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Résumé

Dans cette étude, nous avons examiné deux matériaux composites innovants, qui ont
été développés en combinant des fibres cellulosiques avec des matrices minérales ou
organiques. Le premier matériau est un mélange de fibres cellulosiques et de mortier de
ciment, tandis que le second est un mélange de fibres cellulosiques et de PVC. Notre
objectif était de caractériser les propriétés de ces matériaux en effectuant des essais
mécaniques, thermiques, électriques et physico-chimiques, puis de modéliser les résultats
expérimentaux.

Pour le premier composite élaboré. Les résultats obtenus montrent que le
renforcement des mortiers de ciment avec les fibres induit une diminution de leurs
masses volumiques et par conséquent des résistances a la compression ainsi qu'une
augmentation de leur porosité et donc de leur capacité d’absorption en eau. De plus, les
mortiers renforcés des fibres aux taux de 5%, montrent les meilleures résistances a la
flexion avec une amélioration de 26% en appliquant une charge d’extraction d’eau de 8
kg.

La modélisation mathématique de la cinétique du processus de séchage a conduit a
l'identification du modele MR9 comme le plus approprié aux données expérimentales, se
distinguant par la valeur la plus élevée de R?, atteignant 0,9996, et la plus faible erreur
absolue moyenne (MAE) évaluée a 0,41 %.

Concernant le second composite étudié (matrice PVC et fibres cellulosique de la
luffa cylindrica) le plan d’expérience établi a montré que le pourcentage de fibres
influence les réponses IPD, FPE et PR. De plus, il existe une interaction significative entre

les deux facteurs suivants : la température et le pourcentage de fibres.

Mots-clés: matériaux composites, fibres cellulosiques, matrice minérale/organique,

expérimentation, modélisation.
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Abstract

In this study, we examined two innovative composite materials that were developed
by combining cellulosic fibers with mineral or organic matrices. The first material is a
mixture of cellulosic fibers and cement mortar, while the second is a mixture of cellulosic
fibers and PVC. Our objective was to characterize the properties of these materials by
conducting mechanical, thermal, electrical and physico-chemical tests and then modeling
the experimental results.

The results obtained demonstrate that the reinforcement of cement mortars with
fibers leads to a decrease in their bulk densities and consequently in their compressive
strengths, as well as an increase in their porosity and thus their water absorption capacity.
Moreover, the fiber-reinforced mortars at 5% rates exhibit the best flexural strengths,
with a 26% improvement when applying an 8 kg water extraction load.

The mathematical modeling of the drying process kinetics led to the identification of
the MR9 model as the most suitable for the experimental data, distinguished by the
highest R? value, reaching 0.9996, and the lowest mean absolute error (MAE) evaluated
at 0.41%.

Regarding the second composite studied (PVC matrix and cellulose fibers from luffa
cylindrica), the experimental design established showed that the fiber percentage
influences the IPD, FPE, and PR responses. Furthermore, there is a significant interaction

between the two factors: temperature and fibers percentage.

Keywords: composite materials, cellulosic fibers, mineral/organic matrix,

experimentation, modeling.
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Introduction générale

L'industrie de la construction est 1'un des secteurs les plus énergivores et les plus
émetteurs de dioxyde de carbone, contribuant ainsi de maniere significative aux
problémes environnementaux tels que le changement climatique. Dans ce contexte,
l'utilisation de matériaux de construction respectueux de l'environnement est devenue
une préoccupation majeure pour les chercheurs et les professionnels de l'industrie. Les
matériaux a base de fibres végétales sont une option intéressante, en raison de leur
disponibilité, de leur faible colit et de leur impact environnemental réduit.

Le sujet de recherche présenté dans cette these est une contribution a I'élaboration
de deux nouveaux matériaux composites. Ces matériaux sont développés en combinant
des fibres cellulosiques avec une matrice minérale (mortier de ciment) pour le premier
matériau et une matrice organique (PVC) pour le second matériau.

Récemment, l'utilisation de matieres cellulosiques naturels renouvelables, tels que
le bois, les plantes, et les déchets de papier dans la préparation des matériaux de
construction ont vécu un intérét considérable. Les avantages économiques et
environnementaux du recyclage sont importants pour ne citer que : 'économie de
matieres premieres, 'impact sur le environnement (ressource renouvelable), la réduction
des déchets, la protection de la nature, la 1égéreté des matériaux et I'amélioration de
certaines propriétés. Il est donc essentiel de développer des méthodes pour améliorer les
propriétés des matériaux a base de fibres végétales afin de les rendre plus durables et
adaptés a des applications de construction.

Le principal objectif de cette recherche est de développer des matériaux composites
a base de fibres cellulosiques présentant des propriétés améliorées. Il s’agit d'élaborer et
de caractériser deux matériaux composites en étudiant I'effet des fibres cellulosiques sur
les performances mécaniques, physiques et thermiques desdits matériaux.

Plus spécifiquement, les objectifs sont les suivants :

— Evaluer I'importance de I'application d'une pression de compactage sur les propriétés

physiques et mécaniques des composites a matrice minérale.
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— Etudier l'influence du mode de cure sur les propriétés des composites a matrice
minérale.

— Utiliser la méthode des plans d'expérience pour concevoir des tests sur les deux types
de composites élaborés.

— Utiliser une approche basée sur les réseaux de neurones artificiels pour prédire les
propriétés des deux types de matériaux composites.

— Etudier la cinétique de l'opération de séchage notamment la variation de la masse
relative et le taux de séchage pour les composites a matrices minérale.

La méthodologie de recherche suivie dans cette thése comprend plusieurs étapes.
Tout d'abord, une préparation des composites a matrices minérales et fibres cellulosiques
en utilisant des dosages exprimés en pourcentage du poids du ciment. Ensuite, une
caractérisation des différents constituants des matériaux de base utilisés est effectuée.
Ensuite, I'élaboration des deux matériaux composites est réalisée en combinant les fibres
cellulosiques avec les matrices minérales ou organiques. Des essais sont ensuite réalisés
sur les deux matériaux composites pour étudier leurs performances mécaniques,
physiques et thermiques. Enfin, Les résultats des essais sont traités de maniere adéquate
afin de modéliser les caractéristiques étudiées.

Les résultats de cette recherche sur les matériaux de construction a base de fibres
cellulosiques présentent plusieurs avantages. Ils permettent de faire une avancée
significative dans le domaine de la construction durable en proposant une alternative
écologique aux matériaux de construction traditionnels. Ils permettent de mieux
comprendre le comportement des matériaux composites renforcés avec des fibres
végétales et de contribuer a I'optimisation de leur utilisation dans les applications de la
construction. Ils apportent une contribution a la caractérisation des propriétés
meécaniques et physiques des matériaux composites renforcés avec des fibres végétales, a
l'identification des parametres influencant leur performance, et a la modélisation de leur
comportement pour I'amélioration de leur utilisation.

La these sera organisée en quatre chapitres.

Le premier chapitre consistera en une revue de 1'état de l'art sur les matériaux
composites a matrice minérale renforcés par des fibres cellulosiques. Ce chapitre
comprendra également une présentation de leurs applications ainsi que de leurs
propriétés physiques, mécaniques et thermiques.

Le deuxieme chapitre portera sur les composites a matrice organique (PV(C)

renforcée par des fibres cellulosiques.
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Le troisieme chapitre sera consacré a l'élaboration expérimentale et a la
caractérisation des composites a matrices minérales/organiques renforcés par des fibres
cellulosiques dans différentes conditions expérimentales.

Le quatrieme chapitre abordera la modélisation du comportement de ces matériaux,
présentera les interprétations des résultats obtenus et proposera des recommandations
pour leur amélioration.

Enfin, la these présentera les conclusions de 1'étude, les apports dans le domaine de
recherche investi ainsi que les orientations pour des travaux futurs. En outre, la

bibliographie et les annexes seront incluses dans le document.



Chapitre 1 : Etat de I'art sur les matériaux composites

a matrice minérale et fibres cellulosique

1.1. Introduction

Au cours des derniéres années, les problémes liés a I'environnement, a I'hygiéne et
a la sécurité ont motivé des recherches approfondies sur les matériaux respectueux de
I'environnement. Un intérét particulier a été porté a l'utilisation de fibres issues de
sources végétales renouvelables dans les matériaux composites [1-4]. Leurs propriétés
mécaniques et physiques importantes, ainsi que leurs avantages environnementaux, sont
la principale motivation de leur utilisation comme alternatives aux renforcements
conventionnels.

Les fibres végétales ou cellulosiques (VF) présentent une gamme d'avantages
significatifs, tels qu'une large disponibilit¢ a un colt relativement faible, la bio-
renouvelabilité, la recyclabilité, la biodégradabilité, 1'aspect non toxique, une faible
émission de gaz carbonique et des propriétés physiques et mécaniques intéressantes
(faible densité et ténacité équilibrées, dureté et résistance) [5, 6] .

Les fibres végétales existent dans une variété de formes, telles que des filaments, des
pulpes ou des fibres, et présentent des différences en termes de diametre, rapport
d'aspect, longueur et rugosité de surface. De plus, leur surface peut étre facilement
modifiée pour avoir un caractere hydrophile ou hydrophobe ou pour y attacher des
groupements fonctionnels [4].

Bien que les matériaux de construction fragiles aient été renforcés avec des fibres
végétales depuis 1'Antiquité, le concept de renforcement des VF dans les matériaux
cimentaires a été développé dans les années 1940, lorsque ces fibres ont été évaluées
comme des alternatives potentielles aux fibres d'amiante [7].

De nos jours, le besoin de matériaux de construction durables et économes en
énergie a conduit a des recherches approfondies sur des matériaux alternatifs pour
produire des produits de construction respectueux de 1'environnement. Les applications

des composites de ciment a fibres végétales sont diverses, telles que la fabrication
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d'éléments non structuraux a parois minces, en particulier les produits a parois minces
pour les cloisons, les enveloppes ou les toits de batiments, les panneaux plats, les tuiles et
les composants préfabriqués en général [8].

Les composés de ciment avec VF présentent une ténacité, une ductilité, une capacité
de flexion et une résistance aux fissures améliorées par rapport aux matériaux a base de
ciment renforcés non fibreux. Le principal avantage du renforcement fibreux est le
comportement du composé apres le début de I'écrasement, car les fibres comblent les
fissures de la matrice et transferent les charges. Leur durabilité apres fissuration peut
permettre une utilisation intensive de ces composés dans la construction. Les fibres de
cellulose offrent une rigidité, une résistance et une capacité de liaison suffisantes aux
matrices a base de ciment pour améliorer de maniére significative la résistance a la flexion,
la ténacité et la résistance aux chocs [9-11]. De plus, ces fibres peuvent réduire le retrait
plastique libre [12], la conductivité thermique [13], améliorer les performances
acoustiques, augmenter l'absorption acoustique, I'amortissement spécifique et la densité
du composite [14].

Malgré tous les avantages cités précédemment, la production industrielle de
composites a base de ciments renforcés de fibres végétales est actuellement limitée par la
durabilité a long terme de ces matériaux. Le probleme de durabilité est lié a une
augmentation de la fracture des fibres et a une diminution de I'arrachement des fibres en
raison d'une combinaison de facteurs, tels que l'affaiblissement des fibres par I'attaque
alcaline, la minéralisation des fibres due a la migration des produits d'hydratation vers les
lumens et la variation d'espace et de volume due a leur forte absorption d'eau [15-19].
Cela entraine une réduction de la résistance et de la ténacité du matériau apres la
fissuration.

Le role des fibres cellulosiques en tant que renfort consiste a combiner de maniere
adéquate la bonne liaison interfaciale entre la fibre et la matrice, ainsi qu'a assurer la

durabilité du matériau.

1.2 Composition et types de matériaux composites

1.2.1 Composition

De maniére générale, tout matériau constitué de deux composants ou plus ayant des
propriétés différentes et des limites distinctes entre les composants peut étre appelé matériau

composite. De plus, I'idée de combiner plusieurs composants pour produire un matériau doté de
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propriétés qui ne peuvent étre obtenues avec des composants individuels est utilisée par
I'nomme depuis des milliers d'années [20].

Les matériaux composites peuvent étre classer en deux grandes categories:

La premiere comprend les composites appelés « matériaux chargés ». La principale
caractéristique de ces matériaux est I'existence d'un matériau de base ou matriciel dont les
propriétés sont améliorées en le remplissant de particules. Habituellement, la fraction
volumique de la matrice est supérieure a 50 % dans de tels matériaux, et les propriétés du
matériau, etant naturellement modifiees par les charges, sont principalement regies par la
matrice. En regle générale, les matériaux chargés peuvent étre traités comme homogenes et
isotropes, c'est-a-dire que les modeles traditionnels de mécanique des matériaux développés
pour les métaux et autres matériaux conventionnels peuvent étre utilisés pour décrire leur
comportement.

Le deuxieme groupe de matériaux composites étudié ici concerne les composites appelés
« matériaux renforcés ». Les composants de base de ces matériaux (parfois appelés « composites
avances ») sont des fibres longues et fines possédant une résistance et une rigidité eélevées. Les
fibres sont liées a un matériau matriciel dont la fraction volumique dans un composite est
généralement inférieure a 50 %. Les principales propriétés des composites avancés (qui
conférent a ces matériaux une large application en ingénierie) sont régies par des fibres. [20]

1.2.2 Types de matériaux composites

Les matériaux composites a matrice minérale et fibres cellulosiques font partie de la
famille des composites renforcés par des fibres. Sachant que, les composites renforcés
sont classés en trois catégories principales en fonction du type de renfort utilisé. La Figure
I.1 illustre cette classification schématique des composites renforcés, qui comprend les
composites renforcés par des particules, les composites renforcés par des fibres et les

composites structuraux.

1.2.2.1 Les composites renforcés par des particules

Dans ces composites, des particules solides, telles que la silice, I'oxyde d'aluminium
ou encore la céramique, sont dispersées dans une matrice polymere, métallique,
cimentaire ou céramique. Ces composites sont souvent utilisés pour leur résistance a

I'usure et leur résistance aux hautes températures.
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1.2.2.2 Les composites renforcés par des fibres

Dans ces composites, des fibres, telles que la fibre de carbone, fibre de verre, fibre
végétale ou la fibre d'aramide, sont incorporées dans une matrice polymere, métallique
ou céramique. Ces composites sont souvent utilisés pour leur résistance mécanique

élevée, leur légereté et leur résistance a la corrosion.

1.2.2.3 Les composites structuraux

Dans ces composites, les renforts sont organisés de maniére a supporter les charges
appliquées dans une direction spécifique, tandis que la matrice assure la cohésion entre
les renforts. Ces composites sont souvent utilisés pour leur capacité a supporter des
charges élevées dans des directions spécifiques.

Il est important de noter que ces trois catégories de composites renforcés peuvent
étre subdivisées en de nombreuses autres sous-catégories en fonction des matériaux

utilisés, de la géométrie du renfort, et des procédés de fabrication utilisés.

Matériaux
composites
v ' '
Renforcés par Renforcés par
: : Structuraux
des particules des fibres
G : x ;
rc?sses Pet-ltes F'lbr?s : F[brés Sandwiches Stratifiés
particules particules alignées discontinues

Figure 1. 1 Classification des composites renforcés

La Figure 1.2 présente une autre classification des matériaux composites en fonction

du type de renfort utilisé.

— Les composites a renforts de particules utilisent des particules solides comme
renfort, dispersées dans une matrice. Ils sont souvent utilisés pour améliorer les
propriétés d'usure, de dureté ou de conductivité thermique.

— Les composites a renforts de paillettes utilisent des paillettes, généralement en

meétal, pour améliorer la conductivité électrique ou thermique de la matrice.
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— Les composites a renforts de fibres utilisent des fibres, telles que la fibre de verre
ou naturelle.
— Les composites stratifiés utilisent des couches de différents matériaux empilées
les unes sur les autres pour former un matériau composite.
Chaque type de composite présente des avantages et des inconvénients en termes
de propriétés et d'applications spécifiques. Le choix du type de composite dépend des

exigences de 'application et des caractéristiques requises pour le matériau composite.

