton
représentée par un C-S-H joue un réle trés important par rapport a d’autres particules issues de
I’hydratation. Les différentes propriétés mecaniques de la pate de ciment ont fait 1’objet de
plusieurs travaux. Par exemple, la limite d’élasticité de la pate dans le béton peut varier de 80
a 98 MPa [67] en fonction du rapport E/C. Les propriétés mécaniques telles que le module
d’¢lasticité et la dureté des C-S-H ont été évaluées dans plusieurs travaux en utilisant la
technique de nanoindentation. Ces propriétés varient selon le type de C-S-H en fonction de sa
densité. Le module d’élasticité des LD C-S-H peut varier de 18 GPa a 24 GPa, alors que celui
des HD C-S-H varie de 29 GPa a 32 GPa ( [68], [69], [70], [71]). Il est important de signaler
que la résistance des agrégats collabore aussi a la résistance du béton. Une étude expérimentale
réalisée par Knab et al. [72] a montré que les agrégats rugueux conduisent a une résistance 10%
plus importante qu’avec des agrégats lisses. La résistance des agrégats varie selon leur type et
peut varier entre 80 MPa et 200 MPa [61].

1.3.3 Origine du fluage dans le béton

Le béton est sensible a un phénomene trés fréquent dans ce type de matériau qui dépend
du temps et détériore sa durabilité, le phénoméne est connu sous le nom de fluage. Ce
phénomeéne est défini par une déformation sous chargement constant. Depuis plusieurs années,
des chercheurs ([73], [74]) ont essayé d’étudier ce phénomene a I’aide d’essais macroscopiques
longs et colteux, mais ce dernier reste encore mal connu. A 1’échelle macroscopique, les
agrégats subissent trés peu de fluage et freine I’amplitude de ce phénoméne. Cependant, la pate
de ciment hydratée subit la totalité du fluage existant dans le béton. Par conséquent, pour la
bonne compréhension de ce phénomeéne les chercheurs ont approfondis leurs investigations en
étudiant ce phénomene a une échelle plus fine. A 1’échelle nanométrique, Vandamme et Ulm
[75] ont utilisé la théorie dynamique de la physique des volumes granulaires. Ils ont pu montrer
que le fluage présent dans les C-S-H est lié a la réponse visqueuse de ce dernier. Le fluage des
C-S-H dépend principalement du réarrangement des différentes particules de C-S-H (LD, HD,

UHD) présentes dans le béton a cette échelle. Le fluage est un phénoméne complexe présent
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dans le béton et est liée a la réponse viscoélastique des C-S-H et des différentes liaisons dans la
pate de ciment hydraté. Le fluage dans le béton se présente sous deux types :

- Un fluage volumétrique a court terme.

- Un fluage a long terme.

Ce deuxieme type de fluage, qui est di a une déeformation par cisaillement, est le plus
critique pour la durabilité des structures en béton. Le taux de ce type de fluage évolue selon une

fonction de type puissance t~" avec un exposant n compris entre 0.9 et 1 ( [76], [77], [78],

[79]).

Les niveaux d'échelles étudiées suggérent que la zone la plus probable pour la
déformation de fluage a I’échelle nanométrique est le contact particule-particule entre des
particules de différentes densités du gel de C-S-H. Un parameétre appelé « complaisance de

contact de fluage des C-S-H » évalué par la technique de nanoindentation a été proposé [80] :
L(t) = 2a,AR(t)/Prax (1.4)

OU B4 st la force maximale, Ah(t) = (h(t) — hy) est la profondeur de pénétration, a,, est
le rayon de contact entre I’indenteur et la surface indentée lors du déchargement, qui est lié a

1’aire de contact A, par :

a, = JA./m (1.5)

Le fluage logarithmique des phases C-S-H a été évalué en nanoindentation par la relation
suivante [80] :

L(t) = 1/cCt (1.6)

ou C représente le module de contact de fluage et a la méme dimension qu'un module élastique.

Dans les essais de nanoindentation, les valeurs obtenues pour les différentes phases de C-
S-H sont représentées sur la Fig. 1.10 : C;p = 120.4 + 22.6 GPa, Cyp = 183.6 + 30.5 GPa
et Cyyp = 318.6 + 32.2 GPa, ainsi que les résultats expérimentaux et théoriques de la densité
de probabilité (PDF) d’une pate de ciment d’un rapport E/C= 0.3. Il a été également montré
dans cette étude que les mesures de fluage a 1’échelle nanométrique qui durent quelques minutes

donnent des valeurs similaires aux essais macroscopiques de fluage qui durent des années [80].
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Figure 1.10 : Résultat du module de contact de fluage par la méthode statistique de

nanoindentation d’une pate de ciment d’un rapport E/C= 0.3 [80].
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2. Modélisation de 1a nanoindentation
d’un béton a haute performance

2.1La technique de nanoindentation

Il'y a 40 ans de nouvelles machines ont été créées pour mesurer en continu, lors d’un
essai, le deplacement tout en appliquant une force verticale : ¢’est I’indentation instrumentée.
L’indentation instrumentée est une technique qui permet de remonter aux propriétés
mécaniques locales de différents matériaux. A différentes échelles de mesure et en fonction de
la résolution des capteurs de force et de déplacement, on parlera de microindentation ou de
nanoindentation. L’indentation a connu une évolution rapide depuis son avénement. Plusieurs
relations empiriques ont été proposées pour 1’obtention des propriétés mécaniques telles que le
module (E) et la dureté (H) [69]. Ensuite, des travaux ont permis de relier la charge (P) au
déplacement (h) et la zone de contact (Ac) pour tout indenteur décrit comme un solide de
révolution [69].

Le principe de la nanoindentation consiste a mesurer les propriétés mécaniques a 1’échelle
de quelques microns, par I’enfoncement d’un indenteur sous 1’action d’une charge (Fig. 2.1).
Les déformations élastique, visqueuse et plastique sont alors obtenues a partir des courbes
expérimentales charge-profondeur de pénétration. La charge appliquée (P) est de I’ordre de
quelque milli ou micro-newtons et les profondeurs de I’ordre de quelques centaines de

nanomeétres pour les bétons par exemple [81].

Load

‘,

Sample

Figure 2.1 : Principe de la technique de nanoindentation [81].

L’appareil d’indentation est doté d’un systeme d’acquisition qui enregistre la force

appliquée en fonction de la profondeur de pénétration. L’allure de la courbe d’indentation
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dépend du comportement du matériau indenté. La Fig. 2.2 représente un exemple de courbes
obtenues avec un chargement suivi d’un déchargement (Fig. 2.2(a)) ou avec un chargement, un

maintien, puis un déchargement (Fig. 2.2(b)).
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Figure 2.2 : Courbes typiques de : (a) chargement-déchargement, (b) chargement-maintien-
déchargement ( [82], [81]).

2.2 Analyse des matériaux hétérogenes par indentation

L’application de la technique d’indentation aux matériaux nano-composites avec une
grande hétérogénéité est un grand deéfi, car il est tres difficile de choisir I’emplacement des
indents pour chaque phase individuelle avec une répétabilité suffisante. De ce fait, la technique
de nanoindentation a évolué au fil du temps, elle traite non seulement les matériaux homogénes
mais également des matériaux hétérogénes avec de nouvelles méthodes spécifiques aux
materiaux composites. Dans le cas des matériaux cimentaires, la nanoindentation s’effectue en
définissant une grille d’indentation avant 1’essai. L’idée principale de cette grille d’indentation
est de réaliser un grand nombre d’essais sur la surface de 1’échantillon. L’analyse des résultats
de cette grille s’effectue a 1’aide d’une meéthode statistique (SNT) ( [83], [84], [85], [60]). La
méthode statistique est basée sur le principe d’une méthode de déconvolution et des modeles

micromécaniques pour relier la microstructure aux propriétés mécaniques de chaque phase.

La technique de la grille d'indentation a été décrite par Ulm et al. [85] pour un composite

a deux phases. Elle s’applique évidemment pour des matériaux contenant plus de deux phases
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a condition qu'elles présentent un contraste suffisant dans leurs propriétés. De plus, cette
technique peut étre appliquée a toute propriété obtenue a partir des tests d'indentation, c'est-a-
dire le module d'indentation (E), la dureté d'indentation (H) ou la complaisance de contact de
fluage (L(t)). Pour assurer la répétabilité de la technique, une analyse de la courbe de fréquence
doit étre automatisée par la technique de déconvolution [80]. Dans son développement original
([86], [83]), la technique de déconvolution a été réalisée manuellement en ajustant un certain
nombre de fonctions de densité de probabilité (PDF) a la courbe de fréquence expérimentale de
la grandeur mesurée (histogramme normalisé) ; rendant les résultats de déconvolution

dépendant de I'opérateur [80].

La clé de la détermination des propriétés des phases dans la technique de la grille
d’indentation est l'identification de la répartition statistique des phases (Fig. 2.3). Cela nécessite
une déconvolution de 1'hétérogénéité. Cette technique repose sur I’hypothése que la répartition
des propriétés mécaniques de chaque phase est supposée étre correctement approchée par des

distributions Gaussiennes.

Pour les matériaux cimentaires, la technique de déconvolution a été appliquée avec succes
sur les particules de C-S-H par plusieurs chercheurs ( [69], [87], [88], [89]). Une grille
d’indentation sur des C-S-H est montrée sur la Fig. 2.3. En considérant un grand nombre de
points de test, on peut estimer les propriétés micromécaniques des différentes phases des C-S-
H. La fraction volumique de chaque phase du matériau peut également étre obtenue par une
analyse du graphique de fréquence expérimentale.

Figure 2.3 : Grille d’indentation et iso-propriétés dans un échantillon de ciment [89].
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Une analyse statistique du grand nombre de résultats d'essai d'indentation peut étre
effectuée pour extraire les propriétés mécaniques spécifiques de chaque phase individuelle dans

la zone testée en utilisant la technique de déconvolution comme le montre la Fig. 2.4.
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Figure 2.4 : Analyse statistique d’une pate de ciment d’un rapport E/C = 0.5 [85].

2.3Modélisation de I’essai de nanoindentation

2.3.1 Présentation du matériau étudié

Le matériau sur lequel nous avons basé nos travaux de modélisation et de simulation est un
béton a haute performance constitué principalement de pate de ciment, de cendre volante et
d’agrégats. Tous les résultats expérimentaux sont issus des travaux de Da Silva et al. [90]. Le
béton étudié est un ciment Portland de type CEM II/A-S 52.5N contenant de la cendre volante
et du sable de quartz. La cendre volante silico-alumineuse est principalement constituée de
silice (SiO2 & 51.9% en teneur massique), d’alumine (Al203 a 32.8% en teneur massique),
d’oxyde de fer (Fe203 & 6.3% en teneur massique) et de chaux (CaO a 2.7% en teneur massique).
Les agrégats sont quant a eux essentiellement constitués de silice (SiO2 a 99.2% en teneur
massique) et d’oxyde de fer (Fe203 a 0.04% en teneur massique). Da Silva et al. [90] ont utilisé
la technique des grilles d’indentations particuliérement adaptée a la caractérisation des

propriétés mécaniques des matériaux fortement hétérogenes [91].

L’hétérogénéité de ce matériau apparait a deux différentes échelles de longueurs : le
niveau microscopique (niveau 1) correspondant a la matrice cimentaire et le niveau

macroscopique (niveau Il) correspondant au béton. Au niveau 1, la technique de
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nanoindentation a été utilisee avec 1’analyse par déconvolution pour identifier les différentes
phases de la matrice cimentaire. Une pointe Berkovich a été utilisée pour réaliser 550 indents

sur des échantillons cylindriques de 30 mm de diametre.

Les essais de nanoindentation ont été effectués a charge imposée, avec une mise en charge
a 12 mN/mn jusqu’a la charge maximale P,,,,, suivi d’un maintien a B,,,, pendant 10 secondes
et d’une décharge complete a une vitesse de 12 mN/mn. Le maintien a charge maximale et sa
durée ont été fixés de sorte a minimiser les effets du fluage sur la décharge élastique [92]. Le
post-traitement des essais par déconvolution statistique ( [91], [93]) a permis d’extraire le
module élastique des quatre phases dominantes, mises en évidence par les pics caractéristiques
relevés sur le tracé de la fonction densité de probabilité expérimentale [90]. Le module
d’¢élasticité est déterminé en utilisant la méthode d’Oliver et Pharr [94]. Les différentes phases
identifiées sont mécaniquement distinctes. Ces phases sont notées par la suite A, B, C et D
respectivement. La phase A est constituée de phases poreuses de faible rigidité. La phase B
contient la majorité des principaux produits d’hydratation tels que les gels de silicates de
calcium hydratés et une partie de Portlandite Ca(OH)2. La phase C se compose de silicates de
calcium hydratés de forte rigidité et d’une partie de Portlandite Ca(OH).. Les éléments non
hydratés tels que les clinkers et les cendres volantes constituent la phase D. Enfin, la porosité P
a été estimée a 3.3 % environ. Le résultat obtenu par I’étude de ces différentes phases est resumé
dans le Tableau (2.1).

Tableau 2.1 : Résultats des différentes phases a partir des travaux de Da Silva et al. [90].

Différentes Phases | E (GPa) | v | V (%)
A 203 02| 95
38.7 |0.2| 489
50.1 | 02| 221
85.2 |0.2| 16.3
0 02| 33

o O O W

En raison des interactions entre les différentes phases les modules obtenus ne représentent
pas les modules de la phase pure exactement. Par conséquent, la séparation des performances

mécaniques des phases individuelles n’est pas possible. De ce fait, I’influence des interactions
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est estimée a partir des résultats de déconvolution et de porosimeétrie. La Fig. 2.5 montre les
courbes expérimentales de nanoindentation pour les différentes phases obtenues par Da Silva
et al. [90].
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Figure 2.5 : Courbe P-h expérimentales pour les différentes phases du béton d’aprés Da Silva
et al. [90].

2.3.2 Méthode des éléments finis

La méthode des éléments finis est une technique de simulation par ordinateur qui fait partie
des différentes méthodes numériques utilisées dans 1’ingénierie pour résoudre un large éventail
de problemes complexes [95]. Cette méthode est basée sur le principe du travail virtuel ou le
principe de I’énergie potentielle [96]. Il existe de nombreux logiciels commerciaux basés sur la

méthode des éléments finis comme Abaqus, Ansys ou Comsol.

La méthode des éléments finis se base sur des étapes pour résoudre le probléme : description
du systeme par un modéle géométrique simplifié, discrétisation de ce modele par un maillage,
chaque élément lui sera affecté les équations d’équilibre ainsi que les propriétés physiques
correspondantes. En appliquant les conditions aux limites, un systéme d’équations linéaires ou
non-linéaires doit étre résolu. La precision de cette méthode dépend de la finesse du maillage

dans le modele [97].
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Depuis le 20°™ siécle I’indentation a été utilisée pour mesurer le comportement mécanique
des matériaux. La raison principale de sa grande utilisation est que le test d’indentation peut
étre réalisé a différentes échelles de longueurs. De nombreux types d’indenteurs sont utilisés

dans le domaine pour différents matériaux :

¢ Indenteurs sphériques ( [98], [99], [100]).

e [ndenteurs coniques ( [101], [102], [103], [104], [105]).
e Indenteurs Vickers ( [106], [107], [108]).
e Indenteurs Berkovich ( [109], [110], [111], [112]).

Vu la complexité de I’essai de nanoindentation, les chercheurs ont développé des modeles
éléments finis pour simuler cet essai et extraire d’autres propriétés mécaniques que le module
et la dureté. Ainsi, les codes de calcul aux éléments finis se sont considérablement développés
notamment pour prendre en compte le contact avec une trés bonne précision et sur des petites
échelles de mesure ( [113], [114]). Différentes lois de comportement ont également été prise en
compte dans les modéles d’indentation comme par les lois élasto-plastiques et les lois élasto-
viscoplastiques. Dans le cadre de cette thése, les simulations numériques ont été réalisées en
utilisant le code de calcul ABAQUS version 6.13 [115]. Dans nos simulations, des calculs

implicites tenant compte des non linéarités matérielle et géométrique ont été effectués.

2.3.3 Lois de comportement

La bibliotheque de matériaux sur Abaqus [115] comprend plusieurs modeles de
comportement inélastiques. La plupart des matériaux d'intérét technique répondent initialement
élastiquement. Le comportement élastique signifie que la déformation est entiérement
récupérable : lorsque la charge est retirée, I'échantillon revient a sa forme originale. Si la charge
dépasse une certaine limite (appelé la limite élastique), la déformation n'est plus entiérement
récupérable. Dans ce cas, une partie de la déformation restera quand la charge est enlevée. Les
théories de la plasticité modélisent la réponse mécanique du matériau pendant qu'il subit une
déformation non récupérable de maniére ductile. Vu la complexité du béton et ces propriétés
particuliéres, les modeéles de plasticité de ce dernier sont obtenus en modifiant les modeles de
plasticité des métaux. Les trois aspects clés d’un modéle de plasticité sont la surface de charge,

la loi d’écoulement et la loi d’écrouissage ( [95], [116]).
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Pour la modelisation du comportement du béton, de nombreux critéres ont été développés

et qui ont été classés par Chen [117] comme suit :

e Modéles a un parametre : critére de contrainte de traction maximale ou critere de
Rankine, critére de contrainte de cisaillement maximale ou critére de Tresca et
critére énergétique de Von Mises.

e Modeles a deux paramétres : critere de Mohr-Coulomb, critere de Drucker-Prager.

e Modeles a trois parameétres : critére de Brester-Pister, critere de William-Warnke.

e Modeéles a quatre parametres : critére d’Ottosen.

e Modeéles a cinq parameétres : le raffinement du critére de William-Warnke en

ajoutant deux degrés de liberté supplémentaires.

La simulation de I’essai de nanoindentation a fait 1’objet de plusieurs travaux de recherches
utilisant des modeles élasto-plastiques de type Mohr-Coulomb ou Durcker-Prager, ou des
modeles d’endommagement ( [118], [119], [120]). Dans nos travaux de simulation, le modele

utilisé est détaillé ci-dessous.

2.3.3.1 Lois de comportement elasto-viscoplastique

La non-linéarité du comportement du matériau provient de la dissipation interne de I'énergie
de déformation a la fois plastique et visqueuse. En considérant un comportement dépendant du
temps pour les matériaux plastiques, Perzyna [121] a supposé que les propriétés visqueuses du
matériau se manifestaient uniqguement apres le passage a I'état plastique. Dans cette approche,

une décomposition linéaire de la vitesse de déformation est supposée :
£=8"+&P +&~ (2.1)

ou ¢ est le taux de déformation totale, £° est le taux de déformation élastique, £° est le taux
de déformation plastique indépendant du temps, et ¢ est le taux de déformation anélastique

dépendant du temps.

Le comportement élastique est suppose linéaire et la surface de plasticité est décrite au

moyen des deux invariants du tenseur des contraintes, en I’occurrence :
e le premier invariant ou pression hydrostatique :

p =—%trace(c) (2.2)
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e la contrainte equivalente de von Mises :

3
=,/=S:S 2.3
=[5 (23)

eq

ou S représente le tenseur déviateur des contraintes, défini par :
S=0c+pl (2.4)
ou o est le tenseur des contraintes et | est le tenseur identité.

En considérant que la composante plastique du comportement est indépendante du temps,

la condition d’écoulement plastique s’écrit :

O'eq = 00 (25)

ou o, est la limite d’¢élasticité, supposée ici constante, ce qui indique une plasticité parfaite.

Concernant la composante visqueuse du comportement, supposée fonction du temps, le
taux de déformation anélastique dépendant du temps peut étre représenté par une loi puissance

telle que :
g% = Aogt" (2.6)

ol &% est défini par :
. 2
Ecr — 5((-:cr :((-:cr (27)

ou t représente le temps, A, n, et m sont les paramétres du modéle. Lors de I’identification, des

contraintes sont imposées a ces parameétres : A et n doivent étre positifset —-1<m<0.

2.3.3.2 Modéle de Drucker-Prager

Le modele de plasticité de Drucker-Prager existant dans le logiciel Abaqus décrit le
comportement des matériaux granulaires. Dans ce modele, la surface de charge dépend de la de
pression et de la contrainte équivalente. La déformation inélastique peut parfois étre associée a
des mécanismes de frottement tels que le glissement des particules entre elles. Cette classe de

modeles offre un choix de trois critéres différents. La différence entre les critéres est liée a la
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forme de la surface de plasticité dans le plan méridional, qui peut étre une forme linéaire, une
forme hyperbolique ou une forme de loi puissance. Le comportement inélastique lié au temps
(fluage) couplé au comportement plastique est également disponible dans un calcul standard
d’Abaqus [115]. Le modele de Drucker-Prager est largement utilisé pour modéliser le
comportement du béton en raison de sa simplicité et de sa capacité a la bonne description du

comportement de ce dernier.

Le comportement élastique est suppose linéaire et la surface de plasticité est décrite par
le modeéle linéaire de Drucker-Prager au moyen des trois invariants du tenseur des contraintes

suivants :
e |e premier invariant ou pression hydrostatique :

p =—%trace(c) (2.8)

¢ la contrainte équivalente de von Mises :

3
O, =,=S:S 2.9
2 (2.9)

eq

ou S représente le tenseur déviateur des contraintes, défini par :
S=0c+pl (2.10)
ou o est le tenseur des contraintes et | est le tenseur identité.

e le troisieme invariant de la contrainte déviatorique :

r:(%s-s:sj% (2.11)

Pour réduire le nombre de parametre a identifier, nous avons choisi un critére
d’écoulement plastique dont la forme de la surface d'écoulement est linéaire dans le plan

méridional (Fig. 2.6) dont I’équation s’écrit :
f=q-ptanB-d=0 (2.12)

avec .
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3
1 1 1 r
q IEO'eq 1+E—(1—EJ£0—} (213)

Dans le cas ou 1’écrouissage est défini par la contrainte de traction o, :

1 1
d =(E+§tanﬂjq (214)

Dans notre cas o, = o, est supposée constante, ce qui indique une plasticite parfaite.

Le modéle linéaire est généralement utilisé avec la plasticité non-associée, le potentiel

plastique s’écrit alors :
g=t—ptany (2.15)

Le modéle original de Drucker-Prager est obtenu pour < # et K =1.
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Figure 2.6 : Modéle linéaire Drucker-Prager : Surface et direction d'écoulement dans le plan

méridional (p — Q).