Composite a renforts Composite a renforts
de particules de paillettes

L v

5v]i

-

Composite a renforts

da flbree Composite stratifié

Figure 1. 2 Types de composites renforcés

1.2.3 Composition de matériaux composites a matrice minérale et fibres

cellulosiques

Les matériaux composites a matrice minérale et fibres cellulosiques sont de plus en
plus utilisés dans de nombreuses applications industrielles. Ces composites sont
fabriqués en mélangeant une matrice minérale, telle que le ciment ou la chaux, avec des

fibres cellulosiques telles que le bois, le bambou ou le chanvre.

L'incorporation de fibres de papier usagées (WPF) a amélioré les propriétés des

composites a base de ciment. Grace a I'homogénéité et a la composition bien connues des
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fibres recyclées issues des vieux papiers, elles sont de plus en plus ajoutées en petites
quantités aux mortiers de ciment, offrant ainsi un mortier/coulis performant avec une
fonction isolante et un faible impact environnemental [21]. Selon Galan -Marin et.al [22],
les composites cimentaires renforcés de fibres végétales ont un impact environnemental
plus faible que les matériaux traditionnels, nécessitent moins de transformations
industrielles et technologiques et améliorent I'évaluation du cycle de vie du produit final
par rapport aux bétons classiques ou améliorés [23]. Les matériaux de construction
renforcés de fibres sont utilisés dans une large gamme d'applications, depuis les systemes
de construction, de platre et de mortier jusqu'aux composites non porteurs et aux
applications décoratives [24]-[25].

Les matériaux composites a matrice minérale et fibres cellulosiques sont des
matériaux qui présentent des propriétés intéressantes, telles qu'une faible densité, une
bonne résistance mécanique et une excellente résistance a la corrosion, ce qui les rend
utiles pour diverses applications, telles que la construction et le génie civil, etc... Les
produits connus fabriqués a partir de fibres cellulosiques recyclées sont les plaques de
platre, les matériaux isolants pour l'isolation thermique des murs et des sols, l'isolation
phonique des plafonds et des toitures, ainsi que les briques constituées de fibres de

papiers recyclé agglomérées avec du ciment [26].

1.2.3.1 Types de matériaux composites a matrice minérale et fibres cellulosiques

Il existe plusieurs types de matériaux composites a matrice minérale et fibres

cellulosiques. Nous présentons ci-dessous quelques exemples.

1.2.3.1.1 Les composites ciment-fibre

[ls sont fabriqués a partir de ciment et de fibres végétales telles que la cellulose, la
paille ou le bambou. Ces composites sont utilisés dans la construction pour des
applications telles que les panneaux de cloisonnement et les tuiles de toiture.

Les composites renforcés de fibres ont acquis une acceptation considérable dans les
applications structurelles en raison de leurs caractéristiques technologiques et de leur
faible cofit, ce qui les rend attrayants pour l'industrie du ciment. Les composites renforcés
de fibres naturelles sont connus pour étre une alternative avantageuse et moins nocive

pour l'environnement car ils proviennent de plantes [1]. Ces composites présentent des
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avantages par rapport aux fibres synthétiques, telles que les composites en fibre de verre,
qui nécessitent une consommation d'énergie plus importante pour leur fabrication.

En revanche, les fibres naturelles ont une biodégradabilité, une non-toxicité, une
disponibilité facile, une faible densité, un colt faible, une bonne résistance spécifique et
une grande résistance a la corrosion et a la fatigue. Cependant, elles ont également des
inconvénients tels que la perte de maniabilité, la dégradation des fibres et I'hétérogénéité
des matériaux [2].

Les composites ciment/fibres (CCF) constituent une alternative intéressante dans le
domaine de la construction en raison de leur efficacité énergétique et économique ainsi

que de leurs performances environnementales.

1.2.3.1. 2 Les composites géopolymeéres-fibre

[ls sont fabriqués a partir de géopolymeres, qui sont des matériaux de construction
a base de silicates alcalins, et de fibres de cellulose. Ces composites ont des propriétés
mécaniques similaires a celles des composites ciment-fibre et sont également utilisés dans

la construction.

1.2.3.1. 3 Les composites argile-fibre

IIs sont fabriqués a partir d'argile et de fibres végétales. Ces composites sont utilisés
dans la construction pour des applications telles que les briques et les panneaux de
cloisonnement. Chaque type de composite présente des propriétés uniques qui le rendent

adapté a des applications spécifiques.

1.2.3.2 Les matrices

Le role principal des matrices dans les matériaux composites est de transférer les
contraintes apportées sur le matériau, aux fibres, de les protéger contre les agressions
extérieures et de leur donner une forme. Les matrices doivent également étre
suffisamment déformables et présenter une certaine compatibilité avec le renfort.

Selon la nature de la matrice, les matériaux composites sont classés comme suit :
composites a matrice organique, a matrice métallique ou a matrice minérale (Voir le
Tableau 1.1). Divers renfort sont associés a ces matrices. Seuls certains couples
d’associations ont actuellement un usage industriel, d’autre faisant l'objet d’un

développement dans les laboratoires de recherche.
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Tableau 1. 1 Types de matériaux composites

Matériaux composites
Matrices Renforts
. Renforts fibreux (verre, carbone, aramide, etc.)
Matériaux _ . . : ,
+ Matrice organique Renforts particulaires (poudres, granulés, etc.)
composites
P _ (résines, polymeres) | Exemples : pieces automobiles, aéronautiques,
organiques .
nautiques, etc.
Renforts fibreux (carbone, verre, etc.)
Matériaux . R Renforts particulaires (particules, poudres,
, Matrice métallique
composites ) L etc.)
L (alliages métalliques) . .
métalliques Exemples : pieces de machines, de moteurs, de
turbines, etc.
Renforts fibreux (cellulose, verre, etc.)
Matériaux Matrice minérale Renforts particulaires (poudres minérales,
composites | (céramique, ciment, etc.)
minérale béton, etc.) Exemples : revétements, structures de
batiments, produits abrasifs, etc.

1.2.3.3 Les renforts (ou fibres)

Les renforts sont utilisés dans les matériaux composites pour augmenter leurs
propriétés mécaniques, telles que la rigidité, la résistance a la rupture, la dureté, etc., ainsi
que pour améliorer leurs propriétés physiques, comme leur comportement face au feu et
a l'abrasion, leur résistance a la température (conservation des caractéristiques
meécaniques a haute température) et leurs propriétés électriques. En plus des propriétés
mécaniques élevées qu'ils procurent, les caractéristiques recherchées dans les renforts
sont une masse volumique faible, une compatibilité avec les matrices et une facilité de
mise en ceuvre. Les renforts peuvent étre d'origines diverses, qu'elles soient animales,
végétales, synthétiques, etc.

Il existe plusieurs classes de renforts fibreux utilisés dans les matériaux composites
[27], notamment (Voir la Figure 1.3) :

— Les fibres de verre : elles sont couramment utilisées pour leur résistance a la

traction, a la compression et a la flexion.

— Les fibres de carbone : elles sont tres rigides et résistantes, offrant des

performances mécaniques élevées aux matériaux composites.
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— Les fibres d'aramide : elles sont appréciées pour leur résistance aux chocs et leur
capacité a absorber l'énergie, ce qui les rend utiles pour les applications
nécessitant une résistance aux impacts.

— Les fibres naturelles : elles sont souvent utilisées comme alternatives durables
aux fibres synthétiques. Les exemples incluent les fibres de lin, de chanvre, de
bambou et de sisal.

— Les fibres céramiques : elles sont utilisées pour leur résistance a la chaleur et aux
produits chimiques, ce qui les rend utiles pour les applications a haute
température.

— Les fibres métalliques : elles sont parfois utilisées dans les matériaux composites

pour améliorer leur conductivité électrique ou leur résistance a la corrosion.

. Renfort

I 1
s -\. \

Organiques Inorganiques
Polyesters ]— Végétaux | Minéraux |
- Bois Meétalliques 1 Céramiques J
[ Aramides ]—
— ) Verre CDER
Coton | /
Papier Bore r
FEEE— I Y
Tute Carbone f

Figure 1. 3 Différents classes de renforts

Au fil des trois dernieres décennies, plusieurs études ont été conduites par des
chercheurs sur les composites de ciment renforcés avec des fibres naturelles issues
de plantes. la section suivante se concentrera sur les connaissances actuelles relatives a

I'utilisation de fibres végétales comme renfort pour la pate de ciment et le mortier [28].

1.2.3.4 Fibres naturelles végétales

Il existe divers types de fibres naturelles végétales utilisées dans la fabrication de

matériaux composites. Voici quelques exemples de ces fibres :
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1.2.3.4.1 Fibre libérienne
Les fibres libériennes sont des fibres extraites de I'écorce des tiges de plantes telles
que le jute, le lin, I'abaca et le kénaf. Le processus d'extraction, appelé rouissage, implique
la dégradation biologique ou chimique des tiges coupées. Les fibres libériennes se
caractérisent par des faisceaux de fibres longues et résistantes, ce qui les rend idéales

pour la fabrication de fils, de textiles, de cordes, de sacs et autres produits similaires [28].

1.2.3.4.2 Fibre de feuille

Les fibres foliaires sont des fibres grossieres et dures obtenues a partir des tissus
foliaires par raclage manuel apres un processus de battage/rouissage ou une extraction
mécanique. En raison de leur résistance relativement élevée, les fibres de feuilles sont
généralement utilisées pour la production de cordes, de tissus, de tapis et de nattes.

Quelques exemples de fibres de feuilles sont le sisal, le caroa, le henequen et1'ananas [28].

1.2.3.4.3 Fibre de graines

La fibre de coco est un exemple typique de fibre de graine, extraite de la coque de la
noix de coco. Ces fibres légeres et résistantes sont principalement utilisées dans la
production de cordes, de tapis, de sacs, de brosses, de géotextiles, etc. D'autres fibres de
graines sont également extraites de la gousse ou de la capsule de certaines graines de
plantes, comme le coton, le kapok et la soie d'asclépiade. Ces fibres douces et flottantes
sont largement utilisées dans les textiles, les équipements de sécurité aquatique,

l'isolation, les tissus d'ameublement et les matelas [28].

1.2.3.4.4 Fibre de tige

Les fibres de tige sont extraites des tiges de plantes telles que la canne a sucre, le
mais, I'aubergine, le tournesol, le bois et la paille de diverses céréales comme l'orge, le blé
et leriz. Ces fibres sont utilisées dans diverses applications industrielles, notamment pour
la fabrication de papier et de carton. Les fibres de tige sont particulierement prisées pour
leur haute résistance a la traction et leur faible cofit. Toutefois, leur utilisation dans les

textiles est relativement limitée en raison de leur rigidité et de leur manque de souplesse

[28].
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1.2.3.4.5 Herbe et autres résidus de cultures a fibres

Les herbes hautes comme le ray-grass, I'herbe a éléphant, le panic raide et le bambou
sont des sources importantes de fibres. L'augmentation prévue de 55% des cultures
mondiales d'ici 2030, selon la FAO [29], permettra également d'obtenir des résidus de
culture fibreux, tels que les téguments de légumineuses, les coques d'arachides, de
noisettes et de mais, ainsi que les tiges de millet, pour renforcer les composites a base de
ciment. Ces fibres peuvent étre utilisées aussi dans la production de papier, de tissus et

d'autres produits [28].

1.2.3.4.6 Bois et fibres spéciales

Les fibres de bois sont abondantes a travers le monde, provenant d'une grande
variété d'arbres et sont généralement divisées en deux groupes : les résineux et les feuillus.
Bien que les fibres de résineux soient généralement plus longues que les fibres de feuillus,
le nombre de fibres dans un gramme donné de pate est significativement plus élevé pour
la pate de feuillus. Les fibres de cellulose sont des fibres naturelles a base de plantes qui

sont traitées industriellement, ce qui améliore la liaison et la résistance aux alcalis [28].

1.2.4 Fibres cellulosiques

Il existe plusieurs sources de fibres cellulosiques disponibles, comme le bois, le
coton, le lin, le jute, le sisal et le chanvre. En outre, les sous-produits issus de la culture de
plantes telles que le mais, le blé, le riz, la canne a sucre, la banane et la noix de coco peuvent
également étre utilisés comme sources de fibres cellulosiques.

Les dimensions et la disposition des cellules unitaires au sein d'une fibre
cellulosique influencent sa structure et ses propriétés, qui a leur tour affectent les
propriétés des composites. Les caractéristiques des fibres, telles que la quantité, la
morphologie et les propriétés, dépendent de facteurs tels que l'espece végétale, la
production agricole, le lieu et les conditions de culture. Ces variables représentent un
obstacle majeur a la production a grande échelle de composites a base de cellulose [30].

La figure 1.4 montre que les fibres végétales sont structurées autour d'un canal
central appelé le lumen, qui assure le transport de I'eau et des nutriments, et d'une paroi
cellulaire. Cette derniére est composée de plusieurs couches : lalamelle moyenne, la paroi
fine primaire et le mur secondaire, qui est lui-méme subdivisé en trois parties : le mur

secondaire externe (S1), la paroi secondaire médiane (S2) et la paroi secondaire interne
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(S3). Chacune de ces couches est constituée de microfibrilles disposées dans l'espace

selon une orientation définie (angles) [24-25].

Lumen

7
—d Secondary
walls
Lignin g Lo
Hemicellulose
Primary
Cellulose - wall
Middle

lamella

Figure 1. 4 Schéma de la structure des fibres végétales

La résistance de la fibre est un facteur important dans la sélection d'une fibre
naturelle pour une application spécifique. Les fibres naturelles telles que les fibres
cellulosiques ont une résistance mécanique intrinséque qui dépend de leur structure, leur

cristallinité, leur morphologie, leur composition chimique, et de leur traitement.

1.2.4.1 Composition chimique des fibres cellulosiques

Les fibres naturelles d'origine végétale sont composées de cellulose, d'hémicellulose,
de lignine, d'extraits et de cendres. Les quantités de ces composants dépendent de
facteurs tels que le type de fibre, les conditions de croissance, les dimensions, l'age,
I'emplacement sur la plante, I'extraction et les méthodes de transformation. Le tableau 1.1
présente les variations de composition chimique de certaines fibres sélectionnées. Ces
fibres sont hautement hydrophiles en raison de la présence d'hémicelluloses et de
groupes hydroxyle dans leurs parois cellulaires. Selon Alvarez et al. [33], la teneur élevée
en groupes hydroxyle de la cellulose améliore les propriétés d'absorption de I'humidité
dans les fibres végétales. Ainsi, la lumiere ouverte, les pores de la paroi cellulaire et
I'impact cumulatif des groupes hydroxyle rendent ces fibres sensibles a l'instabilité
dimensionnelle induite par la sorption d'humidité. Faruk et al. [4] ont suggéré que la
teneur en humidité des fibres végétales a un impact considérable sur leurs propriétés

mécaniques et leurs performances dans les composites.
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Des études antérieures ont montré que la composition chimique des fibres végétales
a une grande influence sur ses propriétés mécaniques. En effet, la cellulose,
I'hémicellulose et la lignine sont principalement responsables du comportement de
liaison et de la dégradation des fibres naturelles dans les composites. Selon Li et al. [34],
la résistance et la rigidité des fibres naturelles dépendent de la teneur en cellulose et de

|'orientation des microfibrilles dans la paroi cellulaire.

Tableau 1. 2 Constituants chimiques et indice de cristallinité (IC) pour divers types de

fibres [35].