Dans Abaqus/Standard [115], si le fluage est défini en fonction de la contrainte de traction

o, , la contrainte équivalente de fluage s’écrit :

— ptan
Gy = M (2.16)
(1+3tan ﬂj
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Le taux de déformation de fluage peut étre représenté par une loi puissance telle que :

T =A(G,)"t" (2.17)
Si le fluage est défini en fonction de la contrainte de traction o, , alors £ est donné par :

£" =& (2.18)
ou t représente le temps, A, n, et m sont les parametres du modele a identifier.

2.3.4 Modele de nanoindentation 2D axisymetrique

Au niveau microscopique, on peut considérer que la matrice cimentaire est composée de
quatre phases mécaniquement distinctes [90] , dont les propriétés mécaniques sont accessibles
par nanoindentation. Le principe de la nanoindentation comme on I’a déja défini implique
I'application d'une force avec une tres petite pointe en diamant sur la surface du matériau et la
mesure simultanée de la profondeur de pénétration correspondante. En utilisant cette technique,
différentes propriétés du matériau, telles que le module d'élasticité, la dureté, les parametres
plastiques ou visqueux, peuvent étre obtenues a partir de résultats expérimentaux ( [94], [122],
[123]).

Considérant qu'une simulation 2D axisymétrique nécessite moins de temps de calcul et
plus pratique qu'un modéle 3D, un modeéle 2D axisymétrique a été utilisé dans un premier temps
pour la simulation par éléments finis du comportement élasto-viscoplastique des quatre phases
de la matrice cimentaire. Dans le modele axisymétrique, on a utilisé une pointe sphéro-conique
rigide ayant un angle semi-apical de 70.3°, qui a la méme surface projetée que la fonction de
profondeur Standard d’un indenteur Berkovich [124]. L'échantillon représente sur la Fig. 2.7
est maillé avec 5329 quadrilatéres bilinéaires axisymétriques a quatre noeuds avec intégration
réduite (CAX4R) d'’ABAQUS [115]. Un maillage fin a été utilisé sous la zone de contact et pres
de la pointe de I’indenteur pour définir avec précision la répartition des contraintes sous ce
dernier. L'option non linéaire géométrique a été utilisée dans la simulation par éléments finis.
Pour la simulation, la hauteur de I'échantillon est 50 fois plus grande que la profondeur
d'indentation maximale. L'indentation a été appliquée en imposant la charge en fonction du
temps de la méme maniére que les essais expérimentaux : chargement, maintien et

déchargement. Dans les simulations, une interaction de contact a été appliquée par la définition
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de I’indenteur comme «nceud maitre» et 1'échantillon comme des surfaces «esclaves». Le
coefficient de frottement entre la pointe et la surface de I'échantillon a été fixé a4 0.1, ce qui a
donné une meilleure convergence de I'algorithme de contact. On a Vérifié que le frottement n'a

pas d'effet significatif sur la courbe de nanoindentation charge-profondeur de pénétration.
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Figure 2.7 : Maillage éléments finis utilisé pour la simulation 2D axisymétrique de 1’essai de
nanoindentation.
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2.3.5 Modéele de nanoindentation 3D

Nous avons également effectué des simulations 3D de I’essai de nanoindentation a 1’aide
d‘un indenteur Berkovich. Afin de réduire le temps de calcul, et moyennant des considérations
de symétrie, seul un sixieéme de 1’échantillon a été modélisé. Les simulations 3D par éléments
finis du comportement élasto-viscoplastique de chacune des quatre phases constitutives de la
matrice cimentaire ont été réalisées. La pointe Berkovich, de rayon de pointe égal & 150 nm, est

supposee rigide.

La Fig. 2.8 illustre le sixieme de I'échantillon maillé avec 35674 éléments solides linéaires
a 8 nceuds avec intégration réduite (C3D8R) d'ABAQUS [115]. Un maillage fin a été utilisé
sous la zone de contact et prés de la pointe pour une description fine des champs de contraintes
et de déformations. La hauteur de I'échantillon est 50 fois plus grande que la profondeur de

pénétration maximale.

L’essai d’indentation a été effectué a chargement imposé, en appliquant une montée en
charge linéaire dans le temps, suivie d'une période de maintien a la charge maximale, puis d’une
phase de déchargement. Dans les simulations, une interaction de contact a été appliquée entre
I’indenteur et la surface de I’échantillon. Le coefficient de frottement entre la pointe et la surface
de I'échantillon a été fixé a 0.1, assurant ainsi une meilleure convergence de I'algorithme de
contact. Nous avons par ailleurs vérifié que la valeur du coefficient de frottement n'avait pas
d'effet significatif sur la courbe charge-profondeur de pénétration. S’agissant des conditions
aux limites appliquées pour cette simulation, la base de 1’échantillon est supposée fixe, et des
conditions de symétrie sont appliquées sur les parois planes de 1I’échantillon comme indiqué sur
la Fig. 2.9.
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Figure 2.8 : Maillage éléments finis du sixiéme de 1’échantillon.

Symétrie & 1/6m= de I'échantillon

Plan de symétrie \ !

Pointe Berkovich

\

Plan de symétrie

. Plan fixe
h H 1

Figure 2.9 : Géométrie du sixiéme de I’échantillon et les conditions aux limites.
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2.4Méthode d’identification inverse de la loi de comportement

Pour chacune des quatre phases mécaniquement distinctes identifiées par Da Silva et al.
[90], les auteurs ont déterminé expérimentalement le module d’élasticité (E) par la méthode

d’Oliver et Pharr [94], avec I’hypothése d’un coefficient de Poisson constant (v = 0.20).

Dans le cadre de cette these, nous avons identifié les paramétres du modéle de
comportement élasto-viscoplastique choisi pour chaque phase en corrélant la réponse du
modeéle numérique avec les courbes expérimentales de nanoindentation correspondantes.
Toutefois, les propriétés dépendant du temps ne sont pas directement accessibles par cette
technique. Il est alors nécessaire de recourir a une méthode d’identification inverse, réalisée en
combinant la modélisation par éléments finis et I’optimisation numérique. Le principe de cette
méthode consiste en 1’optimisation des paramétres du modéle pour la minimisation des écarts
entre les courbes « Charge — Profondeur de pénétration » expérimentales et numériques. Les
paramétres de la loi constitutive sont identifiés comme étant la solution optimisée ( [125],
[126]).

Dans ce travail, le processus d'optimisation est piloté par I'algorithme NSGA-II (Non-
dominated Sorting Genetic Algorithm I1) [127] qui minimise la fonction objectif au sens des

moindres carrés définie par :

(hsim (P’ti)_ hexp (t|))2 (219)

1 N
f(P):N ~

ou P={o,, Anm} est le vecteur des paramétres inconnus, N est le nombre de points

expérimentaux, et h. , h__ sont les profondeurs de pénétration simulée et expérimentale,

sim ? exp

respectivement.

En pratique, un ensemble aléatoire de vecteurs des parametres est d’abord généré. Les
simulations éléments finis sont réalisées en utilisant tous les vecteurs de parametres génerés
dans I'ensemble initial. Les combinaisons de parametres qui fournissent les meilleurs résultats
pour la minimisation de la fonction objectif sont utilisés pour générer un nouvel ensemble. Cette

technique est répétée jusqu'a obtenir le vecteur de parametres qui donne 1’écart minimal entre

45



les résultats expérimentaux et numériques. La Fig. 2.10 résume le processus d’identification

inverse développé dans le cadre de cette thése.

Fichiers_Abaqus

£ o Bo—

Paramétres
sigma %3—
I~

A %:3— "’%:“

DOE SchedulerNSGA-11 Script_Abaqus Fin

o b =
250 >0 > B0 B 2
o o O

Ecart Qbjectif Min_Ohbjectif

> % > % {3»%’

Figure 2.10 : Workflow du processus d’identification inverse.

Nous avons identifiés les parametres du modele élasto-viscoplastique pour chacune des

quatre phases de la matrice cimentaire.

2.5Résultats

2.5.1 Reésultats de I’identification pour le cas 2D axisymétrique

Le tableau (2.2) montre les parametres du modele identifié obtenus par le modéle élasto-

viscoplastique pour les quatre phases. La contrainte d'écoulement o, a la valeur la plus faible

pour la phase A composée de phases poreuses de faible rigidité et la plus grande valeur pour la
phase D contenant le clinker non hydraté et les cendres volantes. Une valeur du méme ordre de
grandeur est trouvée pour la phase B contenant la majorité des principaux produits d'hydratation
et la phase C composée de produits d'hydratation a haute rigidité. Le paramétre m est proche de
-1 pour la phase A, ce qui démontre que cette phase est plus sensible au fluage en raison de la
présence de phases poreuses. Les phases B et C ont presque la méme sensibilité au fluage. Les
parametres A et n sont liés a la limite d'élasticité et leurs effets sont difficiles a analyser

séparément.
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Tableau 2.2 : Parameétres du modele élasto-viscoplastique identifiés a partir des tests de
nanoindentation pour le cas 2D axisymétrique.

E (%) G0 A
v &%) n m
(GPa) (MPa)  (MPa™.s*m)
Phase A 19.6 0.2 66.0 2.7 10* 3.9 -0.96
Phase B 39.8 0.2 107.0 5.0 10° 2.1 -0.70
Phase C 50.9 0.2 300.0 6.0 10 3.0 -0.75
Phase D 82.0 0.2 350.0 1.0 10 2.0 -0.92

) Issu de Da Silva et al. [90].

Les figures 2.11 a 2.14 présentent les comparaisons entre les données expérimentales et la
prédiction numérique en utilisant les paramétres identifiés par les simulations EF de
nanoindentation pour les quatre phases constitutives de la matrice. Toutes les comparaisons
indiquent qu'il y a un bon accord entre les mesures expérimentales et les simulations
numériques. Les simulations numériques pour les expériences de nanoindentation prédisent
avec précision les étapes de chargement, de maintien et de déchargement. Par conséquent, le
modele de comportement choisi ainsi que les parametres identifiés a partir des expériences de
nanoindentation peuvent caractériser le comportement élasto-viscoplastique des différentes
phases de la matrice. Les résultats de la simulation numérique sont plus proches des données
expérimentales dans 1’étape de déchargement que du chargement et du maintien. En effet, le
déchargement est purement élastique et les modules d'élasticité ont été directement calculés a

partir des courbes expérimentales.
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Figure 2.11 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modele élasto-
viscoplastique et les résultats expérimentaux de nanoindentation de Da Silva et al. [90] pour la

phase A.
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Figure 2.12 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modéle élasto-
viscoplastique et les résultats experimentaux de nanoindentation de Da Silva et al. [90] pour la

phase B.
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Figure 2.13 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modele élasto-
viscoplastique et les résultats expérimentaux de nanoindentation de Da Silva et al. [90] pour la

phase C.
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Figure 2.14 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modele élasto-
viscoplastique et les résultats experimentaux de nanoindentation de Da Silva et al. [90] pour la

phase D.

49



2.5.2 Résultats pour le cas 3D

Pour le cas 3D, nous avons utilisé le modele original de Drucker-Prager avec [ =66.8°,
w =36.8° et K=1. Les parametres viscoélastiques sont les mémes que pour le modele 2D

axisymétrique donnés dans le tableau (2.2).