Densité  Cellulose Hemicellulose Lignine Cendres

Type de fibre (g/cm3) (Wt.%) (Wt.%) (Wt.%) (Wt.%) IC (%) Reférence
Jute 1.3-14 60 221 15.9 1.0 58 [36-40]
Ecorce Ramie 1.5 80-85 3-4 0.5 - 62.9  [36,38, 39,41, 42]
Ou Kénaf 1.5 72 20.3 9 4.0 72.1 [4, 31, 32, 36]
Fibres Lin 1.5 71 18.6-20.6 2.2 - 86.1 [4,29, 31, 37, 38]
Chanvre 1.5 72 10 3 2.3 79.9 [38]
Sisal 1.5 74-75 10-13.9 7.6-7.9 0.4 72.2 [37, 38, 46, 47]
Banane 1.5 60-65 6-8 5-10 1.2 39 [39, 47, 48]
Abaca 1.5 56-63 20-25 7.9 - 68.7 [48, 49]
Leaf Raphia - 44.6 13.5 2.7 - 64 [50]
Ananas 0.8-1.6 83 - 12 - 38 [36, 37, 48]
Bromelia pinguin 1.4 70.7 211 7.5 0.8 75.6 [36, 41, 51]
Piassava 28,6 31.6 - 48.4 - - [36, 52]
Kapok - 50.7 49.3 13.4 - 35.3 [53, 54]
Tige de coton 1.5 50,6 28.4 23.1 - 74 [50]
Fruit/ Manche - 55 20.6 23.8 - . [55]
Graine Herbe - 69 - 17 - 74.1 [56]
Lufa cylindrique 0.82 62 20 11.2 0.40 59.1 [57]
Coco 1.2 43-53 14.7 38-40 44 [36, 37, 46, 52]]
Bois Densité douce - 30-60 20-30 21-37 <1 - [58]
Densité dur - 31-64 25-40 14-34 <1 71.6 [58, 59]
Paille de riz - 43.2 31.7 16.9 9.9 77 [50, 59]
Paille de blé 43.2 34.1 22 4.99 54.4 [4, 52-56]
Talus
Orge - 31-45 14-15 24-29 - - [64]
Paille de mais - 39.82 23.19 11.98 - 50.3 [48, 59]
Bambou 0.6-1.1 33-45 30 20-25 - 59.7 [36-38, 48, 49]

Reed Bagasse 1.25 69.4 21 4.4 0.6 45.2 [40, 43-55, 58]




Chapitre 1 : Etat de 'art sur les matériaux composites a matrice minérale et fibres cellulosique 17

1.3 Les propriétés des composites renforcés par des fibres végétales

(cas ciment/fibre)
1.3.1 Propriétés a I'état frais [28]
1.3.1.1 la consistance et la maniabilité

La consistance (cohérence) fait référence a la résistance d'un matériau a la
déformation, tandis que la maniabilité fait référence a la facilité avec laquelle un matériau
peut étre travaillé ou manipulé.

En général, les matériaux a consistance plus élevée ont tendance a avoir une
maniabilité plus faible, car ils sont plus résistants a la déformation et nécessitent donc
plus de force ou d'énergie pour étre manipulés. Et inversement, les matériaux ayant une
consistance plus faible ont tendance a avoir une meilleure maniabilité car ils sont plus
faciles a déformer et a travailler.

La maniabilité des mélanges de ciment renforcés de fibres naturelles est influencée
par le rapport d'aspect des fibres et la fraction volumique dans le mélange, entrainant une
diminution de la maniabilité due a 1'absorption d'humidité par les fibres naturelles
hydrophiles. Mansur et Aziz [66] ont observé une réduction de la maniabilité avec
I'augmentation de la longueur et de la teneur en fibre de jute dans le mélange de ciment
et de mortier. Tandis que Savastano et al. [67] ont constaté une réduction de la maniabilité
dans les composites de ciment renforcés de pulpe d'eucalyptus, de fibre de coco ou d'une
combinaison de pulpe d'eucalyptus et de fibres de sisal.

Pour remédier a la diminution de la maniabilité, les fibres peuvent étre prétraitées
pour réduire leurs composants chimiques absorbant 1'eau, et des mélanges ayant une
maniabilité adéquate peuvent étre obtenus en tenant compte de la propriété d'absorption

d'eau des fibres dans la conception du mélange [28].

1.3.1.2 Temps de prise

Le temps de prise fait référence au temps qu'il faut a un matériau, tel qu'un mélange
cimentaire, pour passer d'un état plastique a un état solide.

Les fibres naturelles d'origine végétale contiennent des composants chimiques, tels
que la lignine, 1'hémicellulose et la pectine, qui peuvent étre hydrolysés dans des
conditions alcalines pendant le processus d'hydratation du ciment. Cette hydrolyse

produit des sucres hydrosolubles qui peuvent abaisser la température d'hydratation du
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ciment et retarder la formation des produits d'hydratation. Par conséquent, la présence
de ces fibres dans les composites de ciment peut retarder le temps de prise et réduire la
chaleur d'hydratation, ce qui affecte négativement la résistance et la durabilité du produit
final.

Les fibres naturelles d'origine végétale peuvent avoir un impact négatif sur
I'hydratation des composites cimentaires. Des études ont montré que la présence de ces
fibres dans les composites de ciment peut retarder le temps de prise, réduire la chaleur
d'hydratation et abaisser la température d'hydratation du ciment. Cela est di a
I'hydrolyse des composants chimiques dans les fibres qui produisent des sucres solubles
qui affectent la formation des produits d'hydratation. L'effet négatif peut étre réduit en
utilisant des fibres prétraitées avec de faibles quantités de lignine, en augmentant la
température de durcissement et en ajoutant des accélérateurs chimiques ou des
matériaux supplémentaires comme de la poudre de calcaire finement broyée pour
améliorer I'hydratation précoce.

Bilba et al. [68] ont découvert que les composites de ciment renforcés de fibres de
bagasse de canne a sucre présentaient un temps de prise retardé et une chaleur
d'hydratation réduite. Cet effet était dii a la formation de sucres hydrosolubles résultant
de I'hydrolyse alcaline de la lignine et de la solubilisation partielle de 1'hémicellulose
présente dans les fibres. De méme, Sudin et Swamy [69] ont soup¢onné que le temps de
prise retardé observé dans la matrice de ciment Portland renforcée de flocons de bambou
était causé par des niveaux élevés de sucres dans la fibre. Ces sucres solubles réagissent
avec la matrice cimentaire en formant des composés calciques qui abaissent la
température d'hydratation du ciment et ralentissent la formation des produits
d'hydratation. Fan et al. [70]ont suggéré que les glucides et les hémicelluloses présents
dans le bois étaient responsables de la réduction de I'hydratation du ciment observée dans

les composites bois-ciment qu'ils ont étudiés.

1.3.1.3 Le retrait plastique

Le retrait plastique des mélanges a base de ciment frais se produit lorsque la surface
fraichement coulée perd de I'humidité en raison de 1'évaporation, ce qui entraine une
réduction de volume et la formation de fissures qui peuvent avoir un impact sur la
résistance et la durabilité du matériau. L'exposition a des conditions seches, chaudes,

venteuses ou a faible humidité peut aggraver le probléme. Pour éviter le retrait plastique,
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des techniques de durcissement appropriées, telles que l'utilisation de composés de
durcissement ou le durcissement humide, sont recommandées.

Plusieurs études ont montré que l'ajout de fibres végétales, telles que les fibres de
sisal, de noix de coco [64-65] pouvait améliorer les propriétés des mélanges de ciment. Les
fibres permettent de controler la fissuration, retarder la corrosion des armatures et
réduire le retrait plastique libre et le développement de fissures. L'amélioration de la
résistance au retrait plastique peut étre due a un module élastique plus élevé des fibres
par rapport a la matrice de ciment et a un pontage des fissures induit par ces fibres. Les

fibres de lin hydrophiles améliorent également la liaison fibre-matrice.

1.3.2 Propriétés a I’état durci

Le composite de ciment renforcé avec des fibres naturelles peut atteindre des
caractéristiques mécaniques supérieures a celles des matériaux conventionnels
couramment utilisés dans l'industrie. Les fibres inhibent I'initiation et la propagation des
fissures. Elles atténuent la progression des microfissures, empéchant ainsi une rupture
soudaine. En conséquence, la longueur des fissures dans la matrice durcie est plus courte,
ce qui améliore considérablement l'imperméabilité et la durabilité des composites
exposés a l'environnement [4]. La figure 1.5 présente une image comparant du béton

renforcé de fibres végétales a un autre sans fibres incorporées.

Sans fibres

Avec fibres

P AL ST F e
L R
/{ T s N,

Figure 1. 5 Différence entre le béton armé de fibres végétales et le béton sans fibres
incorporées
1.3.2.1 Retrait de séchage

Dans les mélanges de ciment, le retrait de séchage est un probleme courant qui peut

étre maitrisé en ajoutant des fibres naturelles d'origine végétale. Cependant, certaines
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études [12] ont montré que l'ajout de fibres courtes de sisal et de noix de coco peut en fait
augmenter le retrait au séchage de 2 a 3 %. Ceci est attribué a la forte absorption d'eau et
a la surface moins lisse de la fibre de sisal, ce qui peut entrainer une augmentation de la
porosité dans la matrice. Le comportement au retrait de séchage de ces mélanges dépend
des caractéristiques et de la fraction volumique des fibres, ainsi que de leur effet sur la

structure poreuse de la matrice.

1.3.2.2 Propriétés mécaniques

L'ajout de fibres synthétiques aux composites de ciment améliore généralement leur
ténacité, leur ductilité et leur résistance aux chocs. Des effets similaires ont été observés
dans certains composites de ciment renforcés de fibres végétales naturelles. Les
recherches de Ramakrishna et Sundararajan [72] ont révélé que les dalles de mortier
renforcé de fibres végétales avaient une résistance aux chocs 3 a 18 fois plus élevée que
les dalles non renforcées, la résistance aux chocs la plus élevée étant enregistrée dans les
dalles renforcées de fibres de coco. Selon Munawar et al. [73], 1a fibre de coco est la fibre
naturelle la plus résistante, avec une capacité de déformation environ 4 a 6 fois supérieure
a celle des autres fibres naturelles. La ductilité élevée des fibres de coco est bénéfique
pour réduire la fragilité des composites de ciment.

Le tableau 1.3 donne un aperc¢u [74-78] des propriétés mécaniques des composites
de ciment durcis a l'air renforcés avec diverses fibres de pate a 28 jours. La résistance de
la pate de ciment renforcée de fibres de sisal a brins s'est avérée inférieure a celle des
composites contenant des fibres de pate de sisal en raison de la surface spécifique accrue
de ces dernieres et de leur rigidité réduite, entralnant une meilleure interaction fibre-
matrice. Le raffinage des fibres de pate par battage et l'augmentation de leur rapport
d'aspect ont également contribué a une meilleure interaction. Les fibres d'abaca avaient
une résistance mécanique élevée en raison de leur rapport d'aspect élevé, de leur
ramollissement accru des fibres et de leur surface spécifique. La résistance a la flexion et
la ténacité avaient des tendances différentes, la premiéere culminant a 8-10% de teneur en

fibres et la seconde augmentant avec un volume de fibres plus élevé.
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Tableau 1. 3 Résistance mécanique a 28 jours des composites cimentaires renforcés de
différentes fibres végétales

Volume de - N o iss
: - Rapport Résistance ala ténacité ala
M?etgllce%‘(cie Type de fibre {})E)reersi d’aspect de flexion rupture  Réference
masse) fibres (MPa) (KJ/m*)
Pite _ 0 — 11.8 3.7 0.04 +0.01 [74]
Pate kraft résineux
raffinée 4 53 19.2+19 0.64 + 0.09
8 23.5+0.8 1.32+0.11
12 25.0+2.1 1.93+£0.42
Pate kraft de déchets
de sisal non raffinée 4 122 16.5+0.6 0.39 £ 0.06
8 21.5+1.6 0.92+0.13
12 20.3+1.4 1.41+0.20
Pate kraft de bananier
non raffinée 4 127 15.5+1.3 0.21+£0.03
8 19.5+1.4 0.53+0.08
12 20.1+£25 1.01 £ 0.15
Pate kraft d'eucalyptus
non raffinée 4 61 15.6 + 0.8 0.29 £ 0.04
8 214%09 082011
12 22213 1.50+0.18
Pate kraft de bambou
raffinée 4 89 144+ 1.0 0.58+0.17 [75]
2 — 109+ 1.5 0.07£0.01 [76]
4 121 +1.3 0.15 £ 0.02
6 16.2+1.0 0.23+£0.02
8 17.4+09 0.32+£0.03
10 18.6 £ 1.2 0.45 +0.07
12 19.2+1.5 0.54 + 0.05
14 21.8+1.7 0.70 £ 0.06
Pate kraft d'abaca
raffinde 2 400 17.5+2.0 0.47 £ 0.10 [77]
4 21.8+2.1 0.93+0.24
6 26.3+1.6 1.76 £ 0.48
8 27.3+3.2 2.08 +0.33
10 24.7 +3.9 2.19+0.78
. Pate kraft de sisal non
Mortier raffinée 0.5 9.2+0.7 0.25+0.02 [78]
1 99+0.8 0.45 +£0.03
1.5 11.3+0.8 0.62 +£0.07
2 12.7+1.2 0.84 £ 0.08
4 159+1.2 1.64+£0.17
6 16.7+1.0 2.05+0.29
8 183+ 1.3 2.49 + 0.47
10 15.0+ 1.7 2.47 +0.46
12 103+ 1.6 3.07 £ 0.58

La résistance mécanique des composites de ciment renforcés de fibres naturelles
végétales est fortement affectée par la teneur en humidité. Le tableau 1.4 illustre la
variation en pourcentage de la résistance a la flexion et de la ténacité des composites due
a l'absorption d'eau. Selon [79], la teneur en humidité des spécimens influence leur
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résistance mécanique et leur mécanisme de défaillance. Par conséquent, il est essentiel de
contrdler l'absorption d'humidité par les fibres naturelles d'origine végétale pour garantir
une performance efficace du composite.

Tableau 1. 4 Effet de la saturation d'eau pendant 48 heures sur la résistance mécanique

Matrice de . Fibre Résistance a . -
Type de fibre (% en . Ténacité a la Référence
cement masse) la flexion flexion (%)
(Mpa)
Pate Abaca raffinée 2 -32.6 +100.0 [77]
4 -29.4 +223.7
6 -40.7 +156.8
8 -45.8 +130.3
10 -51.0 +87.7
Mortier Lin—510 CSF 2 -26.4  +26.3 [80]

4 -17.6 +108.8
6 -224  +95.8
8 -22.4 +107.1
10 -26.1 +80.7

Lin — 555 CSF 2 -22.4 +30
4 -27.7 +62.2
6 -27.6 +101.2
8 -25.2 +84.8
12 -35.1 +44.4

Lin— 555 CSF 2 -23.5 +11.1
4 -31.0 +5.7
6 -23.4 +87.3
8 -31.7 +81.3
10 -38.7 +70.3
12 -44.7 +68.3

1.4. Applications techniques des composites a matrice minérale et

fibres cellulosiques

Les matériaux composites a matrice minérale et fibres cellulosiques sont de plus en

plus utilisés dans de nombreux domaines, tels que:

Matériaux de construction pour les murs, les planchers, les toits et les ponts,

— Composants structurels pour I'industrie automobile, aéronautique et maritime,

— Réhabilitation et renforcement des structures existantes,

— Mobilier et aménagement intérieur.

Les matériaux renforcés de fibres naturelles d'origine végétale offrent une gamme
d'utilisations potentielles au-dela des composites de ciment conventionnels dans
l'industrie de la construction.

Les géotextiles en fibres synthétiques ont été largement utilisés pour la stabilisation
des sols et des remblais et se sont révélés efficaces selon Bergado et al. [80]. Cependant,
dans les situations ou l'amélioration et la durabilité des sols a court terme sont des

priorités, les fibres et tissus biodégradables peuvent étre plus appropriés. Pour la
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stabilisation a long terme du sol, une combinaison de fibres naturelles végétales
prétraitées chimiquement et de cimentation peut également étre une solution appropriée.