Les figures 2.15 a 2.18 illustrent la comparaison des résultats experimentaux et ceux issus
de la simulation numérique 3D avec le modéle de Drucker-Prager. Quelle que soit la phase
considérée, les resultats numériques obtenus sont en tres bonne adéquation avec les mesures
expérimentales. Les phases de chargement, maintien de la charge et déchargement sont bien
prédites, notamment la durée du plateau a charge maximale. Par conséquent, le modele de
Drucker-Prager permet de décrire le comportement élasto-viscoplastique de chacune des phases

de la matrice cimentaire.
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Figure 2.15 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modéle de Drucker-

Prager et les résultats expérimentaux de Da Silva et al. [90] pour la phase A.
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Figure 2.16 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modele de Drucker-

Prager et les résultats expérimentaux de Da Silva et al. [90] pour la phase B.
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Figure 2.17 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modéle de Drucker-

Prager et les résultats expérimentaux de Da Silva et al. [90] pour la phase C.
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Figure 2.18 : Comparaison entre les résultats identifiés en utilisant le modele de Drucker-

Prager et les résultats expérimentaux de Da Silva et al. [90] pour la phase D.

2.6Conclusion

La méthodologie développée au cours de ce chapitre a permis la détermination des lois de
comportement des phases constituant la matrice cimentaire d’'un BHP. Les données
expérimentales utilisées, issues des travaux de Da Silva et al. [90], ont permis de caracteériser le
comportement élasto-viscoplastique de chacune de ces phases. Les parameétres des lois de
comportement pour chaque phase ont été obtenus par identification inverse, en couplant les
simulations numériques 2D axisymétrique et 3D de 1’essai de nanoindentation a 1’optimisation
des parametres au moyen d’un algorithme génétique. Les essais ayant été conduits a charge
imposée, la fonction objectif & minimiser a été formulée en termes d’écart entre les profondeurs
de pénétration numeriques et experimentales au sens des moindres carrés. Les résultats obtenus
ont montré la bonne corrélation entre les courbes "charge-profondeur de pénétration”

expérimentales et numériques.
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3. Homogénéisation numérique d’un béton
a haute performance

3.1Généralités sur I’homogénéisation

La méthode d’homogénéisation ou « méthode de changement d’échelle » a pour but de
prédire le comportement a 1’échelle macroscopique d’un matériau hétérogene en partant d’une
description de ses propriétés constitutives a une échelle plus fine. Les approches par
changement d’échelle visent a établir un lien entre le comportement macroscopique des
matériaux et leur état microstructural. L’objectif d’un tel « changement d’échelle » est alors la
détermination d’un « comportement effectif » macroscopique d’un « milieu homogéne
équivalent » pour le matériau hétérogene réel. Ainsi, le matériau hétérogéne réel est remplacé

par « un milieu homogene équivalent » (Fig. 3.1).

MILIEU MILIEU HOMOGENE
HETEROGENE EQUIVALENT

=

Figure 3.1 : Principe d’homogénéisation [128].

Les matériaux a base de ciment sont caractérisés par une hétérogénéité assez complexe et
une microstructure aléatoire a différentes échelles de longueurs allant de 1’échelle nanométrique
a I’¢échelle macroscopique. On distingue deux types d’homogénéisation qui se différencient par
la représentation de la microstructure. Ces matériaux sont bien décrits par la théorie des milieux
effectifs [22]. Cette méthode des champs moyens est caractérisée par 1’application d’un
déplacement (déformation) ou d’une force (contrainte) a la limite du volume élémentaire

représentatif (V.E.R.) développé.

Pour les matériaux cimentaires, il existe deux approches pour la détermination de la

réponse de ce matériau composite :
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- Les méthodes d’homogénéisation analytiques ( [129], [19], [130], [131]) caractérisées
par trois grandes étapes : une étape de représentation, une étape de localisation et une
derniere étape d’homogénéisation. Le tenseur de localisation relie les quantités locales
(déformation) au sein du V.E.R. au champ homogéne (deformation) imposé a la limite
du V.E.R., et est estimé au moyen de la solution des inclusions ellipsoidales d’Eshelby
[132].

- Les techniques d’homogénéisation numériques utilisant la méthode des éléments finis
ou la méthode des éléments frontieres ( [133], [134], [135], [136]).

3.2Méthodes d’homogénéisation analytiques

3.2.1 Etape de représentation

Cette étape est la plus importante. Elle consiste a décrire géométriqguement le matériau
hétérogéne considéré. Ceci passe par I’identification des différentes phases et de leur
morphologie dans le volume élémentaire représentatif (V.E.R.) du matériau hétérogene. Cette
étape nécessite que I’on puisse distinguer deux échelles d’espace nettement différentes. Dans
la majeure partie des cas, il ne sera pas possible de fournir une description complete et exacte
du matériau. 1l faudra donc introduire des hypothéses simplificatrices. Le V.E.R. consiste a
définir les caractéristiques des différentes phases supposées homogenes, notamment leur forme,
leur répartition spatiale et leurs propriétés mécaniques. La taille du V.E.R. doit étre
suffisamment grande a 1’échelle microscopique pour contenir un nombre représentatif de phases
constitutives et décrire ainsi les hétérogenéités ; mais aussi suffisamment petite a 1’échelle
macroscopique pour que les propriétés mécaniques calculées avec le modele macroscopique

soient tres peut variables dans le V.E.R.

3.2.2 Etape de localisation

Une fois la définition du probléme d’homogénéisation a résoudre établie, on doit pouvoir
obtenir un lien entre les relations liant respectivement les contraintes et les deformations (o, €)
a I’échelle microscopique (locales) et celles (£, E) a I’échelle macroscopique (globales). On
considere que les champs locaux régnant dans le V.E.R. découlent des sollicitations qui lui sont
imposées sous forme de champs globaux, qui eux-mémes résultent des sollicitations imposees
a la structure sous forme de force ou déplacement. A 1’issu de cet étape, on dispose du tenseur

de localisation en déformation et du tenseur de localisation en contrainte.
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Supposons qu’un corps soit soumis a une contrainte homogeéne sur son contour, alors :
_1 _
<0o>= ;fV O'(X)dV =X (31)
Si un corps est soumis a une deformation homogene sur son contour, alors :
_1 _
< &E>= ;fV E(X)dV =F (32)

Cette étape vise principalement a définir le tenseur de localisation des déformations (A(x))

et le tenseur de localisation des contraintes (B(x)) tels que :
e(x) =Ax):E (3.3)
o(x) =B(x):X (3.4)

3.2.3 Etape d’homogénéisation

L’¢étape d’homogénéisation peut étre définie comme la derniére étape du processus
d’homogénéisation. Elle consiste & deéterminer entiérement le comportement homogéne

équivalent, a partir de trois informations importantes :

e Les relations de moyennes.
e Les relations obtenues a partir de 1’étape de localisation.
e Les lois de comportements microscopiques attribuées a chacun des constituants lors de

I’étape de représentation.

L’homogénéisation est basée sur la moyenne volumique sur le V.E.R. des relations
constitutives définies a 1’échelle des phases. L’homogénéisation fournit les propriétés
macroscopiques du V.E.R. en fonction des propriétés des phases microscopiques, de leurs

fractions volumiques et de leurs morphologies spécifiques.

A T’issu de cette étape, on obtient les lois de comportement homogénéisées du matériau
homogene équivalent. Deux approches existent: approche en déformation (déformation

imposée) et approche en contrainte (contrainte imposee).
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3.3Méthodes d’homogénéisation analytiques

L'approche analytique vise a déterminer la solution des champs dans le V.E.R.
analytiquement. Elle se limite aux propriétés moyennes de matériaux composites avec une
microstructure simple. L'application de I'approche analytique est strictement limitée aux
matériaux composites a deux phases avec une géométrie d’inclusion simple comme le cercle

ou l'ellipse.

3.3.1 Modéle de Voigt et de Reuss

Les premiers modeles d’homogénéisation sont ceux de Voigt [137] (connu sous le nom
de la loi des mélanges) et de Reuss [138]. Dans le modele de Voigt, il est supposé que la
déformation de chaque phase est identique a la déformation macroscopique appliquée E. Dans
le modele de Reuss, il est supposé que le champ imposeé est uniforme dans le V.E.R. et égal a
la contrainte macroscopique imposée X. De plus, on peut montrer que le modele de Voigt
fournit une borne supérieure, tandis que le modéle de Reuss fournit une borne inférieure du
comportement du matériau étudié. Ces deux modeles sont valables pour des matériaux

faiblement hétérogenes.

3.3.2 Modéele de Hashin et Shtrikman

L’approche d’homogénéisation proposée par Hashin et Shtrikman ( [139], [140], [141])
est une approche énergétique qui fournit des bornes supérieure et inférieure optimales du
comportement d’un matériau composite €lastique a deux phases (matrice (1), inclusion (2)).
Les bornes de Hashin et Shtrikman sont plus restrictives que les bornes de Voigt et Reuss, car
elles font apparaitre en plus des fractions volumiques f;, 1’anisotropie du matériau. Les
inclusions sont supposées sphériques, I’aspect morphologique est cette fois pris en compte dans
cette approche énergétique du comportement équivalent. Les bornes de Hashin et Shtrikman
(HS) sont construites en utilisant les théorémes de 1’énergie et des champs admissibles de

déplacements et de contraintes pour le probleme cellulaire.

Alors, KM >K® et y > ;@ les encadrements proposés pour le module de

compression équivalent K} et le module de cisaillement équivalent uj;¢ sont les suivants :

KiEE™ > Kis > K™ et uiig™ > pig > pis™ (3.5)
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* C
Kmax = K® + 1 - 3(1-Cg) (3.6)

RONIOMTOHO)

* 1-C
Kmin = K(z) + 1 : 3Cy (37)

RONTOMTOMIWO)

T ¢Y) G2
.umax [,l + 1 , G(K(1)+2u(1))(1—c‘2) (38)
I'L(Z)_#(l) ' 5#(1)(3K(1)+4[£(1))
) 1-C
Hmin = 17 F 1 6(K(2)+2u(2))C2 (39)

D@D 5 @D KD 12D

3.3.3 Modele de De Lallard et Le Roy

A partir du modéle de sphéres concentriques de Hashin, De Larrard et Le Roy ont proposé
un modele, désigné par DLR [142], visant & prendre en compte la distribution granulométrique
du squelette granulaire des bétons. Le modele de Hashin considere un composite a inclusions
sphériques, de tailles dispersées, noyées dans une matrice également sphérique Fig. 3.2. De

telles spheres, de tailles supposées variables, peuvent remplir tout 1’espace.

100

% volumique

=

ﬂ .
granul@rite de 0a D

Figure 3.2 : Modéle des sphéres concentriques d’Hashin [142].

Cela signifie que 1’étendue granulaire du squelette est illimitée vers les petites tailles, ce
qui n’est pas le cas dans les bétons réels. Pour s’affranchir de cette incompatibilité, De Larrard

et Le Roy ont introduit la compacité C; de I’empilement a sec des squelettes granulaires :

C; =1—0.47(d/D)°? (3.10)
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ou d et D sont respectivement les tailles minimale et maximale des granulats, afin de réserver
un espace (1 — C3) aremplir par la pate de ciment (ou matrice). L’étendue granulométrique est

ainsi limitée entre d et D (Fig. 3.3).
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% volumique
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0 d D
granularite réellede d 3 D
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“oranulats'de pate de 04 ¢
Figure 3.3 : Modéle prenant en compte 1’é¢tendue granulaire limitée du béton [142].