L'utilisation de fibres naturelles d'origine végétale dans les matériaux de
construction permet de réduire les colits de manutention et de transfert de chaleur dans
les batiments. Les composites de bagasse liés au ciment présentent de bonnes
performances mécaniques et de durabilité, pouvant servir de composants internes et
externes dans la construction de batiments. Une étude de Binici [81] a révélé que briques
de boue renforcées de fibres ont une résistance a la compression supérieure et une
meilleure isolation thermique, ce qui permet d'économiser de l'énergie. Goodhew et
Griffiths [82] ont signalé que les conductivités thermiques des briques d'argile non cuites
renforcées avec du papier, de la paille ou de la laine étaient inférieures a la limite des
reglements de construction du Royaume-Uni. Les nouveaux panneaux de tissu et de
macrofibres de cellulose fines liées au ciment ont des propriétés d'isolation acoustique et
thermique. En somme, l'ajout de fibres naturelles dans les matériaux de construction peut
augmenter l'efficacité énergétique, diminuer les demandes en énergie, réduire les cofits

de chauffage et minimiser les impacts environnementaux.

Les fibres de cellulose ont des applications potentielles non seulement en tant
qu'agents de durcissement internes et améliorateurs de durabilité dans les composites de
ciment, mais également dans le durcissement de surface des infrastructures en béton.
Shahata et al . [83, 84] ont indiqué que les fermetures de voies pendant les travaux de
réparation de béton projeté sur les soffites de pont, qui sont généralement associées aux
méthodes de durcissement traditionnelles, pourraient étre évitées en utilisant des fibres

de pate de cellulose pulvérisées par voie humide.

1.5 Effet de I'application d’une pression de compactage aux materiaux

cimentaire

Le béton perméable étant peu ouvrable, il doit étre adéquatement compacté pour obtenir
des propriétés mécaniques satisfaisantes tout en conservant le degré de porosité requis [85]. De
nombreuses études sur les méthodes de compactage ont été réalisées en laboratoire pour obtenir
des échantillons identiques a ceux produits in situ. Shu et .al [86] ont effectué un compactage
a l'aide d'une tige de bourrage pour préparer des échantillons de béton perméable. Pour

consolider les échantillons, Putman et al. on effectué un compactage avec une tige de bourrage
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et ont utilisé un marteau. Ils ont également utilisé un compactage en faisant tomber le moule
d'une certaine hauteur. Ils ont conclu que le compactage avec un marteau Proctor simule le
mieux la méthode de compactage sur un chantier de construction. Li et .al. [87] ont utilisé un
rouleau métallique en laboratoire pour compacter du béton perméable. Zhuge [88] a utilisé deux
méthodes de compactage différentes : une méthode de compactage standard et une méthode de
compactage vibratoire. En vibrant, I'adhésion entre les grains de granulats et la matrice de
ciment est augmentée sans réduire significativement la perméabilité du béton. Yang et al. [89]
également compacté du béton perméable sur une table vibrante et le processus de vibration a
duré 40 s pour chaque échantillon. Juradin et .al. [90] ont compacté les échantillons sur une
table vibrante. lls ont conclu que les vibrations affectent favorablement la perméabilité et la
résistance du béton, des vibrations plus longues donnent une meilleure perméabilité et des
vibrations plus courtes donnent une meilleure résistance. En raison de sa faible résistance,
I'application du béton perméable se concentre sur la construction de parkings, de sentiers. et des
routes a circulation Iégere. La porosité améliorée, qui influence les propriétés structurelles et
fonctionnelles du béton perméable [91], conduit a des applications ou I'absorption acoustique
ou le contrdle du ruissellement des eaux pluviales sont nécessaires. Pour élargir les applications
de ce type de béton, les recherches travaillent en permanence sur le développement de bétons
poreux aux propriétés améliorées tels que le béton perméable a hautes performances [92] ou le

béton perméable renforcé de fibres [93].

1.6 Conclusion

En conclusion, I'utilisation de fibres végétales ou cellulosiques dans les composites
de ciment est une alternative intéressante aux renforcements conventionnels. Ces fibres
présentent des avantages environnementaux, des propriétés physiques et mécaniques
intéressantes, ainsi qu'une large disponibilité a un cofit relativement faible. Cependant, le
principal défi a relever est la durabilité a long terme de ces matériaux en raison de la
réduction de la résistance et de la ténacité du matériau apres la fissuration. Les
composites de ciment a fibres végétales trouvent des applications techniques dans de
nombreux domaines, notamment les matériaux de construction, l'industrie automobile et
I'aéronautique, ainsi que dans les produits de consommation.

D’autre part, l'utilisation des techniques de réduction d’eau est importante pour
I'amélioration des propriétés des composites de mortier de ciment. Cela consiste au

processus d'application d'une pression ou de vibrations au matériau frais pour améliorer
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sa densité, réduire les vides et la perméabilité, améliorer I'ouvrabilité et permet d’avoir
une meilleure finition de surface.

L'efficacité du compactage dépend de facteurs tels que la conception du mélange, le
rapport eau-ciment et le type d'agrégats utilisés.

En résumé, le compactage est un processus critique dans la production de
composites de mortier de ciment, car il conduit a une densité accrue, a des propriétés
mécaniques améliorées, a une perméabilité réduite et a une meilleure maniabilité,
améliorant finalement les performances globales et la durabilité du matériau dans

diverses applications de.
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Chapitre 2 : Etat de I'art sur les matériaux
composites a matrice organiques et fibres
cellulosiques

2.1 Introduction

Les polymeres ont remplacé de nombreux matériaux conventionnels, notamment
les métaux, dans diverses applications en raison de leurs avantages par rapport aux
matériaux ordinaires.

IIs sont utilisés dans de nombreuses domaines en raison de leur facilité de
traitement, leur productivité élevée, leur faible coit et de leur polyvalence.

Cependant, pour certaines utilisations spécifiques, certaines propriétés mécaniques
comme la résistance et la ténacité des matériaux polymeres sont inadéquates. Diverses
approches ont été développées pour améliorer ces propriétés. Dans la plupart de ces
applications, les propriétés des polymeres sont modifiées a l'aide de charges et de fibres

afin de répondre aux exigences de résistance et de module élevés.

Tableau 2. 1 Principaux polymeres utilisés comme matrice pour les composites

Polymeres
Thermoplastiques Thermodurcissables
Nylon Phénolique
acétate de cellulose Epoxy
polystyréne (PS) polyester
Polypropyléne (PP) polyamide
Polyéthylene (PE) polyuréthane

Polycarbonate (PC)

Polychlorure de vinyle (PVC)
Polyéther-éther cétone (PEEK)
Acrylonitrile butadiéne styrene (ABS)

Les polymeres renforcés par des fibres ont des propriétés spécifiques supérieures a
celles des matériaux conventionnels et trouvent des applications dans divers domaines,
allant des appareils ménagers aux vaisseaux spatiaux [1]. Les matrices polymeres

utilisées pour fabriquer des composites sont catégorisées en thermoplastiques et
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thermodurcissables en fonction de leur type de liaison [2], et les classifications

spécifiques sont fournies dans le Tableau 2. 1.

Les composites a matrice polymere (PMC) sont composés de différents types de
polymeres organiques constitués de fibres courtes ou continues avec la variété d'agents
de renforcement qui permet d'améliorer les propriétés telles que la ténacité a la rupture,
la haute résistance et la rigidité. Le PMC est réalisé de maniére a ce que les charges
meécaniques appliquées soient supportées par des fibres. La fonction de la matrice est de
faire adhérer les fibres ensemble pour un transfert de charge efficace entre elles [3].

Une matrice polymeére renforcée de fibres naturelles se compose d'une résistance
plus élevée et la liaison interfaciale entre elles aide a maintenir leurs identités chimiques
et mécaniques. En général, les fibres sont les principaux membres des porteurs de charge,
tandis que la matrice les maintient en place et dans l'orientation souhaitée, elle agit
comme un moyen de transfert de charge entre elles et les protége des dommages
environnementaux [4-6].

La production de matériaux composites a matrice polymere plus simples et plus
faciles est souhaitable par rapport a celle des composites a matrice céramique, a matrice
carbone ou a matrice métallique du point de vue d'une fabrication plus facile. L'utilisation
de polymeres thermoplastiques pour les applications d'ingénierie est plus courante en
raison de leur excellente résistance chimique, de leurs bonnes propriétés mécaniques et
de leur faible colt. Un inconvénient majeur de ces polymeres est qu'ils ne sont pas
biodégradables apres l'utilisation finale, ce qui pourrait étre résolu dans une certaine
mesure en fabriquant des matériaux composites de polymeres avec des fibres naturelles
[7]. Les thermoplastiques et les thermodurcissables présentent tous deux certains
avantages et inconvénients en tant que matériaux de matrice dans la préparation des

composites [8].

2.2 Composition et types des composites a matrice organique

Dans le cas des matériaux composites a matrice organique (CMO), différentes
matrices sont utilisées pour conférer aux matériaux des propriétés spécifiques. Parmi les
matrices thermodurcissables, on retrouve les résines polyesters insaturés (UP), qui sont
peu onéreuses et sont généralement utilisées avec des fibres de verre dans de

nombreuses applications de la vie courante. Les résines époxyde (EP), quant a elles,
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offrent de bonnes caractéristiques mécaniques et sont généralement associées aux fibres
de carbone pour la réalisation de pieces de structure performantes, telles que celles
utilisées dans les véhicules et les voiliers de compétition, ainsi que dans l'aéronautique.
Les résines vinylester sont principalement utilisées lorsque les résines polyester ne
suffisent pas, offrant d'excellentes propriétés de résistance chimique. Les résines
phénoliques (PF) sont utilisées dans les applications nécessitant une résistance au feu et
aux flammes, conformément aux normes des transports civils. Les résines polyimides
thermodurcissables (PIRP) sont adaptées aux applications a haute température (~300
°C), tandis que les polybismaléimides (BMI) sont utilisés pour des applications a
température intermédiaire (~225 °C).

En ce qui concerne les thermoplastiques, des matériaux tels que le polypropylene,
le polyamide, le polyétherimide (PEI), le poly(sulfure de phénylene) (PPS) et la
poly(éther-éther-cétone de phénylene) (PEEK) sont utilisés pour la réalisation de pieces
de structure et dans l'aéronautique. Les thermoplastiques offrent une plus grande facilité
de transformation et de recyclage par rapport aux thermodurcissables.

Ainsi, les composites a matrice organique (CMO) utilisent différentes matrices, a la
fois thermodurcissables et thermoplastiques, pour répondre a des exigences spécifiques.
Les thermodurcissables offrent des options telles que les résines polyesters insaturés, les
résines époxyde, les résines vinylester, les résines phénoliques, les résines polyimides
thermodurcissables et les polybismaléimides, tandis que les thermoplastiques
comprennent des matériaux tels que le polypropyléne, le polyamide, le polyétherimide, le
poly(sulfure de phényléne) et la poly(éther-éther-cétone de phénylene) pour des

applications variées, y compris la structure et I'aéronautique.

2.2.1 Matrice PVC
2.2.1.1 Généralités

Le PVC est I'un des polymeres les plus largement utilisés comme matrice dans la
préparation de composites. Il s'agit d'un polymere thermoplastique synthétique produit
industriellement par polymérisation du chlorure de vinyle (VC). Le PVC (polychlorure de
vinyle) a été découvert en 1835 par le chimiste Henry Victor Regnault, mais sa production
commerciale a grande échelle n'a commencé qu'a partir des années 1920-1930. La
production technique du PVC a débuté a la fin des années 1920 a partir de VC et d'acétate
de vinyle, formant également des éthers vinyliques et des esters acryliques. Cependant, le

PVC a été identifié comme un matériau contaminant en raison de la libération de



37

substances nocives dans I'atmosphere, telles que le chlorure d'hydrogene et les dioxines,
lors de son traitement ou de sa décomposition [9].

L'association du PVC avec des fibres naturelles représente une alternative
intéressante en raison du caractere "respectueux de l'environnement" des fibres
naturelles. De plus, les composites PVC offrent un large éventail d'applications et leur
utilisation s'est développée plus rapidement que celle des autres composites polymeres.
Cela s'explique principalement par la bonne résistance chimique du PVC a une large
gamme de fluides corrosifs. Il présente une résistance et une rigidité supérieures a la
plupart des autres thermoplastiques. De plus, grace a sa facilité de fabrication et sa
durabilité, il convient parfaitement aux applications d'ingénierie pour la fabrication de
produits rigides et flexibles. Le PVC est largement utilisé dans tous les secteurs
économiques, notamment le batiment (> 50 %), I'emballage, 1'électricité, 1'électronique,
les biens de consommation, la santé et les transports. Il s'agit de la deuxiéme matiere
plastique la plus utilisée a 1'échelle mondiale, représentant environ 20 % de la
consommation totale de plastiques, soit environ 20 millions de tonnes [10]. En plus, le
PVC peut étre utilisé en tant qu'isolant et gaine de protection pour les cables électriques.
A 1'état brut, le PVC est naturellement cassant, ce qui nécessite 1'ajout d'adjuvants pour
améliorer ses propriétés. Le choix du type et de la quantité d'adjuvants est un défi majeur
pour les fabricants de cables électriques [11].

En ce qui concerne les matériaux composites bois-plastique, le PVC est devenu un
matériau privilégié pour les structures de construction en raison de sa compatibilité avec
les fibres naturelles, son colit abordable, sa durabilité, sa résistance aux produits
chimiques et aux flammes. Les mélanges de polychlorure de vinyle/acrylonitrile styrene
acrylate renforcés avec de la fibre de coco présentent des propriétés supérieures aux
composites bois et PVC, en termes de résistance aux chocs et de propriétés thermiques, a
condition que la teneur en fibres reste constante. Cependant, la résistance a la traction

d'un mélange PVC/ASA diminue lorsque la quantité de fibres diminue [12-14].

2.2.1.2 Formulation et mise en oeuvre du PVC

2.2.1.2.1. Préparation du chlorure de vinyle
La structure moléculaire du monomere chlorure de vinyle (CVM) est représentée
par la formule développée suivante :

CH2=CHCl (2.1)



Chapitre 2 : Etat De L’art Sur Les Matériaux Composites A Matrice Organiques Et Fibres Cellulosiques 38

Jusqu'a présent, sa production industrielle repose sur les deux procédés principaux

suivants :

A. Obtention a partir de I'acétyléne (par addition de 1'HCI)
Il s'agit de la méthode la plus ancienne dans laquelle le chlorure de vinyle est produit

par hydrochloration de I'acétylene, selon la réaction suivante :
HC=CH + HCI — CH2=CH-CI (2.2)

Cl

H,C—
HC=—cH + HC ——» 2C CH

Acetylene Vinyl chloride

Cependant, en raison de son colit relativement élevé, cette méthode tend a étre

progressivement abandonnée.

B. Séparation de I'acide chlorhydrique du dichloro-1, 2 éthanes (C2H4Cl2)

Le processus comprend deux étapes. Tout d'abord, le dichloro-1,2 éthane est
)produit a partir de 1'éthylene. Ensuite, lors de la deuxieme étape, le dichloro-1,2 éthane
subit une pyrolyse pour donner du chlorure de vinyle, conformément a la formule :

Cl-CH2-CH2-Cl — H2C=CH-Cl + HCI (2.3)

Dans ce processus, 1'acide chlorhydrique gazeux produit peut étre recyclé pour étre

utilisé dans I'oxychloration de 1'éthylene.

2.2.1.2.2. Préparation du polychlorure de vinyl
A. Réaction de polymérisation

Il s'agit d'une réaction au cours de laquelle les molécules s'ajoutent successivement
les unes aux autres pour former une longue chaine macromoléculaire [10]. Les molécules
géantes ainsi formées constituent un nouveau produit appelé polymere, qui posséde des
propriétés spécifiques. Cette polymérisation se produit généralement sous |'effet d'une
température et d'une pression élevées, éventuellement en présence d'un catalyseur. On
peut exprimer ce processus par 1'équation :

nM — Ma (2. 4)

H el bt Gl
\

O
H H H Hln
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Dans cette équation, M représente la molécule du monomere, Ma représente la
macromolécule polymeére formée et n représente le nombre de motifs monomeres dans

la macromolécule (degré de polymérisation).

B. Molécule de PVC
La polymérisation du chlorure de vinyle peut étre réalisée selon différents procédés
: polymérisation en suspension, en masse, en émulsion, en micro-suspension ou en
solution. La longueur de la chaine, c'est-a-dire le nombre de motifs monomeres (n)
présents dans celle-ci, peut varier. De plus, il est possible d'insérer d'autres motifs
monomeres dans la chaine du polymere pour modifier certaines de ses caractéristiques.
La polymérisation peut étre approximativement décrite a l'aide de la formule

suivante [11]:
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La polymérisation peut se faire selon différents types d'enchainements, tels que
I'enchainement téte-a-téte, téte a queue et queue a queue. Ces trois modes
d'enchainement peuvent coexister dans la macromolécule.

La méthode de polymérisation utilisée pour le PVC est de type radicalaire, ce qui
conduit a des polymeres a structure en chaines présentant une distribution irréguliere

des atomes de chlore. Le schéma de cette structure est le suivant:
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2.2.1.2.3 Mélange de PVC prét a I'emploi
Les résines de poly (chlorure de vinyle) ne sont jamais utilisées telles quelles. Afin
de les utiliser de maniére appropriée, elles doivent étre formulées en ajoutant des

adjuvants. Ces adjuvants servent a prévenir la décomposition du polymeére par
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déhydrochloruration et a assurer un bon écoulement dans les équipements de
transformation. D'autres adjuvants sont également incorporés pour conférer des
propriétés spécifiques a I'objet final, telles que la souplesse et la coloration [10].

Cet ensemble d'ingrédients forme une composition vinylique. Selon la présence ou
'absence de plastifiants, on obtient soit un mélange plastifié PVC-P, soit un mélange non
plastifié PVC-U (conformément a la désignation ISO 1043-1).

L'homogénéisation de ces ingrédients avec le PVC est réalisée lors d'un traitement
thermomécanique, qui permet de produire des mélanges préts a I'emploi sous forme de
poudres seches, de granulés ou de pates plus ou moins visqueuses.

Ces mélanges préts a l'emploi sont ensuite transformés a l'aide de machines
appropriées, qui apportent de I'énergie thermique et mécanique, permettant d'obtenir

des objets finis ou des matériaux semi-finis.

A. Formulation [10]

Comme mentionné précédemment, les résines PVC requiérent 1'ajout d'adjuvants
spécifiques pour leur mise en ceuvre et I'obtention des propriétés particuliéres de 1'objet
final ou du matériau semi-fini. Ces adjuvants sont des substances mélangées
physiquement avec le polymere, ayant pour but de modifier I'apparence du matériau, ses
propriétés physiques et sa stabilité environnementale.

En général, les adjuvants sont des composés organiques ou organo-meétalliques
ayant une masse moléculaire inférieure a celle du polymere.

Le choix des adjuvants dépend :

— Des propriétés recherchées pour l'objet final (tels que les plastifiants, les charges, les
pigments, etc.).

— Du procédé de mise en ceuvre et des contraintes thermiques qui en découlent (comme
les stabilisants, les lubrifiants, etc.).

Ces adjuvants peuvent étre classés en différentes catégories. Le tableau 2.2 présente

les principaux adjuvants utilisés pour les résines PVC.

B. Poudres [10]
Les adjuvants liquides et solides sont homogénéisés dans le PVC a l'aide de
mélangeurs. On distingue deux types de mélangeurs : les mélangeurs rapides et les

mélangeurs lents.
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Les mélangeurs rapides sont spécialement congus pour assurer une dispersion

rapide des ingrédients. Ils sont adaptés aux poudres qui présentent de bonnes propriétés

d'écoulement, ce qui permet de les alimenter facilement dans les machines de production.

Quant aux mélangeurs lents, ils offrent une capacité de mélange plus élevée, une

consommation d'énergie d'agitation réduite et une utilisation simple. Ils sont

généralement utilisés pour alimenter les machines de calandrage ou de production de

granulés.
Tableau 2. 2 Principaux adjuvants pour résines et leurs roles
Additifs Fonction Exemples

Empécher la dégradation du PVC sous Plomb, étain, calcium/zinc,
Stabilisants |'effet de la chaleur, de la lumiere et de baryum/cadmium,

'oxygene huile de soja époxydée

Réduire les forces de frottement lors Paraffines, cires de polyéthyléne,
Lubrifiants

de la transformation du PVC alcools et esters d'acides gras

Diminuer les forces de liaisons entre Ester phtalique, plastifiants
Plastifiants les chaines moléculaires du PVC pour polymeéres,

obtenir une meilleure flexibilité paraffines chlorées

Modifier les propriétés mécaniques, Carbonate de calcium, silice, talc
Charges

électriques et thermiques du PVC

Ajoutés pour obtenir une gamme de Azoiques, anthraquinoniques,
Colorants et coloris étendue oxydes minéraux,
pigments organométalliques, noirs de

carbone, pigments métallisés

Agents Améliorent la résistance aux chocs du Polyéthylénes chlorés, polyacrylates,
antichocs PV(C, notamment a basse température  copolymeéres MBS ou ABS

Ajoutés pour répondre a des exigences Antistatiques, fongicides, gonflants,
Autres particulieres protecteurs contre le rayonnement
adjuvants

solaire, processing-aids.

C. Granulés [10]

La poudre préparée selon les conditions décrites précédemment peut étre

acheminée vers une unité de granulation. Cette unité est généralement composée des

éléments suivants :
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— Une extrudeuse ou un comalaxeur interne, ou la poudre est progressivement
transformée en une masse plastique visqueuse grace a l'effet combiné de la chaleur et
des forces mécaniques de cisaillement.

— Ensuite, une granulatrice équipée d'une filiere plate ou a trous et d'un systeme de
coupe est utilisée pour convertir la masse plastique (soit fondue, soit préalablement

refroidie) en granulés de forme cylindrique ou cubique.

D. Pates [10]

Les pates, ou les plastisols, sont des suspensions de particules de PVC de petite taille
(0,1 & 3 um) dans des plastifiants organiques. Elles sont préparées a l'aide de procedes tels que
I'’émulsion ou la microsuspension. Ces pates peuvent contenir des stabilisants, des charges, des
pigments, des colorants, des agents gonflants et méme des qualités spéciales de PVC fabriquées
en suspension appelées « extenders ». La viscosité des plastisols varie de 5 Pa.s (liquide) a 2000
Pa.s (mastic), en fonction de la quantité de PVC et de plastifiants utilisés. Les plastisols sont
préparés dans des mélangeurs lents ou rapides, puis filtrés et débullés avant d'étre stockés ou

utilisés.

2.2.1.3 Propriétés du PVC

2.2.1.3.1. Propriétés mécaniques [10]
Les caractéristiques mécaniques sont évaluées en respectant les normes, a une

température ambiante de 23 °C et a une humidité relative de 50 %.

A. Dureté
En fonction de la quantité de plastifiant présente dans la composition initiale du
PVC, on évalue la dureté Shore AouD:
- Pour les mélanges plastifiés (souples), la dureté Shore A se situe généralement entre
40 et 80 unités.
- Pourles mélanges peu ou non plastifiés (semi-rigides ou rigides), la dureté Shore D est

d'environ 30 a 80 unités.

B. Module d'Young en flexion
La résistance a la traction du PVC peut atteindre environ 3 500 MPa dans le cas des
PVC non plastifiés. Pour les PVC plastifiés, cette valeur est inférieure a 1 500 MPa et peut

varier considérablement.
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Le seuil de 1 500 MPa a été conventionnellement adopté par le Comité technique
international ISO TC 61 [Plastiques] et I'AFNOR afin de distinguer les PVC plastifiés des
PVC non plastifiés.

C. Contrainte a la rupture en traction

La résistance a la traction varie d'environ 30 a 60 MPa pour les PVC non plastifiés,
tandis qu'elle se situe entre 10 et 25 MPa pour la plupart des PVC plastifiés (les valeurs
dépendent de la vitesse de sollicitation et de la teneur en plastifiant). Dans le cas de
produits finis biorientés a base de PVC non plastifié, la contrainte a la rupture en traction

peut atteindre 90 MPa.

2.2.2 Les renforts

Les PVC renforcés par des fibres de cellulose offrent des propriétés supérieures aux
matériaux conventionnels et trouvent des applications dans divers domaines. Les sources
importantes des fibres cellulosiques sont le bois, le coton, le lin, le jute, le sisal, le chanvre
et les sous-produits de la culture du mais, du blé, du riz, de la canne a sucre, de l'ananas,

de la banane et de la noix de coco.

2.3 Propriétés des composites a matrice organiques et fibres

cellulosiques

L'utilisation des matériaux polymeéres dans le domaine électrotechnique est
répandue car ils présentent les caractéristiques d'isolation les plus souhaitables [15].
Récemment, il y a un intérét croissant pour la recherche dans le développement de
composites polymeres diélectriques.

Une attention particuliere a été portée a la substitution des fibres synthétiques telles
que le verre et le carbone par des fibres naturelles pour renforcer les polymeres et
développer de nouveaux biocomposites. Plusieurs études [16-18] ont démontré que les
composites renforcés par des fibres de cellulose agissent comme des isolants efficaces,
adaptés aux applications électriques et électroniques. Les fibres naturelles, dérivées de
ressources renouvelables, sont largement disponibles, peu coliteuses, offrent des
avantages en termes de recyclage, sont respectueuses de l'environnement et peuvent se
biodégrader [19-21]. De plus, les fibres cellulosiques dans les composites

thermoplastiques améliorent la résistance et la robustesse des plastiques [22].
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Tableau 2. 3 Propriétés des principaux polymeéres utilisés en isolation électrique [23-27]

Proprietés HDPE LDPE XLPE PP PVC PA PS
Densité (g/cm?3) 0.96-0.965 0.92-0.94 0.92 0.90-0.91 1.35-1.5 1.0-1.1  1.05
Module d’élasticité (GPa) 0.4-1.5 0.055-0.38 - 0.95-1.77 1.12 2.8 4-5
Résistance a la traction (MPa)  14.5-38  40-78 12.5-20 26-41.5 10-25 50-75 25-69
allongement a la rupture (%) 600 800 300-400 400 30 50-170  300-400
Point de fusion (°C) 128-135 110-120 - 160-176 115-245 210 >120
Resistivité volumique Pv (Q.cm) 1015-1018 1015-1018 1012-1016 1016 1013-1015 1015 1016
Constante diélectrique &r (1 MHz) 2.3-2.4 2.2-2.35 4-6 2.2-26 27-31 3.6 2.4-3.1
Facteur de perte tgd (1 MHz) 3 x10+4 2x104 2x103 2-4x10+ 2x102 2x104 10+*
Rigidité Diélectricque (kV/mm) 22 27 42,5 20 14 25 20

HDPE: high-density polyethylene; LDPE: low-density polyethylene; XLPE: crosslinked polyethylene; PP:
polypropylene; PVC: polyvinyl chloride; PA: polyamide; PS: polystyrene

2.3.1 Propriétés mécaniques [28]

D'apres une étude [29] portant sur les propriétés mécaniques des composites PVC/
(Wood flour WF) hautement chargés, il a été constaté une diminution de la résistance a
la traction en raison d'une mauvaise adhérence interfaciale entre le PVC hydrophobe et le
WF hydrophile. De plus, en 1'absence d'agent de couplage, il n'y a pas de transfert de
contraintes entre la charge et la matrice ce qui affecte les résistances aux chocs.

Une autre étude [30] s'est intéressée aux effets de la concentration de WF et de la
taille des particules sur les propriétés mécaniques des composites PVC/WF. Les résultats
de l'analyse statistique ont montré une diminution d'environ 30 % de la résistance a la
flexion et de la résistance aux chocs lors du chargement d'une teneur en WF de 38 a 56 %
en poids dans le PVC. Cependant, le module de flexion des composites s'est amélioré en
augmentant la concentration de WF jusqu'a 50 % en poids. Au-dela de ce seuil, le module
de flexion a diminué en raison d'une dispersion et d'un mouillage insuffisant de la surface
du WF avec la matrice polymere.

Par ailleurs, 1'augmentation de la taille ou du diametre des particules de WF a
entrainé une amélioration du module de flexion et de la résistance du composite en raison
d'un rapport L/D plus élevé dans le WF avec une taille de particules plus grande. En
revanche, la résistance a la traction et aux chocs du composite PVC/WF a diminué et

I'absorption d'eau a augmenté avec I'augmentation de la teneur en fibres [31].
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2.3.2 Propriétés physiques et thermiques

Les résultats de I'analyse thermogravimétrique ont révélé que la teneur en WF avait
un effet insignifiant sur la stabilité thermique des composites. L'étude thermique de
l'incorporation de WF dans le PVC a montré une amélioration légere mais progressive de
la température de décomposition des composites, tandis que la température de transition
vitreuse est restée presque constante. De plus, une plus grande flexibilité du composite a
été observée, ainsi qu'une meilleure interaction. Le composite PVC/WF a également
présenté de meilleures performances par rapport au bois dans les domaines suivants :
résistance aux termites, résistance au vieillissement dii aux intempéries, absorption
d'humidité réduite et facilité d'installation [32].

L'ajout de WF dans le PVC rigide a également entrainé une accélération de la dégradation
photochimique de la matrice polymere en raison des caractéristiques chromophores des fibres.
De plus, il a été constaté une dispersion de phase entre les composants lors de I'incorporation
de la charge [33].

2.3.3 Propriétés électriques

Les polymeres conventionnels tels que le HDPE, le LDPE, le PP et le PVC sont
largement utilisés comme isolants électriques dans une variété d'applications, allant des
condensateurs aux cables de transmission de puissance a haute fréquence, en passant par
les composants électroniques et les systemes d'isolation électrique [34]. Ces matériaux
offrent d'excellentes propriétés mécaniques et diélectriques, ainsi qu'une bonne
résistance chimique, une légereté et un faible colit de production [35, 36]. Ils sont
particulierement adaptés a l'isolation des cables électriques, garantissant ainsi un réseau
de transmission d'énergie fiable et une bonne séparation entre les parties conductrices.
De plus, les polymeres et les composites a base de polymeéres sont largement utilisés dans
le stockage d'énergie dans le domaine de I'électrotechnique, ainsi que dans d'autres
secteurs tels que l'aéronautique, I'automobile et la construction.

Les études antérieures [18-19, 37] se sont principalement concentrées sur I'ajout de
matieres naturelles (jute, sisal, chanvre, lin, etc.) ou de fibres de bois comme renfort dans
les composites biosourcés. Des recherches ont montré une relation étroite entre la teneur
en cellulose du composite et sa constante diélectrique, suggérant que les biocomposites a
base de cellulose peuvent avoir des performances diélectriques supérieures a celles des

biocomposites de bois ou de fibres naturelles [37]. Cependant, jusqu’a 2015, peu d'études
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[38, 39] ont examiné l'impact des fibres de cellulose sur les propriétés diélectriques des

composites a base de bois dans la gamme des basses fréquences (de 1 Hz a 1 MHz), et

aucune étude n'a encore examiné la réponse diélectrique des composites a base de

cellulose sur une large bande de fréquence.

2.4 Applications techniques des composites a matrice organiques et

fibres cellulosiques

Dans le domaine de construction, les composites a matrice organiques et fibres

cellulosiques sont utilisé pour:

La fabrication des panneaux isolants pour les batiments, offrant une isolation
thermique et acoustique.

Le renforcement des structures existantes telles que les ponts, les poutres et les
colonnes. Ils peuvent étre utilisés pour ajouter de la résistance et prolonger la durée
de vie de ces structures.

la fabrication des planchers, car ils sont légers, résistants a I'humidité et offrent une
bonne isolation phonique.

la fabrication des revétements extérieurs de batiments, car ils offrent une grande
résistance a l'eau, a I'humidité et aux intempéries.

la fabrication de poutres en raison de leur légereté, de leur résistance et de leur
durabilité.

la fabrication de toitures, car ils sont légers, résistants aux intempéries et offrent une
bonne isolation thermique.

la fabrication de conduits d'air et de chauffage, car ils sont résistants a la chaleur et a la
corrosion.