En supposant le coefficient de poisson égal a 0.2 pour la matrice (1) et les inclusions (2),

I’expression du module d’Young équivalent du béton est alors donnée pas la relation suivante :

. (E@)2—(EM)? )
Epir= (1 +26; (c;—cz)(E<2>>2+z(z—c;)E<1>E<z>+(c;+c2)(5<1>)2) E (3.11)

3.3.4 Approximation diluée

Dans cette approche [143], le volume V est constitué d’une inclusion (phase 2) sphérique
isotrope de rayon a noyée dans une matrice (phase 1) isotrope supposée infinie (Fig. 3.4). Cette
représentation du matériau suppose un matériau constitué  d’inclusions sphériques
suffisamment éloignées les unes des autres dans la phase continue, de sorte que toute interaction
éventuelle entre-elles est négligée. Par conséquent, cette approche ne donne des modules

effectifs fiables que pour les faibles fractions volumiques d’inclusions.

Comme nous ’avons précisé précédemment, les phases étant reparties aléatoirement, le
comportement équivalent est isotrope, et deux cas de chargement élémentaires suffisent a

déterminer les modules de compressibilité K, et de cisaillement u,,, €quivalents.
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Figure 3.4 : Schématisation du modéle d’ Approximation Diluée [143].

En supposant que le chargement macroscopique est un tenseur de déformation
hydrostatique, on obtient ’expression suivante du module de rigidité équivalent K,,, par
I’approche diluée :

3K 44D

Kipp = K® + C,(K® — K(l))B‘K(Z)—Hu(l)

(3.12)

En supposant un chargement macroscopique de cisaillement, on obtient 1’expression
suivante du module de cisaillement équivalent u,pp pour I’approximation diluée en
déformations :

15(1—1;(1))#(1)

* _ 1 (2) — (1)
Happ = ll( ) + Co(u u )(7_5v(1))#(1)+2(4_5v(1))u(2)

(3.13)

Ces deux modules equivalents K, et uypp permettent ensuite de déduire le module

d’Young E* et le coefficient de Poisson v* équivalents par les relations suivantes :

*

E*=9Kk*—E g @ pr=3K2 (3.14)
u*+3K 6K*+2u

De maniére analogue, on peut résoudre analytiquement le probleme cellulaire associé a
une approche en contraintes, en considérant successivement un chargement macroscopique de
contrainte hydrostatique puis de cisaillement simple. Avec 1’application du chargement
hydrostatique, on obtient 1’expression suivante du module de rigidité equivalent K, pour

I’approximation diluée en contraintes :
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1 1 1 1 ) K@ 3k® 44D

-1, (___ K® 3kD+ap® (3.15)

Kipc KO K@~ kD) kD 3x@+ap®

Le chargement de cisaillement simple permet d’obtenir 1’expression du module de

cisaillement équivalent u . pour I’approximation diluée en contraintes :

1 1 1 1 (2 15(1—pWHy @
— ="t Cz (ﬁ - E) % ) (<1) - M@ (3.16)
Uapc M U pD /) pB) (7-5v ) uD+2(4-50 )

3.3.5 Modéele de Mori Tanaka

Le modéle de Mori-Tanaka [144] permet de calculer le module d’une matrice contenant
des inclusions. Ce modele est utilisé dans le cas du mortier (la pate étant considérée comme la
matrice et le sable comme inclusion) et du béton (le mortier étant la matrice et les granulats les
inclusions). 1l nécessite de connaitre la fraction volumique (donnée par la composition du

matériau), les propriétés mécaniques des granulats et les propriétés mécaniques de la matrice.

Kﬁgﬁ" - (1 +h 1+a$,§f(lzfl—/fljgn(;,1/1<m—1)) * Ko (3.17)
i = (1+ £ 1+Bf€t(qi//fl7;(;:/um—1)) " Hm (3.18)
avec :
alst = a5t = 3K:j;lum (3.19)
R o

ou K, Um, K;, p; sont les modules de compressibilité et de cisaillement de la matrice et des

inclusions respectivement, et f; est la fraction volumique d’inclusion.

3.3.6 Modéle auto-cohérent

Parmi les différentes méthodes d’homogénéisation, le modéle auto-cohérent est
généralement utilisé pour évaluer les propriétés des matériaux polycristallins, ou il n’y a pas
vraiment de phases, mais un agencement de grains collés les uns aux autres. Pour appliquer ce
modeéle, deux principales hypothéses sont utilisées : isotropie du milieu de référence et de la

phase locale, et inclusions sphériques.
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Ce modeéle a été introduit par Hershey [145] et reformulé par Hill [146] pour les matériaux
comportant des inclusions ellipsoidales. Certains auteurs ont utilisés d’autres formes
d’inclusions pour montrer leur influence sur le seuil de percolation sur une pate de ciment [131].
Le modele auto-cohérent nécessite la résolution d’un systéme de deux équations (3.21) et (3.22)
[19]. Cette résolution est obtenue a chaque pas d’hydratation par une méthode numérique de

type Newton-Raphson.

-1
Yr=1 frKr 1+a'85t< K? _1)
est Kielsom
Khom = = (3.21)

1
n est| _Kr
Zr:lfr<1+a0 (Kest _1>)
hom

-1
Z¥=1 frﬂr(l"‘ﬁgﬁ(ue%_ 1))

hom

est

Hhom = -1 (3.22)
Z¥=1fr<1+ﬁg“( o _1>)
Hhom
avec .

t

est 3Kﬁgm
agt = —tem 3.23
0 = e i, (3.23)
est _ 6(Kfomn 21 om (3 24)

0 - 5(3Kest +465t '
homT*Hpom

ou n est le nombre de phases, K, ., Kfst,, ugst sont les modules de compressibilité et de
cisaillement pour les phases r et le milieu de référence respectivement. f,. = V;./V représente

les fractions volumiques.

3.4Méthodes d’homogénéisation numeriques

L’¢évolution des techniques informatiques et numériques a conduit les méthodes
d’homogénéisation analytique a évoluer en méthodes d’homogénéisation numériques. Vu la
complexité des matériaux composites et leurs microstructure, 1’approche analytique se limite a
résoudre les problémes élastiques linéaires. Dans les paragraphes ci-aprés, nous allons détailler

quelques approches numériques d’homogénéisation [147].
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3.4.1 Méthode de test des échantillons

La méthode de test des échantillons est une méthode d’homogénéisation humérique basée
sur la méthode des éléments finis analogue aux essais realisés en laboratoire [148]. Pour cette
méthode, différentes conditions aux limites peuvent étre appliquées pour la méthode des
éléments finis : les conditions aux limites mixtes, les conditions aux limites homogenes et les

conditions aux limites périodiques.

3.4.1.1 Conditions aux limites mixtes

La Fig. 3.5 montre un exemple de conditions aux limites mixtes sur un V.E.R. Ces
conditions aux limites générent une déformation moyenne &,. En supposant le matériau
isotrope, I’équation (3.25) permet de déterminer approximativement le module d’¢élasticité du
matériau ( [148], [149], [150], [151]). Pour les probléemes non-linéaires, la courbe contrainte-

déformation peut étre créée étape par étape.

E, =% (3.25)

Ex

1>
>
1>
1>
1>
1>
|I>A 'y

— Boundary conditions X

juswaoe|dsiq

Figure 3.5 : Conditions aux limites mixtes sur un V.E.R. [148].

3.4.1.2 Conditions aux limites homogenes

Une condition aux limites homogéne permet de produire des champs homogenes dans un

V.E.R. homogeéne [152]. Elle est appliquée comme suit :
u;(s) = slpjx]- (3.26)

ti(S) = O'i(}nj (327)

62



ou u; est le déplacement applique dans la i-eme direction sur la frontiére s au point x; ; e?j est
la déformation constante dans la direction ij, t; est la traction appliquée dans la i-eme direction
sur la frontiere s au point x; ; n; est le vecteur normal a la frontiére s ; al-‘} est la contrainte
constante dans la direction ij.

Les conditions aux limites en déplacement sur les quatre arétes d’un V.E.R. représenté sur

la Fig. 3.6 sont décrites par les équations suivantes :
F= [5_11 8_12] (3.28)

Uq
Uy

[5_11351 + &%, (3.29)

€21X1 + 22X

](CD,DA,AB,BC) ](CD,DA,AB,BC)

ou £ est la déformation moyenne ; u,, u, sont les déplacements imposés sur chaque nceud

(x4, x,) dans la 1% et 2°™ directions respectivement.

Figure 3.6 : V.E.R. représentatif de 1’échantillon [148].

3.4.1.3 Conditions aux limites périodiques

Les conditions aux limites périodiques sur les bords d’un V.E.R. ont été proposées par

Suquet [153] telles que :

u; (s*) = elxf +uj (3.30)
u; (s7) = elxy +uj (3.31)
w (sH) — w; (s7) = (x5 — x7) = &) Lygs (3.32)

63



ol s™ et s~ sont les deux bords paralléles opposés du V.E.R., xj+ et x;~ sont une paire de points

sur les bords s* et s~, u; est une fonction de déplacement périodique inconnue, et Ly g €est la
taille du bord du V.E.R.

A partir de 1’équation (3.32), la traduction de la condition aux limites en déplacement sur les
quatre arétes du V.E.R. est donnée par les équations suivantes :
(3.33)

o~ = [ 2
Wlepy  M2lus €21 % €220 (¢cp-sp)

] (3.34)
(AD-BC)

ul] _ [ul] _ [511 + €12
Uzlapy  W2d(pey VER 851 + &2,

La condition aux limites périodique utilisée ici est simplifiée en définissant u, et u, aux
arétes AB et BC comme arbitrairement nuls. En supposant que le matériau composite est
isotrope, les équations suivantes peuvent étre utilisées pour estimer le module d'élasticité E et

le coefficient de Poisson v :

011 512] _ [Cn C12] x [5_11 5_12] 335
P o Pl B e (3:35)
_ _ E Ev _ _

011 0'12] _l1ivz 192 [511 512]

_ 4 = X | = = 3.36
[021 022 Ev _E &1 &2 (3.36)

v= 2 (3.37)

C11
E= C;(1-v? (3.38)

ou Cy4, Cy5, C,1 et C,, sont les composantes du tenseurs de rigidité; a,,, 15, 0,1 €t G5, sont

les composantes du tenseur des contraintes moyennes.

3.4.2 Méthode FFT

La méthode FFT est une méthode qui a été introduite par Moulinec et Suquet en 1994 [154]
afin de résoudre des problémes de mécanique sur des volumes élémentaires hétérogenes soumis
a des conditions aux limites périodiques [155]. De nouveaux développements ont été introduits

par la suite par Michel et al. [156]. La méthode consiste a résoudre itérativement I'équation de
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Lippmann-Schwinger. La méthode de résolution de cette équation est donnée en détail dans le
travail de Gélébart et al. [155].