Dans le domaine de l'industrie, les composites a matrice organiques et fibres

cellulosiques sont utilisé pour:

la fabrication de piéces intérieures et extérieures des véhicules, telles que les tableaux de
bord, les panneaux de porte, les pare-chocs et les capots.

la fabrication de pieces aéronautiques, telles que les ailes, les fuselages, les stabilisateurs et
les gouvernes.

la fabrication d'équipements sportifs, tels que les raquettes de tennis, les batons de hockey et

les skis.

la fabrication de pieces navales, telles que les cogues de bateaux et les mats.
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¢ lafabrication d'équipements électromeénagers, tels que les lave-linge et les seche-linge.

o lafabrication d'emballages, tels que les plateaux alimentaires et les boites de conserve.

2.5 Conclusion

En conclusion, les polymeres ont joué un role essentiel dans le remplacement des
matériaux conventionnels tels que les métaux dans de nombreuses applications. Leurs
avantages en termes de facilité de traitement, de productivité élevée, de faible cofit et de
polyvalence les rendent attrayants pour divers domaines. Cependant, certaines
propriétés mécaniques des polymeres peuvent étre inadéquates pour certaines
utilisations spécifiques, notamment en termes de résistance et de ténacité.

Pour surmonter ces limitations, différentes approches ont été développées,
notamment l'utilisation de fibres pour renforcer les propriétés des polymeres. Les
composites a matrice polymere renforcés par des fibres offrent des propriétés
supérieures aux matériaux conventionnels et trouvent des applications dans divers
domaines.

Dans le cas des composites a matrice organique (CMO), le polychlorure de vinyle
(PVC) est 1'un des polymeres les plus utilisés comme matrice. Le PVC présente une
résistance chimique, une rigidité et une durabilité supérieures, ce qui en fait un choix
courant pour de nombreuses applications. L'utilisation de fibres naturelles avec le PVC
permet également de créer des composites respectueux de l'environnement.

Les composites a matrice polymere, en particulier ceux utilisant le PVC, offrent des
opportunités intéressantes pour développer des matériaux plus résistants et durables

dans divers domaines tels que la construction, I'aéronautique et I'électronique.
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Chapitre 3 Elaboration et caractérisation physique et

mécanique des deux composites élaborés

3.1 Introduction

L'utilisation des fibres cellulosiques dans la fabrication de matériaux composites requiert une
bonne connaissance de leurs propriétés physiques et mécaniques.

Ce chapitre présentera les différents matériaux de base nécessaires a la fabrication des deux
types de composites, ainsi que les essais de caractérisation correspondants.

Le premier composite est un mélange de mortier de ciment avec des fibres cellulosiques,
avec des taux de fibres variant de 0 %, 5 %, 10 % & 20 %. Nous nous sommes particulierement
intéressés aux propriétés physiques et mécaniques de ce composite. De plus, une incompatibilité
résulte de la nature hydrophile des fibres utilisées et du caractere plus hydrophobe de la matrice,
ce qui entraine une mauvaise dispersion des fibres et la formation d'un matériau hétérogene dont
les propriétés mécaniques globales ne sont pas satisfaisantes. Afin d'améliorer ces propriétés, nous
avons utilisé quatre techniques de réduction de la teneur en eau du mortier renforcé par les fibres
cellulosiques (Sans charge, 8 kg, 16 kg et sous vide).

Le deuxieme composite est constitué de polychlorure de vinyle (PVC) comme matrice
organique, renforcée par des fibres cellulosiques (CF) de la Luffa Cylindrica avec des taux de
0%, 1%, 25 %, 435 %, 8 % et 12 %. Nous avons étudié 1'évolution des propriétés
mécaniques, thermiques et électriques des composites PVC/CF en fonction du taux de fibres,
de I'age des éprouvettes et de la température.

Ce chapitre présente également les techniques et méthodes utilisées pour la

caractérisation des fibres et des composites élaborés.
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3.2 Composites a matrice minérale

3.2.1 Matériaux de base nécessaire a 1'élaboration des mortiers

La préparation des mortiers est effectuée en suivant les directives de la norme
européenne EN 196-1 [10] dans des conditions de laboratoire identiques, a une température

de 22 °C et une humidité relative d'au moins 50%, avec utilisation d’'un mélangeur conforme

alanorme NF P 15-411 [11].

3.2.1.1 Fibre de Cellulose

Les fibres utilisées dans cette étude sont issues du recyclage des emballages d'ceufs. La
préparation de ces fibres implique un traitement physico-chimique, qui est décrit en détail
dans la Figure 3.1. La composition principale de la pate utilisée comprend du bois résineux
(40 %), de l'alfa (35 %) et du bois dur (25 %).

Matiére promisre

Ebullition dans Feau pendant
1H20mn en présence

de Feau de javel dilusé

!

—Je=Je[ =

Figure 3. 1 schéma de principe des phases du traitement du déchet de papier[20]

3.2.1.2 Caractérisation des granulats

3.2.1.2.1 Masses volumiques
Les masses volumiques apparentes et absolues des différents sables utilisés ont été

déterminées conformément a la norme NA-451 [1].
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A. Masses volumiques apparente
La masse volumique apparente est obtenue en remplissant un récipient d'un volume de
1 L avec le matériau, puis en mesurant sa masse. On applique ensuite la relation suivante
pour calculer la masse volumique apparente (p_app):
papp=M/V (3.1)
ou M représente la masse du matériau (en kg) et V le volume du récipient (1 L), exprimant

ainsi la masse volumique en kg/m?>.

B. Masse volumique absolue
Cet essai consiste a placer un volume d'eau de 200 ml dans une éprouvette, puis a y
verser 100 g du matériau. En utilisant la relation 3.2, nous calculons la masse volumique
absolue selon la formule suivante :
p_abs =M / (V2 - V1) (kg/m?) (3.2)
Ou:
V1 :volume de I'ensemble eau+granulat

V2 : volume d’eau (200 ml)

A partir de ces résultats, nous pouvons obtenir les indices suivants : porosité (P),

compacité (C) et indice des vides (I), en utilisant les formules suivantes :

C=p_app / p_abs (3.3)
P=1-C (3.4)
[=P/C (3.5)

3.2.1.2.2 Propretés des granulats
Les granulats utilisés dans le béton doivent étre propres, car les impuretés peuvent
perturber le processus d'hydratation du ciment et entralner une mauvaise adhérence entre

les granulats et la pate de ciment.

A.Equivalent de sable
Selon la norme NF-P-18-598 [2], la procédure de mesure de 1'équivalent de sable est la

suivante [3]:
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e Prendre trois éprouvettes propres pour chaque type de sable, puis calculer la moyenne
des trois résultats obtenus.

e Verser une quantité de 120 g de sable dans une éprouvette normalisée contenant une
solution de lavage, en la remplissant jusqu'au premier trait, puis laisser reposer pendant
10 minutes.

e Fermer les éprouvettes et les agiter automatiquement a l'aide d'une machine agitatrice
pendant 30 secondes.

e Laver les éprouvettes, les remplir avec la solution de lavage jusqu'au trait supérieur, et les
laisser reposer pendant 20 minutes en évitant toute vibration.

e Mesurer les hauteurs h1 et h2, puis a I'aide d'un piston, mesurer h2’.

ES =100. (h2’/ h1) (3.6)
ESV=100. (h2/ h1) (3.7)

HE
el
- S0IChidC A2 1le
M
i
fi
!
4 n Floculs d¢ I\
(N pardcules fines
! J
'h i
| a1
ul M) ; |
~\\{ Bl
_ Sediments t:.':!
b2 grmm de wahle -','.I_‘= k2
' A
oy’ |

Figure 3. 2 Procédure de mesure de I'équivalent de sable

B. Granulométrie
B1. Objet de lanorme NA-2607 [4]

L'objectif de la présente norme est de définir les granulats et leurs classifications en
fonction de la taille des grains, ainsi que de fournir une méthode pour l'analyse et la

représentation graphique de la courbe granulométrique.
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B2. Le tamisage

L'analyse granulométrique par tamisage est réalisée a l'aide d'une série de tamis ayant
des ouvertures normalisées. Les particules a tamiser sont d'abord séparées par lavage, puis
les particules plus grosses sont fractionnées a 1'aide des tamis.

Le pourcentage en masse de refus est obtenu en divisant la masse des particules
retenues par la masse totale initiale et seche du matériau. Le pourcentage en masse de
tamisat est le complément du pourcentage en masse de refus (100 - pourcentage en masse
de refus). La variation du pourcentage en masse de tamisat est ensuite tracée en fonction du
logarithme décimal de la taille des mailles des tamis.

L'utilisation d'une échelle logarithmique pour la taille des mailles des tamis est plus
appropriée pour représenter correctement l'étendue des valeurs de la dimension des
particules. Cet essai est réalisé conformément a la norme NA-2607], ou le sable est passé a
travers une série de tamis de mailles décroissantes et le refus de chaque tamis est pesé.

Une quantité de 1000 g est utilisée pour le sable de concassage et 1000 g pour le sable
roulé. Les courbes granulométriques sont tracées pour chaque type de sable, puis les
coefficients suivants sont extraits de ces courbes :

e Le coefficient d'uniformité (Cu)
e Le coefficient de courbure (Cc)

¢ Le module de finesse (Mf)

B3. Courbe granulométrique

On trace la courbe granulométrique sur un graphique ou l'axe des ordonnées
représente le pourcentage massique de tamisat sous les tamis, et 'axe des abscisses indique
les valeurs de la maille "D" des tamis, avec une échelle logarithmique. La forme de la courbe
granulométrique représente la distribution des dimensions des particules. Cette distribution
peut étre qualifiée d'uniforme lorsque les dimensions des particules sont proches les unes
des autres. Ainsi, elle est caractérisée par deux coefficients :
e Le coefficient d'uniformité (Cu) :

Cu = d60 /d10 (3.8)
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e Le coefficient de courbure (Cc) :
Cc=(d30)2/d10.d 60 (3.9)
Ces coefficients fournissent des informations sur la répartition des tailles de particules
dans l'échantillon granulaire, ce qui est important pour évaluer les propriétés et le

comportement du matériau.

d10 : diametre moyen des grains correspondant a 10 % du poids total passant.
d30 : diametre moyen des grains correspondant a 30 % du poids total passant.

d60 : diamétre moyen des grains correspondant a 60 % du poids total passant.

La distribution des dimensions des particules est qualifiée de :
e Bien graduée si Cu > 10.
e Etalée si Cu > 2.

e Uniforme ou serrée si Cu < 2.

B4. Module de finesse NF EN 933-1 [5]

Le module de finesse d'un sable est défini comme étantle 1/100 de la somme des refus
exprimés en pourcentage sur les différents tamis de la série suivante : 0.16, 0.315, 0.63, 1.25,
2.5, 5. Le module de finesse est d'autant plus faible que les granulats contiennent une plus
grande quantité de particules fines. En d'autres termes, un module de finesse bas indique une
plus grande proportion d'éléments fins dans le sable.

La teneur en eau de gachage est inversement proportionnelle au module de finesse. Cela
signifie que plus le module de finesse est élevé, moins la teneur en eau de gachage est
nécessaire. En conséquence, lorsque le module de finesse augmente, la résistance du
matériau tend a progresser.

Le module de finesse des sables doit étre compris entre 1.80 et 3.20 [6].

e Une valeur de Mf entre 2.20 et 2.80 convient bien pour obtenir une ouvrabilité
satisfaisante, une bonne résistance et des risques de ségrégation limités.
e Une valeur de Mf entre 1.80 et 2.20 est recommandée si I'on cherche particulierement a

faciliter la mise en ceuvre.
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e Une valeur de Mf entre 2.80 et 3.20 correspond a des sables adaptés a la recherche de
résistances élevées, mais cela peut entrainer une ouvrabilité moindre et des risques de

ségrégation.

Selon Dreux et al. [6], un bon sable a béton devrait avoir un module de finesse compris

entre 2.20 et 2.80.

3.2.1.3. Caractérisation du ciment

3.2.1.3.1 Essais physiques
A. La finesse

La finesse du ciment a un impact considérable sur la résistance mécanique, la
consistance normale et le temps de prise. Elle est déterminée en mesurant la surface

spécifique de Blaine a l'aide d'un perméabilimeétre de Blaine.

B. La consistance normale
La quantité d'eau de gachage requise pour obtenir une consistance normale de la pate

de ciment est mesurée a l'aide de I'appareil de Vicat, conformément a la norme NF P 15-431

[7].

C. Le temps de prise
Le début et la fin de prise sont déterminés a I'aide de I'aiguille de Vicat sur une pate de

consistance normale placée dans un moule tronconique.

3.2.1.3.2. Essais mécaniques sur le ciment

Selon la fiche technique, les essais mécaniques sur le ciment ont été effectués sur des
éprouvettes prismatiques 4x4x16 cm3 a raison de trois éprouvettes rapportées a la moyenne
par age. Le sable utilisé est un sable normalisé : 450 g de ciment, 1350 g de sable naturel et
225 g d’eau. Les résultats obtenus par cet essai sont acceptables pour la confection d’un

mortier et sont résumés dans le tableau 3.1.
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Tableau 3. 1 Evolution de la résistance du ciment en fonction de I’age

Ages (jours) Résistance a la compression (MPa)
2 >20
28 >42.5¢et62.5

3.2.1.4 Essais sur mortier

Afin de caractériser le mortier a base de fibres cellulosiques, deux compagnes d'essais
ont été réalisés. La premiere compagnie est réalisée sur des mortiers ayant subi une
extraction d’eau par différentes méthodes, tandis que la deuxieme compagnie s’adressait a

aux mortiers soumis a différentes températures durant le processus de séchage.

3.2.1.4.1 Mortier frais
A.La masse volumique
Des essais pour la réduction de la teneur en eau du mortier renforcé par les fibres
cellulosiques ont été effectués sur le mortier frais afin de déterminer la masse volumique a
|'état frais du composite en mesurant la différence de poids entre les moules vides et les
moules remplis en fonction du volume du moule.
p=masse de mortier/volume de moule (3.10)

Avec le volume dumoule = 3(4x4x16)=768 cm?3

3.2.1.4.2. Mortier durci

3.2.1.4.2.1. Essais mécaniques

Les essais couramment utilisés pour évaluer la résistance du mortier sont la

compression et la traction par flexion.

A. Essai de traction par flexion

Selon la norme EN-196-1 [8], l'essai le plus couramment utilisé pour évaluer la
résistance du mortier est l'essai de flexion. Il consiste a appliquer une force de flexion (par
trois points avec I= 100 mm, espacement entre appuis) sur une éprouvette prismatique de
dimensions (4x4x16) cm3 ayant une longueur L et de c6té b [3]. Dans notre étude, cet essai

est effectué pour des cures de 28 jours et 90 jours.
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La contrainte de flexion sur la fibre inférieure est donnée par la formule suivante:

M
0c=-v (3.11)
M est le moment de flexion entre les deux points d’application de la charge
FrlL
M = % (3.12)
[ est le moment d’inertie de la section transversale
a4—
[= 3 (3.13)
Vv est la distance de la fibre la plus éloignée
v = % (3.14)
La résistance a la traction par flexion est calculée a I'aide de la formule suivante [8]:
1.5FfL
0 = — (3.15)

En pratique, on utilise la relation 3.16 qui tient compte de I'hétérogénéité du béton ou du

mortier.
0.9FfL

Ot28 = 3 (3.16)
B. Essai de compression

La résistance ala compression a été mesurée en appliquant une compression axiale sur
les demi-prismes des éprouvettes prismatiques de dimensions (4x4x16) cm3. La résistance
a la compression est obtenue en calculant la contrainte moyenne d'écrasement a partir des
mesures effectuées sur trois éprouvettes.