3.5Homogénéisation numérique du BHP

Aprés identification des propriétés élasto-viscoplastiques des phases constitutives de la
matrice, une méthode d'homogénéisation numérique a I’aide de la méthode des éléments finis
a eté mise en ceuvre pour obtenir d’abord les propriétés élasto-plastiques homogenéisées de la
matrice cimentaire, et ensuite les propriétés élastiques du béton a haute performance étudié.
Dans les deux cas, un modele numérique bidimensionnel est considéré dans ce travail en
utilisant les fractions volumiques données dans le travail de Da Silva et al. [90]. Dans le cadre

de notre travail, I’homogénéisation est réalisée en considérant les hypotheses :

e Le schéma numérique utilisé dans cette étude consiste a trouver les propriétés élasto-
viscoplastiques effectives avec un V.E.R. microscopiquement inhomogene et une
répétition périodique en utilisant la méthode des éléments finis.

e La microstructure du béton a haute performance est représentée au moyen d’un modéle
2D biphasique (matrice + agrégats) et de la porosité en utilisant une morphologie de
phase microstructurale arbitraire numérisée et explicitement considérée dans les
modéles numériques comme indiqué sur la Fig. 3.7.

e La déformation élasto-viscoplastique est modélisée comme une superposition de
déformations élastiques, parfaitement plastiques et de fluage a différentes échelles
(constituants de la matrice, phase matricielle homogénéisee et BHP).

e Les granulats sont supposés élastiques.

e Le modele élasto-viscoplastiqgue homogénéisé pour la phase matrice cimentaire a été
déterminé par une procédure d'identification inverse de ses différents constituants basée

sur des tests mécaniques de nanoindentation.

Les deux étapes d’homogénéisation sont détaillées dans les paragraphes ci-dessous.

3.5.1 Homogénéisation de niveau I pour I’obtention des propriétés de la
matrice cimentaire

Pour effectuer I’homogénéisation du premier niveau correspondant a la matrice cimentaire,

nous supposons que celle-ci est composée des quatre phases mécaniquement distinctes
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indiquées precédemment. Les trois phases (A, C et D) ainsi que la porosité sont représentées
par des ellipses et sont réparties au hasard dans la 4éme phase majoritaire (B) (Fig. 3.8).

Pores larges

Pores capillaires
Agrégats

Matrice cimentaire

N
VER.=1x1cm? V.E.R.= 100x100 um?

Figure 3.7 : Représentation de la modélisation multi-échelle du béton a haute performance.

En effet, Fakhari Tehrani et al. [157] ont étudié I'influence de la forme des agrégats sur
les valeurs du module dynamique des mélanges d'asphalte. Ils ont montré que les formes
d'inclusion n'avaient pas d'influence significative sur la moyenne du module complexe

correspondant.

Dans notre travail, la dimension du V.E.R. pour I’homogénéisation du premier niveau est
de 100 um x 100 um. Une étude de convergence du maillage a été effectuée pour identifier la
taille optimale des éléments. La Fig. 3.9 montre les maillages du V.E.R. de la matrice cimentaire
hétérogéne et homogénéisée en utilisant respectivement 12139 et 625 éléments quadrilatéres

bilinéaires a quatre nceuds avec intégration réduite (CPS4R) du logiciel Abaqus [115].
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Figure 3.8 : Premier niveau d’homogénéisation.

Figure 3.9 : Maillages éléments finis pour la matrice cimentaire hétérogéne (& gauche) et

homogénéisée (a droite).

Pour simuler un test de compression, le domaine est comprimé entre deux plaques rigides
avec des conditions sans frottement. La plaque inférieure est encastrée et la plaque supérieure
est soumise a une force verticale. La simulation est réalisée sous 1’hypothése des contraintes
planes. Les conditions aux limites périodiques ( [158], [159]) sont imposées sur les parois
verticales du V.E.R. telles que définies dans le paragraphe 83.4.1.3. Ces conditions sont

imposées par I’intermédiaire d’une équation de contrainte linéaire dans Abaqus [115].
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Les propriétés elasto-viscoplastiques effectives de la matrice sont obtenues en comparant
les réponses des matrices homogénes et hétérogénes dans les mémes conditions de
compression. Nous avons utilisé le méme processus d'optimisation que pour les constituants de
la matrice. Comme chacune des phases de la matrice cimentaire posséde sa propre limite
élastique oo, nous avons introduit dans le modéle homogénéisé un module d’écrouissage E:

pour tenir compte de I’évolution de la limite élastique de la matrice.

Les résultats obtenus pour les parametres élasto-viscoplastiques homogéneéisés de la
matrice sont présentés dans le Tableau (3.1). Les résultats montrent que I'application de la
méthode d’homogénéisation numérique conduit a un module élastique effectif trés cohérent
avec les résultats obtenus par Da Silva et al. [90] avec le modele analytique Mori-Tanaka et la
méthode FFT. La Fig. 3.10 montre la comparaison entre les courbes contrainte de compression-
déformation de compression simulées pour le V.E.R. de la matrice cimentaire hétérogene et
homogénéisée en utilisant le modele élasto-viscoplastique identifié. La comparaison montre un
trés bon accord entre les simulations numériques hétérogenes et homogenes. Le modele
numeérique homogeénéisé prédit avec précision le comportement élasto-viscoplastique

équivalent de la matrice cimentaire.

Tableau 3.1 : Paramétres du modele élasto-viscoplastique identifiés pour le premier niveau
d’homogénéisation.

E 00 Et A
Modele \Y n m
(GPa) (MPa) (MPa) (MPa™.s(m)
élasto-viscoplastique 39.44 02 77.0 600 3.210° 2.2 -0.87
Mori-Tanaka [90] 40.7 0.2 - - - - -
FFT [90] 39.1-39.9 0.2 - - - - -
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Figure 3.10 : Comparaison entre les courbes contrainte de compression-déformation de

compression simulées pour le VV.E.R. de la matrice cimentaire hétérogéne et homogénéisee.

3.5.2 Homogénéisation de niveau II pour I’obtention des propriétés du
BHP
Pour réaliser I’homogénéisation de niveau Il correspondant au BHP étudié, nous
supposons que celui-ci est composé de la matrice cimentaire déja homogénéisée, des agrégats
et des pores (larges et capillaires). Les agrégats et la porosité sont représentés par des ellipses
réparties dans la matrice cimentaire. Dans ce travail, la dimension du V.E.R. pour
I’homogénéisation du deuxiéme niveau est de 4.8 mm x 3.6 mm obtenu a partir d’un traitement
d’image d’une coupe microscopique d’un BHP (Fig. 3.11). Une étude de convergence du
maillage a été effectuée pour identifier la taille optimale des éléments. La Fig. 3.12 montre les
maillages du V.E.R. du BHP hétérogéne et homogeéneisé en utilisant respectivement 9620 et
2160 éléments quadrilateres bilinéaires a quatre nceuds avec intégration réduite (CPS4R) du
logiciel Abaqus [115].
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Figure 3.11 : V.E.R. représentant le BHP.

De la méme maniére que pour le niveau I, le domaine est comprimé entre deux plaques rigides
avec des conditions sans frottement. La plaque inférieure est encastrée et la plaque supérieure
est soumise a une force verticale. La simulation est réalisée sous 1’hypothése des contraintes
planes. Les conditions aux limites périodiques sont imposées sur les parois verticales du V.E.R.
Le Tableau (3.2) presente le résultat du module élastique effectif obtenu par notre
homogeéneéisation numérique du niveau Il comparé aux résultats obtenus par Da Silva et al. [90].
Le module élastique (Enomog) que nous avons obtenu pour le BHP est en parfait accord avec les
modules élastiques expérimentaux statique (Estatic) et dynamique (Edynamique). Cependant, le
module élastique effectif calculé par Da Silva et al. [90] en utilisant la loi des mélanges

surestime en moyenne de 14% le module expérimental.

SRR

Figure 3.12 : Maillages éléments finis pour le BHP hétérogéne (a gauche) et homogénéisé (a
droite).
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Tableau 3.2 : Module élastique identifiés pour le deuxiéme niveau d’homogénéisation.

Ehomog (GPa) Ehomog(*) (GPa) Estatic” (GPa) Edynamique(*) (GPa)
35.0 40.9 34.9 36.7

) Issu de Da Silva et al. [90].

3.6Conclusion

Nous avons proposé dans ce chapitre une procédure d'homogénéisation a deux niveaux en
fonction de la microstructure du BHP : le niveau | correspondant a la matrice composée de
produits d’hydratation, de clinker et de cendre volante, et le niveau Il correspondant au mortier

qui contient en plus la porosité et les agrégats.

Les comportements élasto-viscoplastiques des phases constitutives de la matrice ont été
utilisés comme parameétres d'entrée pour I'nomogénéisation numérique élasto-viscoplastique a
I'échelle de la matrice cimentaire. Le module élastique effectif obtenu par la méthode
d’homogénéisation numérique est tres cohérent avec les résultats obtenus par Da Silva et al.
[90] avec le modéle analytique Mori-Tanaka et la méthode FFT. La comparaison entre les
courbes contrainte de compression-déformation de compression simulées pour le V.E.R. de la
matrice cimentaire hétérogene et homogénéisée en utilisant le modele élasto-viscoplastique
identifié montre un tres bon accord entre les simulations numériques hétérogenes et homogenes.
Le modele d’homogénéisation numérique proposé¢ prédit avec précision le comportement

élasto-viscoplastique équivalent de la matrice cimentaire.

Le niveau correspondant au mortier a été également analysé par homogénéisation numérique
pour prédire les propriétés globales du béton. Le module élastique effectif obtenu par notre
homogeénéisation numerique du niveau Il est en parfait accord avec les résultats expérimentaux

obtenus par Da Silva et al. [90].
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4, Caractérisation mécanique d’un béton

4.1 Introduction

Ce chapitre est consacré a la caractérisation mécanique macroscopique d’un béton. Le
béton est fortement présent dans tous les secteurs de la construction. Un béton pour ouvrage
d’art n’est pas le méme que le béton routier utilisé pour une voie de circulation, ni un béton
architectonique de facade. Mais, les principales caractéristique qu’il faut adapter a 1’'usage de
ce matériau sont inchangeable pour n’importe qu’elle destination et qui sont : la résistance et la
durabilité, la densité, I’aspect et la maniabilité lors de sa mise en ceuvre. De ce fait, la confection
d’un béton ce fait a partir de différentes normes qui définissent pour chaque constituant du
béton les propriétés et les caractéristiques qu’il faut adapter. Ces normes définissent des essais
pour s’assurer de la bonne qualité du béton dans son état frais et son état durci. Les Normes

utilisées pour la confection d’un béton sont les suivantes :

e Préparation des matériaux :
o Analyse granulométrique : NF EN 933-1 [160].
o Mesure du coefficient d’aplatissement d’un granulat : NF EN 933-3 [161].
o Equivalent de sable : NF EN 933-8 [162].
o Eau de gachage : EN 1008 [163].
o Confection des bétons : EN 12390-2 [164].
e Normes a I’état frais :
o Essais du cone d’Abrams : NF P 18-451 [165].
e Normes a I’état durci :
o Essai de compression : NF EN 12390-3 [166].
o Essai de traction par flexion : NF EN 12390-5 [167].

4.2 Matériaux et méthodes

4.2.1 Le sable

Le sable utilisé dans nos essais est un sable roulé de nature Silico-calcaire de classe
granulaire (0/5 mm) issu de la carriere de Cloyes sur Marne en Haute Marne (France). Ce sable

est caractérisé par un module de finesse Mf = 3.07 obtenu par un essai d’analyse de
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granulométrie par tamisage (Fig. 4.1) réalisé conformément a la norme NF EN 933-1 [160]. Le
sable utilisé a été lave et séché a I’étuve a 105°C pendant 24 h.

=
-
=
—= !
=

B\

W

Figure 4.1 : Sable employé et série de tamis utilisés pour I’analyse granulométrique.

La Fig. 4.2 représente la courbe granulométrique (A.G.) du sable employé et le fuseau de
fabrication (Fsup et Finf). Il est utilisé pour des résistances élevées au détriment de I’ouvrabilité
et avec des risques de ségrégation selon son module de finesse.

L’adhérence du ciment avec les granulats est un paramétre trés important pour les
propriétés mecaniques du béton. En effet, la présence d’éléments fins telle que I’argile dans le
sable induit de mauvais effets sur les propriétés du béton. Au-dela d’une certaine quantité de
ces éléments, il y a la possibilité de former de la boue en absorbant trop d’eau. Ceci provoquera
par la suite le phénomeéne de retrait qui favorisera 1’apparition de fissures dans le béton. Il faut
alors s’assurer de la propreté du sable et que ce dernier ne comporte pas une quantité importante
d’argile avant la confection du béton. L’essai de propreté ou « équivalent de sable » consiste a
analyser la nature du sable en mesurant la proportion de particules argileuses dans celui-ci afin

de s’assurer que ces particules fines se trouvent dans des proportions qui permettent de réaliser

un béton de bonne qualite.
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Figure 4.2 : Courbe granulométrique du sable.

Nous avons réalisé cette essai selon la norme NF EN 933-8 [162]. Les résultats obtenus
sont donnés dans le Tableau (4.1). Ces résultats indiquent que le sable est propre convenant au
béton a haute qualité.

Tableau 4.1 : Résultats de 1’essai de I’équivalent de sable.

ESV (%) ESP (%)
88.1 78.2

4.2.2 Legravier

Le gravier forme une disposition plus ou moins ordonnée dans le béton qui va conférer a
se mélange sa résistance. Le gravier utilisé pour notre béton est un gravier roulé de nature
alluvionnaire calcaire provenant de la région de Saint-Dizier en Haute Marne (France). On a
utilisé un seul type de gravier de classe granulaire (3/8mm). Ce dernier a été tamisé a ’aide
d’un tamis de 8 mm. Ce gravier a été lave et seche en étuve a 105°C pendant 24 h. Nous avons
déterminé la granulométrie avec la série de tamis définis selon la norme NF EN 933-1 [162],
ainsi que le coefficient d’aplatissement selon la norme NF EN 933-3 [161] avec la série
suivante : 5, 4, 3.15, 2.5 mm (Fig. 4.3).
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Figure 4.3 : Gravier utilisé et série de tamis pour la granulométrie et le module

d’aplatissement.

La Fig.4.4 représente la courbe granulométrique (A.G.) du gravier utilisé et le fuseau de

fabrication (Fsup et Finf). Ces résultats montrent une granulométrie continue avec un module

d’aplatissement égal a 0.23.
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Figure 4.4 : Courbe granulométrique du gravier.
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4.2.3 Le ciment

Pour toutes les éprouvettes realisées, nous avons utilisé un seul type de ciment
ULTRACEM 525 N — CEM | 52.5 N CE CP2 NF en une seule livraison provenant d’une
cimenterie italienne appelé ITALCEMENTI (CALCIA). Ce ciment est principalement destiné
aux travaux de Génie Civil ou d’ouvrages d’art. La réactivité de ce ciment réduit les effets du
froid. Il permet des résistances a court terme, favorisant des décoffrages rapides. Ce ciment
s’adapte parfaitement aux domaines des travaux en béton précontraint par pré ou posttension
non soumis a traitement thermique et des travaux en béton armé nécessitant des résistances

finales élevées.

La composition minéralogique du ciment (valeurs moyennes en %) et ses caractéristiques

physiques sont données respectivement dans les Tableaux (4.2) et (4.3).

Tableau 4.2 : Composition minéralogique du ciment.

Clinker > 95% Classe Na.O
SOs3 Equivalent
Cs3A CsS C,S CP,S .
actif
11 66 13 35 <0.02 0.77

Tableau 4.3 : Caractéristiques physiques du ciment.

Résistance mécanique mortier CEN en MPa Finesse A )
) Eau péte Début de
Blaine )
1J 2] 28 ] pure (%) prise
(cm?/g)
24 39 62 4000 30.5 3h00

4.2.4 Les adjuvants

Deux types de gachées ont été réalisées avec différents adjuvants : ALI PRE et ALI CEM
provenant de la méme cimenterie ITALCEMENTI (CALICIA). Le but est d’étudier ’effet de
ces derniers sur les propriétés mécaniques du béton. Ces produits ont été recemment mis sur le
marché permettant aux préfabricants une souplesse d’utilisation. Le dosage moyen utilisé est
de 2% du poids du ciment selon la Norme NF P18-203 [168].
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L’adjuvant ALI PRE est constitué a 10% de clinkers sulfo-alumineux broyés et utilisé dans
les mélanges a trois composants avec du sulfate de calcium et du ciment portland. 1l permet de
faire varier les temps de prise sur un trés grand intervalle de temps en modifiant les proportions
du mélange. Le Tableau (4.4) présente les valeurs moyennes de sa composition minéralogique

et de sa surface spécifique.

Tableau 4.4 : Composition minéralogique et de sa surface spécifique de I’adjuvant ALI PRE.

Phases principales (%) Principaux composants chimiques (%) Surface
CiAS CS CS Cao SiO2 AlOz FeO3  SOs MgO  spécifique
>58 <25 <5  36-40 <9 27-33 <15 10-14 <5 4750 + 250

L’adjuvant ALI CEM est un mélange de clinkers sulfo-alumineux et de sulfates de calciums
micronisés, i. Tech ALI CEM, liant sulfo-alumineux multi-usage, dosé en proportions
steechiométriques. Ce dernier s’utilise mélangé avec du ciment portland. Il présente une tres
bonne stabilité dans le temps, de sorte que les formulations n’ont pas besoin d’étre ajustées en
fonction du vieillissement du produit. Ces produits sont destinés principalement pour des
mortiers, des coulis ou des chapes. Le Tableau (4.5) résume les propriétés mécaniques et

physiques du produit i.tech ALI CEM.

Tableau 4.5 : Propriétés mécaniques et physiques de I’adjuvant i.tech ALI CEM.

Résistance de compression a 8h() > 15 MPa

Résistance mécanique a 28j > 58 MPa

Temps de réglage initial ¢ =25 min

) Obtenu selon la norme NF EN 196-1 [169].
) Testé conformément a la norme EN 196-3 [170] sur un rapport eau/ i.tech ALI CEM
=0.33+£0.02

4.3 Confection des éprouvettes en béton

De nombreuses méthodes de composition de béton existent, mais actuellement la méthode
de Dreux-Gorisse est la méthode analytique la plus répandue. Cette méthode analytique

pratique permet de déterminer la composition des bétons. Son but principal est de définir d’une
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facon simple et rapide les quantités de gravillons, de sable, de ciment et d’eau qui composent

1m3 de béton. Elle utilise des résultats sous forme d’abaques obtenus a partir de résultats

d’essais sur plusieurs compositions de béton.

La composition d’un béton a deux objectifs principaux : le béton doit avoir la meilleure

ouvrabilité possible pour faciliter sa mise en ccuvre lors du coulage et permet obtenir la

meilleure résistance possible pour les éléments de construction. Pour la définition des

différentes quantités de nos deux gachés, on suppose un béton plastique défini par :

Un affaissement A =7 cm (6 cm < béton plastique < 9 cm).
Une résistance a 28 j de g/, = 50 MPa.

Un rapport E/C = 0.55.

Deux gaches ont éte réalisées :

Béton 1: 9 éprouvettes cubiques de dimensions 15x15x15 cm?® et 4 éprouvettes
prismaticques de dimensions 10x10x40 cm? contenant des adjuvants ALI PRE.

Béton 2: 10 éprouvettes cubiques et 3 éprouvettes prismatiques avec les mémes
dimensions que précédemment contenant des adjuvants ALI CEM.

Nous avons préparé nos 2 bétons a 1’aide d’un malaxeur a cuve verticale tournante d’une

capacité de 80 litres. La méthode utilisée pour I’introduction des différents matériaux est
conforme a la norme NF EN 12390-2 [164] :

1.

Préparation des matériels utilisés (balance électrique, pelle, brouette, malaxeur
électrique, vibreur électrique, éprouvettes).

Préparation des pesés de chaque matériau (sable, gravier, ciment + adjuvant et eau).
Huiler les éprouvettes (cubique et cylindrique).

Mettre la bétonniere en marche et verser a I’intérieur la moitié du sable et ajouter la
moitié du gravier et laisser bien mélanger a sec durant approximativement 1 min.
Ajouter la moitié du ciment et apres 1 min, ajouter la deuxiéme moitié du sable et du
gravier afin d’assurer un mélange homogene.

Ajouter le reste du ciment et laisser tourner durant 1 min.

Introduire la quantité d’eau tout doucement pour vérifier visuellement I’ouvrabilité du

béton. Laisser la bétonniére tourner durant 2 a 3 min.
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8. Réalisation de I’essai de consistance du béton a 1’ état frais qui sera d’écrit au paragraphe

suivant.

9. Remplissage des moules :
e Remplir la moitié de I’éprouvette et vibrer la premiere couche du béton.
e Remplir le reste de 1’éprouvette et vibrer une deuxieme fois.

Apres trois jours, toutes les éprouvettes ont été démoulées et stockées dans une salle

régulée a 23°C et 30% d’humidité relative (Fig. 4.5).

Figure 4.5 : Eprouvettes cubiques démoulées.

4.4 Essais mécaniques sur le béton

4.4.1 Essai de consistance du béton a I’état frais

Nous avons utilisé un cone d’Abrams (Fig. 4.6) pour mesurer la consistance du béton a
I’état frais selon la norme NF P 18-451 [165]. Cet essai, egalement appelé essai d'affaissement

au cone d'Abrams, permet de déterminer la classe de consistance du béton selon le Tableau

(4.5).
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Figure 4.6 : Cone d’ Abrams.

Tableau 4.5 : Différentes classes de consistance du béton.

Classe Affaissement Désignation
Ferme 0-4 F
Plastique 5-9 P
Tres plastique 10-15 TP
Fluide >16 FL

Sur notre béton, nous avons obtenu un affaissement de 7.5 ce qui correspond a un béton

4.4.2 Essai de compression sur éprouvettes cubiques

cylindriques.

Cet essai permet de déterminer la résistance a la compression du béton a 28 jours. Selon la
norme NF EN 12390-3 [166], les essais peuvent étre réalisés sur des éprouvettes cylindriques
ou cubiques. Cependant, en France les essais ne sont réalisés que sur des éprouvettes cubiques

a cause de linterdiction de I’utilisation du soufre pour le surfacage des éprouvettes

Nos essais ont été donc réalisés sur des éprouvettes cubiques sur une machine
compression de classe C conforme aux normes NF P 18-411 et NF P 18-412 ([171],[172]). La
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capacité maximale de celle-ci est de 3000 kN. Elle est équipée d’une chaine d’acquisition
pilotée par le logiciel E2ZME V 1.3K. Les essais ont été réalisés a une vitesse de 12 kN/s. La
machine de compression est associée au systeme de mesure 3D de déformations sans contact
par steréo-corrélation d’images ARAMIS (Fig. 4.7). Une représentation schématique du

montage ARAMIS est montrée sur la Fig. 4.8.