Les demi-prismes de |'éprouvette obtenus apres rupture en traction seront ensuite
soumis a une compression,

La contrainte de rupture est calculée selon la relation 3.17 :

FC
Rc—b—2

(3.17)
Rc est la contrainte de rupture (MPa),

Fc est la charge de rupture (MN),

b? est la section de I'éprouvette (16 x 10-4) m?.

La résistance a la compression est déterminée en calculant la contrainte moyenne
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d'écrasement de trois éprouvettes a chaque age d'essai.

3.2.1.4.2.2. Essai d’absorption d’eau par capillarité
On utilise des éprouvettes prismatiques de section 4x4 cm? préalablement séchées

jusqu'a atteindre une masse constante. L'éprouvette est pesée initialement (m0), puis elle est
immergée dans un bac rempli d'eau (5 mm d'eau). A chaque intervalle de temps (12 min, 30
min, 1 h, 2 h, 4 h, 24 h), I'éprouvette est retirée du bac et pesée a nouveau (m1). La différence

de poids entre m1 et m0 correspond au poids de I'eau absorbée par le matériau (m1 - m0).

3.2.1.4.2.3. Essai de retrait
L'essai de retrait est défini comme la diminution du volume apparent du matériau. Il est

mesuré sur des éprouvettes prismatiques de mortier de 16 cm de longueur et d'une section
droite de 4x4 cm?®. Les éprouvettes sont conservées dans 1'air 4 une température de 20°C et
une hygrométrie de 50%.

La norme impose des limites de valeurs a 28 jours pour le retrait :
-800 pm/m pour les ciments portland CPA-CEM I et CPJ-CEM II de classe 32.5,
-1000 pm/m pour les mémes types de ciment mais de classes 32.5R, 42.5 et 42.5R.

Le béton ou le mortier peut subir des changements de volume (retrait ou gonflement)
pour diverses raisons, telles que la charge (fluage), les cycles de séchage et d'humidification,
les réactions expansives pouvant survenir dans le ciment et les réactions expansives pouvant
se produire entre le ciment et les agrégats [9].

Afin de mesurer le retrait, des éprouvettes prismatiques de dimensions (4x4x16) cm
sont utilisées. On évalue, a différents intervalles de temps, la variation de longueur d'une
éprouvette par rapport a sa longueur initiale a un temps de référence t0.

Le retrait total libre, dii a I'évaporation de l'eau contenue dans le mortier, est mesuré.
Les éprouvettes sont conservées sans protection particuliere, dans une salle ou la
température est maintenue a 20 * 2°C et I'humidité relative a 65 + 5%, en l'absence de
courant d'air.

Afin d'assurer un bon contact entre l'aiguille du comparateur et le mortier, des plots
ont été fixés au centre de la surface de contact de I'éprouvette. Les éprouvettes de mortier

sont placées de maniere a éviter tout risque d'instabilité a une température ambiante.
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3.2.1.4.2.4. Mesure des variations de masse
La variation de masse est obtenue en pesant chaque éprouvette avec une précision de
0.1g a chaque intervalle de temps utilisé pour mesurer le retrait.
Pour chaque éprouvette, le rapport suivant est calculé :
aM _ M-M,

= (3.18)

AM est la variation de masse par rapport ala masse au moment du démoulage M.
M est la masse de I'éprouvette au moment du démoulage,.

Mtest masse de I'éprouvette mesurée aun temps tapres démoulage.

3.2.2 Organigramme des essais d’extraction de I'’eau du mortier renforcé par

les fibres cellulosiques

Les essais d’extraction de I'eau du mortier renforcé par les fibres cellulosiques sont

effectués en suivant les étapes du plan illustré par la Figure 3.3.

Préparation des matériaux de base

2
Mélange selon le dosage en fibres
CMC1: 0%
CMC2: 5%
CMC3:10%
CMC4:20%
¥

Procédés d’extraction de I'eau :
Sans charge, 8 kg et 16 kg, Sous vide

¥
Stockage des éprouvettes
« T=22+ 2C°
* En air et en eau
* Age : 28 et 90 iours

)

Essais
* Résistance a la compression
* Résistance a la traction
* Absorption d'eau
* Variation dimensionelle
* Variation massique

Figure 3.3 Organigramme des essais
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3.2.2.1 Planification des expériences

La conception d'expériences est une méthode puissante pour planifier et réaliser des
expériences, surtout lorsqu'il est essentiel d'étudier les effets combinés de plusieurs facteurs (ou
variables) sur les résultats obtenus. Cette approche permet d'obtenir des informations précieuses
sur les interactions et les effets conjoints des facteurs, offrant ainsi une meilleure compréhension
des phénomeénes étudiés. Grace a la conception d'expériences, il est possible d’optimiser le
protocole des essais et prendre des décisions eclairées basées sur des données fiables et
significatives.

Lors de la mesure de la résistance a la compression des éprouvettes de composites de mortier,
différentes conditions sont prises en compte, notamment le durcissement a l'air, I'absence de
compactage et le compactage avec une charge de 8 kg. Trois facteurs sont pris en compte : la
pression de compactage, le pourcentage de fibres et I'age. L'établissement d'un plan d'expériences
permet d'étudier I'effet de ces trois facteurs ainsi que de leurs interactions sur la résistance a la
compression des composites de mortier. La démarche pour élaborer un plan d'expériences peut étre
divisée en plusieurs étapes, comme suit :

Déterminations du nombre des facteurs et des niveaux de chaque facteur,
Définition du plan d'expérience a utiliser,

Définition de la matrice de planification,

Réalisation des essais,

Calcul des coefficients du modeéle,

Analyse des résultats par l'analyse de variance (ANOVA),

N o oA wN e

Interprétation des résultats.

3.2.2.1.1 Déterminations du nombre des facteurs et des niveaux de chaque facteur.

Tableau 3. 2 Facteurs et niveaux

Facteurs Code Niveau bas Niveau haut
(-1) (+1)
Charge de compactage (Kg) Xi 0 8
Pourcentage des fibres (%) X 0 20

Age (jours) X3 28 90
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3.2.2.1.2 Définition du plan d'expérience a utiliser

Lorsque l'on souhaite étudier les effets combinés de plusieurs parametres sur la
réponse, l'approche du plan d'expérience factoriel complet (PEFC) est utilisée pour la
planification et la réalisation des expériences, Cette approche repose sur trois composantes
principales : les résultats de l'expérience, les facteurs de l'expérience et les niveaux des
facteurs. Pour un PEFC composé de n facteurs et de deux niveaux, le nombre d'expériences

requises est estimé a 2". Le modele factoriel complet peut étre représenté par 2" coefficients de la

forme:
y =2 +aZX +a”ZZX X, +ak,]§§znjx XX +..+d+¢ (3.19)
i<j j=1 k<i i<j j=1

ou y est la réponse ou le résultat de I'expérience; A est le manque d'ajustement; ¢ est

l'erreur pure; X, X, X, sontles niveaux des facteurs; et a,, g; a,; sontles coefficients liés

i’ Ij’

aux facteurs (Xi, X, Xk) et leurs interactions (Xin, XkXin).

3.2.2.1.3 Définition de la matrice de planification

Tableau 3. 3 Matrice du plan factoriel complet

Rc
Expériences Xi Xz X3
(MPa)
1 +1 +1 +1
2 -1 -1 -1
3 -1 +1 -1
4 +1 -1 -1
5 -1 +1 +1
6 +1 +1 -1
7 +1 -1 +1
8 -1 -1 +1

Rc est la résistance a la compression a mesurer.
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3.2.2.1.4 Réalisation des essais
Une fois les facteurs et les niveaux sélectionnés, les expériences sont réalisées pour
mesurer les valeurs de résistance a la compression. Les essais expérimentaux sont effectués

en suivant une matrice de planification, ou chaque essai correspond a une ligne distincte.

3.2.2.1.5 Calcul des coefficients du modele
Apres avoir mesuré les valeurs de résistance a la compression (Tableau 3.3), les
coefficients du modeéle factoriel complet, exprimé par I'équation (3.19), sont estimés a I'aide

d'une régression linéaire multiple.

3.2.2.1.6 Analyse des résultats par l'analyse de variance (ANOVA)

Une fois que les coefficients du modele ont été déterminés, il est important de vérifier
si le modele obtenu est précis. Cela est fait grace a 'analyse de variance ANOVA, présentée
dans le Tableau 3.4. L’analyse statistique de la variance permet de déterminer l'importance

de chaque facteur et les interactions entre eux.

Tableau 3. 4 Analyse de variance (ANOVA)

Parameétres SS DF MS F-value

207 269y
/i) (n-m)

Model Z(Vk ‘V)Z m-1 K

¥ m-1 Z(yk_yk)z
X

A \2
Residual Z(yk _yk) n-m k

_\2
Total ;(yk _y) n-1

Somme des carrés (SS), Degrés de liberté (df), Carré moyen (Mean Square, MS), F-

value (valeur F)
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3.2.2.1.7 Interprétation des résultats

Il existe divers types de plans d'expériences adaptés a différents objectifs spécifiques.
Dans le cas présent, 1'objectif des expériences est d'analyser I'impact de trois facteurs ainsi
que de leurs interactions sur la résistance a la compression du mortier a base de ciment

contenant des fibres cellulosiques recyclées.

3.2.3 Essais de séchage

Le principal avantage du renforcement fibreux est le comportement du composite apres
le début de la fissuration, car les fibres comblent les fissures de la matrice et transférent les
charges. La ténacité post-fissuration peut permettre une utilisation plus intensive de tels
composites dans le batiment. Cette utilisation exhaustive du mortier-ciment est due a ses
bonnes propriétés mécaniques, son faible colit mais peut aussi étre rapportée a sa durabilité
qui est 1'un des parametres les plus signifiant [12]. Les propriétés de rétention d'eau des
matériaux cimentaires constituent un indicateur important de leur durabilité. Cependant, le
débit d'eau a travers les pores du mortier peut également indiquer une plus grande facilité
de dégradation [13]. L'étude de l'interaction entre 1'eau et le solide, en particulier lors du
processus de séchage, est 1'une des clefs des études de durabilité des produits cimentaires.

Le séchage des matériaux poreux est un processus complexe de transfert simultané de
chaleur et de masse. L'interaction entre le solide et les divers mécanismes de transfert de
chaleur et de masse ainsi que I'effet d’autres parametres physiques rend difficile I'explication
du transport interne du processus de séchage.

Le processus de séchage des matériaux poreux a base de ciment est nécessaire pour
étudier leur microstructure, leur résistance et leurs caractéristiques de séchage. En outre, la
clarification de la cinétique de séchage est souhaitable pour optimiser le processus de
séchage, ce qui est important pour 'ingénierie, la gestion des déchets pour obtenir des

matériaux écologiques et le développement de nouveaux dispositifs de séchage [14].

3.2.3.1. Matériels

Les fibres cellulosiques utilisées dans cette étude sont issues du recyclage d'emballages
d'ceufs. Pour préparer les composites de mortier, nous avons utilisé du ciment Portland de

type CPJ-CEM II/A 42.5 N fourni par la société de ciment de Djelfa en Algérie. Le sable utilisé
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est un mélange de sable naturel et de sable concassé avec un module de finesse de 2,5. Les
proportions de sable naturel et de sable concassé sont respectivement de 51,75 % et 48,25
%. Nous avons utilisé de 1'eau du robinet pour la préparation du mortier. Le dosage de l'eau
de mélange varie pour chaque mélange en raison de l'ajout des fibres de cellulose. Dans le
cadre de cette étude, nous avons conc¢u quatre fractions de poids de fibres cellulosiques par
rapport au ciment afin d'étudier l'influence de la teneur en fibres sur la cinétique de séchage.
Pour chaque test, nous avons effectué trois spécimens pour les essais de séchage a l'age
spécifié. Au total, nous avons coulé quarante-huit échantillons dans des moules de
dimensions 40 mm x 40 mm x 160 mm Les proportions mélangées des mortiers étudiés et

leurs notations sont présentées dans le Tableau 3.5.

Tableau 3. 5 Composition des matériaux et proportions massiques

Masse Masse Masse Masse Eau/Ciment
Description du ciment de I'eau du sable Des fibres E/C
(g) (g) (g) cellulosiques )
(8)
CMC1 450.00 225.00 1350.00 0.00 0.50
CMC2 379.77 311.41 1139.33 19.02 0.82
CMC3 310.85 373.06 932.57 31.10 1.20
CMC4 225.70 491.90 677.00 45.14 2.18

CMC : Composites de mortier de ciment

La proportion de ciment et de sable est restée constante (1:3). L'échantillon de
référence (CMC1) a été préparé selon la norme avec un rapport E/C de 0,5 et sans I'ajout de
fibres cellulosiques. Pour les échantillons CMC2, CMC3 et CM(C4, la quantité de fibres de
cellulose (FC) a été ajoutée en proportions de 5 %, 10 % et 20 % du poids du ciment,
respectivement. Le rapport ciment/eau (E/C) a été varié en raison de la quantité changeante
de fibres utilisée dans le mélange et en tenant compte de la nature hydrophile des FC. Ces
constituants influencent significativement la maniabilité des mortiers, ce qui a également une
incidence sur la porosité et les propriétés mécaniques. Tous les mélanges ont été préparés
dans les mémes conditions, dans une salle de laboratoire a une température de 22 + 2°Cet a
une humidité relative supérieure ou égale a 50 %. La préparation du mélange a été réalisée

selon la norme européenne EN 196-1. 24 heures plus tard, les échantillons ont été retirés des
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moules et conservés dans un récipient d'eau a 22 + 2 °C jusqu'au jour des tests. L'immersion

des eprouvettes dans I'eau s’est fait pendant 6 mois [15].

Préparation du matériau
Granula, ciment, eau de gachage (GCE)

¥
CMC1:GCE+ 0% CF
CMC1:GCE+ 5% CF
CMC1 : GCE + 10% CF
CMC1 : GCE + 20% CF

¥

Immersion des éprouvettes dans I'eau
Pendant 6 mois

¥

Essais de sechage
Température (°C)
70, 85,105,120

v

Mesure
e Masse

Calcul

e Taux d’humidité
e Taux de séchage
e Perte de masse

Figure 3. 4 Organigramme des essais de séchage

3.2.3.1. Processus de séchage

Afin d'établir un modele cinétique de séchage, des tests de séchage ont été réalisés sur
quatre groupes de composites de mortier de ciment renforcés de fibres cellulosiques
(CMCREFC) a différents pourcentages de fibres (0 %, 5 %, 10 % et 20 %) et a quatre niveaux
de température (70 °C, 85 °C, 105 °C et 120 °C). Apres une période de cure de 28 jours dans
'eau, les échantillons ont été retirés du réservoir, essuyés avec un chiffon humide, puis
enveloppés de deux couches de film plastique pendant 48 heures afin d'assurer une

répartition uniforme de 1'eau. Ensuite, chaque échantillon de chaque mélange a été pesé et
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réparti de maniere équitable dans un four préchauffé a une température spécifique pour le
test de séchage. Un four ventilé et programmable en température a été utilisé, et la perte de
poids a été mesurée a l'aide d'une balance électronique précise a 0,001 g. Le test de séchage
consistait a préchauffer le séchoir a la température souhaitée, peser les échantillons humides,
les placer sur une passoire en acier inoxydable, puis les introduire dans le four. La perte d'eau
(me-ma) et le temps (t) de séchage ont été enregistrés. La procédure de séchage est arrétée
lorsque la perte de masse relative était inférieure ou égale a 0,05 %. La derniere perte de
poids enregistrée (mo-mgd) a été utilisée pour calculer le taux d'humidité, ou mo, mt et md
représentent respectivement la masse de 1'échantillon avant le séchage, pendant le séchage
et apres le séchage. Pour chaque matériau, trois tests indépendants ont été réalisés pour
vérifier la reproductibilité et la fiabilité des expériences.

Les résultats des essais et leur interprétation détaillée seront présentés dans le
prochain chapitre, fournissant une analyse approfondie des données recueillies. Les
graphiques, tableaux et discussions permettront de mieux comprendre les résultats et leur

signification dans le contexte de I'étude.