Les éprouvettes sont préalablement préparées en appliquant a leur surface un mouchetis
ayant suffisamment de contraste (noir et blanc) par pulvérisation d’une peinture adéquate a
I’aide d’une bombe de peinture. La Fig. 4.9 montre un mouchetis obtenu sur une éprouvette de

compression cubique en béton.

Le dispositif est composé de deux caméras CCD a lumiére blanche de longueur focale de 35
mm. Celles-ci sont focalisées sur 1’éprouvette montée sur la machine de compression et
permettent sa reconstruction en 3D sur une région de 150 mm x 150 mm a I’aide du logiciel
ARAMIS. Les deux caméras sont installées sur un trépied qui est positionné a une distance de
I’ordre de 470 mm. L’angle défini entre les caméras est fixé a 25°. La distance entre les caméras
est ajustée pour que le centre de I’échantillon coincide avec le centre de I’image. La netteté de
I’image et le nombre d’ouverture des deux caméras ainsi que la lumiere des spots sont réglés
pour obtenir la meilleure image possible. Une étape de calibration est ensuite effectuée avant la

réalisation des essais.
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Figure 4.7 : Machine de compression associée associé au systeme de mesure 3D de

déformations sans contact par stéréo-corrélation d’images ARAMIS.

Measuring volume
™, Specimen

-
|| Gentre of the
I maasuring volume

Measuring distance

W Base distance \ﬂgm— camera

Figure 4.8 : Représentation schématique du montage ARAMIS [173].

82



Figure 4.9 : Image d’un mouchetis obtenu sur une éprouvette de compression cubique en

béton.

Les figures 4.10 et 4.11 montrent les courbes expérimentales de compression sur éprouvettes
cubiques en béton avec I’adjuvant ALI PRE et ALI CEM respectivement. Ces courbes montrent
clairement le comportement non linéaire du matériau. Le comportement linéaire (11) apparait
aprés une phase de raidissement (I). La phase (I1I) correspond au début de fissuration de
I’interphase granulaire, suivi du développement de la macro-fissuration (IV), entrainant la
rupture du béton de fagon adoucissante (V).

Le Tableau (4.6) donne la résistance a la compression des deux bétons étudiés. L’utilisation
de I’adjuvant ALI CEM permet d’améliorer la résistance a la compression de plus de 50% par

rapport a I’adjuvant ALI PRE.

Tableau 4.6 : Résistance a la compression du béton o,g.

Résistance a la compression

Béton
Moyenne Ecart-Type
Béton + ALI PRE 30.6 1.8
Béton + ALI CEM 46.9 2.7
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Figure 4.10 : Courbe expérimentales de compression sur éprouvettes cubiques en béton avec
I’adjuvant ALI PRE.
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Figure 4.11 : Courbe expérimentales de compression sur éprouvettes cubiques en béton avec
I’adjuvant ALI CEM.
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Les Figures 4.12 et 4.13 représentent le développement des fissures et leur propagation sur les
éprouvettes cubiques en béton avec I’adjuvant ALI PRE et ALI CEM respectivement.

Figure 4.12 : Développement et propagation des fissures sur éprouvettes cubiques en béton
avec I’adjuvant ALI PRE.

Figure 4.13 : Développement et propagation des fissures sur éprouvettes cubiques en béton
avec I’adjuvant ALI CEM.

4.5Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons caractérisé expérimentalement deux types de bétons réalisés
avec deux différents adjuvants : ALI PRE et ALI CEM, afin d’étudier I’effet de ces derniers sur

les propriétés mécaniques des deux bétons. Les essais de compression ont été réalisés sur des
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éprouvettes cubiques. Les déformations des éprouvettes ont été mesurées a I’aide d’un systéme
de mesure 3D de déformations sans contact par stéréo-corrélation d’images (ARAMIS).
L’utilisation de I’adjuvant ALI CEM (0., = 46.9 MPa) permet d’améliorer la résistance a la

compression du béton de plus de 50% par rapport a ’adjuvant ALI PRE (o/,5 = 30.6 MPa).
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Conclusion Générale et Perspectives

Les bétons sont des matériaux hétérogenes complexes par leur microstructure et leur nature
multi-échelle. Leurs propriétés macroscopiques sont reliées a leurs microstructures. L’étude de
ces matériaux a une échelle nanométrique peut apporter des éléments utiles a la compréhension
et & la modélisation de leur comportement macroscopique.

Dans le cadre de cette these, nous avons développé une méthodologie d’identification
inverse qui a permis I’identification des lois de comportement des phases constituant la matrice
cimentaire d’un BHP. Les données expérimentales issues de la littérature ont permis de
caractériser le comportement élasto-viscoplastique de chacune de ses phases. La méthode
d’identification inverse consiste a comparer les simulations numériques par éléments finis de
’essai de nanoindentation aux résultats expérimentaux au moyen d’un algorithme génétique
pour optimiser les parametres du modele. Les résultats obtenus ont montré la bonne corrélation

entre les courbes "charge-profondeur de pénétration” expérimentales et numériques.

Apreés identification des propriétés élasto-viscoplastiques des phases constitutives de la
matrice cimentaire, une méthode d’homogénéisation numérique a 1’aide de la méthode des
éléments finis a été mise en ceuvre. Cette méthode a d’abord permis d’obtenir les propriétés
élasto-viscoplastiqgues homogénéisées de la matrice cimentaire, et ensuite les propriétés
élastiques du béton a haute performance étudié. Dans les deux cas, un modéle numérique
bidimensionnel est considéré en utilisant les fractions volumiques des différentes phases en
présence. La microstructure du béton & haute performance a été représentée au moyen d’un
modele 2D biphasique (matrice + agrégats) et de la porosité en utilisant une morphologie de
phase microstructurale arbitraire numérisee et explicitement considérée dans les modéles
numériques. Les granulats ont été supposés élastiques. Le modele élasto-viscoplastique
homogénéisé pour la matrice cimentaire a été déterminé par une procédure d'identification

inverse de ses différents constituants basée sur des tests de nanoindentation.

Pour réaliser I’homogénéisation du premier niveau correspondant a la matrice cimentaire,
nous I’avons supposée constituée de quatre phases mecaniquement distinctes. Le module
élastique effectif obtenu par la méthode d'homogénéisation numérique est tres cohérent avec

les résultats obtenus par Da Silva et al. [90] avec le modele analytique Mori-Tanaka et la
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méthode FFT. Un trés bon accord a été constaté entre les courbes contrainte de compression-
déformation de compression simulées pour le V.E.R. de la matrice cimentaire hétérogene et
homogénéisée en utilisant le modele élasto-viscoplastique identifié. Le modeéle
d’homogénéisation numérique proposé¢ prédit avec précision le comportement ¢élasto-

viscoplastique équivalent de la matrice cimentaire.

Pour réaliser I’homogénéisation de niveau Il correspondant au BHP étudié, nous avons
supposé celui-ci constitué de la matrice cimentaire déja homogénéisée, des agrégats et des pores
(larges et capillaires). Les agrégats et la porosité ont été représentés par des ellipses réparties
dans la matrice cimentaire. Le module eélastique effectif obtenu par notre procédure
d’homogénéisation numérique du niveau Il est en parfait accord avec les résultats

expérimentaux obtenus par Da Silva et al. [90].

La derniere partie de ce travail de thése a été consacrée a la préparation et a la caractérisation
mécanique de deux bétons avec deux différents adjuvants en utilisant le systeme de mesure 3D
de déformations sans contact par stéréo-corrélation d’images ARAMIS. L’utilisation de
I’adjuvant ALI CEM a permis d’améliorer la résistance a la compression du béton de plus de

50% par rapport a ’adjuvant ALI PRE.

A partir des résultats de ces travaux de recherche, nous pouvons donner quelques
perspectives :

e Extension de la procédure d’homogénéisation 2D au cas 3D en utilisant la
tomographie 3D d’un béton comme V.E.R.

e Identification d’une loi de comportement avec endommagement pour simuler le
comportement macroscopique du béton.

e Valider le modéle en exploitation des résultats expérimentaux obtenus par le systeme
de mesure 3D de déformations sans contact par stéréo-corrélation d’images
ARAMIS.
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Etude des propriétés nano-mécaniques d’un béton

Cette thése vise a développer une méthode d'homogénéisation numérique multi-échelle pour la prédiction des propriétés élasto-
viscoplastiques d'un béton a haute performance (BHP), ou les hétérogénéités microstructurales sont analysées par
nanoindentation. La procédure d'homogénéisation a été effectuée en deux niveaux en fonction de la microstructure du BHP :
le niveau correspondant a la matrice composée de produits d'hydratation, de clinker et de cendre volante, et le niveau
correspondant au mortier qui contient la porosité et les agrégats. Le comportement élasto-viscoplastique des phases
microstructurales individuelles de la matrice est identifié a partir des données de nanoindentation. Une méthode inverse est
réalisée en utilisant la simulation par éléments finis des tests de nanoindentaion combinée a une procédure d'optimisation
numérique. Les résultats micromécaniques sont ensuite utilisés comme parametres d'entrée pour I'homogénéisation élasto-
viscoplastique numérique a I'échelle microscopique. Le niveau correspondant au mortier est analysé par homogénéisation
numeérique en utilisant la simulation par éléments finis pour prédire les propriétés globales du béton. Les résultats sont comparés
aux résultats expérimentaux et analytiques macroscopiques issus de la littérature montrant un bon accord. La procédure
développée dans ce travail donne des résultats prometteurs pour la prédiction des propriétés élasto-viscoplastiques du BHP et
peut étre étendue a d'autres lois de comportement, y compris I’endommagement. La derniére partie de la thése est consacrée a
I'étude expérimentale de deux bétons préparés avec deux adjuvants différents.

Mots clés : Nanoindentation ; béton ; homogénéisation ; méthode des éléments finis.

Study of the nano-mechanic properties of a concrete

This thesis aims at developing a numerical multiscale homogenization method for prediction of elasto-viscoplastic properties
of a high performance concrete (HPC) where the microstructural heterogeneities are analyzed with the nanoindentation. The
homogenization procedure was separated into two-levels according to the microstructure of the HPC: the matrix level composed
of hydration products, clinker and fly-ash and the mortar level which accounts for large air porosity and aggregates. The elasto-
viscoplastic behavior of individual microstructural phases of the matrix are identified from nanoindentation data. An inverse
method is applied by using the finite element simulation of the nanoindentaion tests combined with a numerical optimization
procedure. The micromechanical results are then used as input parameters for numerical elasto-viscoplastic homogenization at
microscale. The mortar level is analyzed with numerical homogenization by using the finite element simulation to predict the
overall elasto-viscoplastic high performance concrete properties. The results are compared with macroscopic experimental and
analytical results from the literature showing a good agreement. The procedure developed in this work gives promising results
for the prediction of HPC properties and can be extended to other constitutive laws including damage. The last part of the thesis
is dedicated to the experimental study of two concretes prepared with two different adjuvants.

Keywords: Nanoindentation; concrete; homogenization; finite element method.
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