3.3 Composites a matrice organique

Les matériaux composites a matrice organique (CMO) sont des composites constitués
d'une matrice et de fibres, offrant de nombreux avantages dans des domaines tels que la
construction, 1'aéronautique, et l'industrie. Leur combinaison crée des matériaux hautement

performants avec des propriétés mécaniques exceptionnelles.

3.3.1 Matériaux de base nécessaire a l'élaboration

Pour la deuxiéme phase de ce projet, nous avons choisi le Polychlorure de Vinyle (PVC)
comme matrice organique, et nous avons utilisé des fibres de courgette mexicaine comme
renfort. Les essais ont été menés dans les laboratoires de CABEL, une entreprise spécialisée

dans la production de cables électriques et d'isolants, située a Gué de Constantine (Alger).



Chapitre 3 Elaboration Et Caractérisation Physique Et Mécanique Des Deux Composites Elaborés 70
3.3.1.1 Préparation des fibres

Les fibres utilisées dans cette étude proviennent du fruit de la plante Luffa cylindrica.
Avant d'étre défibrées, ces fibres sont soumises a un processus d'homogénéisation selon
'organigramme illustré par la figure 3.5. La morphologie de la Luffa cylindrica, illustrée dans
la figure 3.6, comprend une ame centrale (1), une paroi interne (2), une paroi externe (3) et
une liaison entre I'ame et les parois (4) [16]. Ces parties sont constituées de cordons de fibres
interconnectés, formant un réseau de mailles multidirectionnelles. L'utilisation de la Luffa
cylindrica dans l'industrie a suscité un intérét croissant ces dernieres années en raison de ses
nombreux avantages tels que sa disponibilité, sa 1égereté, sa résistance, sa biodégradabilité,

son faible colt, son respect de 1'environnement et sa non-toxicité [17].

Ebullition dans I'=au
Ebullition dans I'eaw

pendant
pendant 1H30mn Ringage
il &) 1HE0mn =n présence
de Feau de javel
Broyvage Dechiquetage Séchage
Tamisage stockage

Figure 3. 5 Schéma de principe des phases de traitement de la courgette mexicaine
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Figure 3. 6 Les caractéristiques géométriques de la colonne d'éponge de luffa: (a)
différentes régions ; (b) orientation de la couche externe ; (c) orientation de la couche
intermédiaire; (d) orientation de la couche médiane ; et (e) orientation de la couche interne

[18].

Afin d'obtenir une série homogene de fibres, celles-ci sont broyées, puis tamisées a

travers un tamis de 0,8 mm.

3.3.1.2 Préparation des échantillons

Les échantillons étudiés ont été fabriqués au laboratoire de chimie de CABEL, Ces
échantillons sont composés de PVC basse tension 500/1000 V. La réalisation d'une plaque de

(PVC + fibre de courgette mexicaine (FCM)) s'est déroulée en deux étapes distinctes.

A. Mélangeage

La résine de PVC ainsi que les ingrédients correspondants, sous forme de granulés
"Compound"” chargés de fibres, ont été ajoutés dans un mélangeur a cylindres de type F-ll
PAPENMIER. Ce mélangeur chauffe I'ensemble jusqu'a 140°C pour assurer une bonne liaison

entre les composants. Cette étape est connue sous le nom de mélangeage.

B. Mise en ceuvre
Le mélange obtenu du mélangeur, sous forme de lambeaux, est transformé en plaques

d'épaisseur supérieure a celle désirée. Ensuite, chaque plaque est placée entre les plateaux
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d'une presse chauffée a 180 °C, appliquant une force de 400 kN pendant 5 minutes. Les
plaques obtenues ont une forme carrée d'environ 25 cm de c6té et une épaisseur de 2 mm.
Apres cette étape, les plaques sont découpées en éprouvettes circulaires de 7,5 cm de
diametre pour les tests électriques, tandis que d'autres sont fagconnées en forme d'haltere

(Figure 3.7) pour les tests mécaniques et de perte de masse, conformément a la norme CEI

540 [19].

Figure 3.7 éprouvettes selon la norme (VE 505) ISO 527-2 (éprouvette de type 5A)

3.3.2 Matériel de caractérisation et essais réalisés [20]
3.3.2.1 Dispositifs expérimentaux

A. Dispositifs pour les essais électriques [20]

Pour mesurer le facteur de pertes diélectriques et déterminer la permittivité relative
du matériau, un pont de SCHERING de type TETTEX AG a été utilisé. Ce pont est équipé d'un
condensateur doté d'un anneau de garde pour empécher les fuites de courant et les
perturbations externes. La résistivité transversale de l'isolant a été mesurée a l'aide d'un
mégohmmetre MULTI-MEGOHM METER MOM11 connecté au condensateur a anneau de
garde. La rigidité diélectrique du matériau a été évaluée a l'aide d'un spintermetre

automatique BAUR OLPRUFGERAT PGO 90 A.
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B. Dispositifs pour les essais mécaniques [20]

L'appareil utilisé pour les essais mécaniques est équipé d'un dynamometre doté de
machoires qui exercent une force de traction croissante. Une des machoires est fixe, tandis
que l'autre se déplace a une vitesse constante. Les machoires sont spécialement concues pour

empécher les éprouvettes de glisser ou de se rompre au niveau des machoires.

C. Dispositifs pour les essais de pertes de masses [20]
Pour les essais de perte de masse, une balance électronique de précision METTLER,
modele H 15, a été utilisée. La balance est placée a l'intérieur d'une enceinte pour éviter toute

interférence d'air lors des mesures.

D. Dispositifs pour l'essai de caractérisation thermique [20]
La méthode de mesure de la conductivité thermique utilisée pour déterminer le pouvoir
isolant du matériau est celle de la plaque chaude gardée. Cet essai a été réalisé au laboratoire

du CSTB en France [20].

3.3.2.2 Conditionnement des éprouvettes [20]

Avant chaque essai (électrique, mécanique ou perte de masse), les éprouvettes ont été
soumises a un conditionnement dans un dessiccateur pendant au moins 20 heures,
conformément aux recommandations de la norme CEI 540 [19]. Le matériau de référence est

défini par un pourcentage de charges nul.

3.3.2.3 Essais électriques réalisés

Afin de déterminer I'endurance thermique du polymere, plusieurs éprouvettes de
forme circulaire ont été exposé dans des étuves a circulation d'air a différentes températures
de vieillissement : [80 - 150 C°] conformément aux recommandations de la norme IEC 611
[21].

Apres chaque période de chauffage et pour chaque température de vieillissement, des
échantillons ont été prélevés. Les caractéristiques du matériau, telles que le facteur de pertes
diélectriques, la permittivité relative, la résistance transversale et la rigidité diélectrique, ont

été mesurées apres 7 jours de vieillissement. Les essais ont été réalisés dans des conditions
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d'humidité relative moyenne de 55 % et sous une atmospheére d'air a une pression moyenne
de 780 mmHg. Une tension d'essai de 500 V a 50 Hz a été appliquée sur une surface

d'échantillon de 20 cm?Z.

A1 .Résistivité transversale [20]

La résistivité transversale (p) est un parametre crucial a considérer lors de 1'utilisation
de polymeres diélectriques en tant qu'isolants. Il est essentiel de comprendre les mécanismes
de conductivité qui peuvent se produire et de prédire les effets de divers facteurs tels que les
variations de température.

La résistivité transversale p est définie par la relation suivante : p =R S/e, ou :

- Restlarésistance de passage de courant mesurée en ohms (1)
- Sestlasurface de I'éprouvette en centimétres carrés (cm?), ayant une valeur constante de
20 cm?

- E estl'épaisseur de I'éprouvette en centimetres (cm).

A2.Rigidité diélectrique
La caractéristique de rigidité diélectrique est évaluée en tracant des courbes de

concentration en fonction de la rigidité diélectrique avant et apres le vieillissement.

A3. Indice de pertes diélectriques
L'indice de pertes diélectriques a été mesuré avant et apres le vieillissement en fonction

de la température.

3.3.2.4 Essais mécaniques réalisés [20]

Différentes éprouvettes en forme d'haltere ont été exposées a des températures de
vieillissement variées. Avant chaque essai de traction, la section transversale de I'éprouvette
a été mesurée. L'éprouvette a ensuite été soumise a un essai de rupture par traction, ou la
charge a la rupture et I'allongement ont été enregistrés. L'allongement a été mesuré entre
deux reperes fixes placés avant |'étirement, exprimé en pourcentage. La résistance a la
traction a été calculée en divisant la charge a la rupture par la section transversale de

|'éprouvette.
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3.3.2.5 Essai de perte de masse surfacique

La détermination de la perte de masse surfacique consiste a mesurer la variation de
poids des échantillons. Apres avoir été retirées du dessiccateur, les éprouvettes sont pesées
initialement. Ensuite, elles sont exposées a une température maintenue a 80+2°C dans une
étuve a air chaud pendant une période de 7 jours. A la fin de cette période, les éprouvettes
sont pesées a nouveau. Cet essai est effectué en accord avec les recommandations de la norme

IEC 811.3.2 [22].

3.4 Conclusion

En conclusion, I'utilisation des fibres cellulosiques dans la fabrication de matériaux
composites nécessite une compréhension approfondie de leurs propriétés physiques et
mécaniques. Ce chapitre a présenté deux types de composites : un mélange de mortier de
ciment avec des fibres cellulosiques et un composite de polychlorure de vinyle (PVC)
renforcé par des fibres cellulosiques.

Pour le premier composite, nous nous sommes concentrés sur les propriétés physiques
et mécaniques, en examinant les variations de taux de fibres de 0 % a 20 %. Afin d'améliorer
ces propriétés, nous avons exploré quatre techniques d’extraction de l'eau du mortier
renforcé par les fibres cellulosiques. Le processus de séchage du mortier a fait aussi I'objet
d’étude dans ce chapitre.

Pour le deuxieme composite (PVC/fibres cellulosiques), nous avons étudié les
propriétés mécaniques, thermiques et électriques en fonction du taux de fibres, de 1'age des
éprouvettes et de la température de vieillissement.

Les résultats de ces essais et leurs interprétations détaillées seront présentés dans le
prochain chapitre, fournissant une analyse approfondie des données recueillies. Les
graphiques, tableaux et discussions qui accompagneront ces résultats permettront de mieux

comprendre leur signification dans le contexte de I'étude.
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Chapitre 4 : Résultats et discutions

4.1 Introduction

Ce chapitre présente les résultats obtenus a partir des essais décris dans le chapitre
précédent. Il est divisé en deux sections, et les résultats présentés portent sur différents
aspects.

La premiere section regroupe les résultats relatifs a la composition a matrice minérale
avec les différentes formulations. Nous débutons en examinant 'effet du compactage en tant
que technique de réduction d'eau sur la résistance mécanique des échantillons de mortier de
ciment fibré. Pour cela, nous avons utilisé 'approche des plans d'expérience afin d'étudier
les interactions entre les variables et d'identifier les facteurs clés qui influencent les
résistances a la compression. De plus, une modélisation basée sur les réseaux de neurones
artificiels (RNA) a été mise en place pour analyser les données.

Par la suite, nous analysons la cinétique de séchage en observant les variations du taux

d'humidité et de la vitesse de séchage en fonction de la concentration en fibres et de la
température. Nous employons une modélisation mathématique de ce phénomeéne afin de
simuler, prédire et optimiser ses caractéristiques.
La seconde partie de ce chapitre concerne la caractérisation électrique, thermique et
mécanique des composites a matrice organique et fibres cellulosiques. Nous quantifions
l'interaction entre différents parametres tels que la concentration en fibres, la température
et I'age des échantillons, en utilisant la méthode des plans d'expérience.

Ce chapitre présente des résultats significatifs dans les domaines investis. Ces résultats
contribuent a une compréhension approfondie des propriétés des matériaux et fournissent

des informations précieuses pour de futures applications et optimisations.
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4.2 Composites a matrice minérale

Les caractéristiques et les résultats des analyses sur les matériaux de base utilisés pour
I'élaboration du composite mortier de ciment/fibres cellulosiques sont présentés dans
I'Annexe A.

Pour ce composite les résultats de caractérisation a I’état frais et durcis sont présentés

dans les sections qui suivent.

4.2.1 Al'état frais

4.2.1.1 Extraction de I'’eau du mortier renforcé par les fibres cellulosiques

Al'état frais, nous avons appliqué trois méthodes de réduction de I'eau : sous vide, dans
un dessiccateur, compactage sous une charge de 8 kg, et compactage sous une charge de 16
kg. Les masses des éprouvettes ont été mesurées apres une période de mise en place du
mortier dans les moules de quatre heures. Les résultats sont présentés sous forme
d'histogrammes (Figure 4.1), ce qui facilite la comparaison des valeurs de la masse d'eau
extraite entre les différentes procédures utilisées et le mortier de référence (sans application

de charge ni du vide).
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Figure 4. 1 Eau extraite du mortier pour différent pourcentage de fibres

Les résultats indiquent que la procédure utilisée ainsi que le pourcentage de fibres (CF)

ont un impact significatif sur la quantité d'eau extraite du composite mortier de
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ciment/fibres cellulosiques. Nous constatons que la masse d'eau extraite du mortier témoin
est significativement inférieure a celle des autres procédures. De plus, 1'effet de la charge
appliquée sur l'éprouvette est plus prononcé que l'effet du vide. Une autre constatation
importante est que la masse d'eau extraite augmente a mesure que les pourcentages de fibres
augmentent. Cette tendance peut étre attribuée au fait que le rapport E/C (eau/ciment) du mortier
avec fibres est élevé, en raison de la nature hydrophobe des fibres de cellulose qui absorbent une
grande quantité d'eau. Lorsque le mortier avec fibres est soumis a une pression, I'eau s'échappe par
ruissellement, mais en quantite relativement faible par rapport aux cas de chargement a 8 et 16 kg.
Ces derniers semblent extraire I'eau du mortier de maniere similaire a un essorage, ce qui entraine
une extraction plus significative de I'eau dans le cas des charges de 8 et 16 kg par rapport a la mise

Sous pression.

Savastano et al. [1] [2] ont utilisé une variante du procédé Hatschek (la technique de
déshydratation sous vide du coulis) pour préparer des composites de ciment avec des
fractions massiques de fibres de pate a papier d'environ 8 % en poids (environ 10 % en
contenu du volume). Une procédure similaire a également été utilisée par Soroushian et
al. [3].

Cette approche conduit également a une amélioration de 1'adhérence entre les fibres
et la matrice et donc des fractions de volume de fibres plus élevées (jusqu'a 10 %) peuvent
étre obtenues, ce qui se traduit par des augmentations significatives de la résistance a la

flexion et de la résilience [4] [5] [6].

Une autre technique basée sur la déshydratation sous pression était utilisée pour
préparer des composites cellulosiques incorporant jusqu'a 4 % en poids de pulpe de coton
et de pin [7]. La pate de ciment est constituée d'un mélange de ciment, de sable, d'eau et
de fluidifiant avec un rapport eau/ciment d'environ 1:1. Les fibres de cellulose sont
dispersées dans l'eau et incorporé au préalable a la pate. Les spécimens sont préparés
dans un moule micro-grillé pour permettre 1'évacuation d’eau. Le moule est placé sur
plaque, puis compacté sur table vibrante, et pressé pendant 24 h pour atteindre une

pression finale de 4 MPa.
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4.2.1.2 Masse volumique des éprouvettes

Apres avoir été exposé a l'air du laboratoire pendant 24 heures apres le coulage, la
masse volumique du composite est représentée dans la Figure 4.2.

La Figure 4.2 met en évidence que la masse volumique des mortiers étudiés diminue
avec l'augmentation de la concentration en fibres cellulosiques. Ainsi, les composites
deviennent plus légers en fonction du procédé d'extraction appliqué sur les éprouvettes.

Il est également remarquable que 1'application d'une charge sur le matériau entraine
une densification, indépendamment du pourcentage de fibres présent dans le matériau. En
revanche, lors de la procédure sous vide, on observe une masse volumique (p) plus faible par
rapport aux autres cas.

Ces observations suggerent que 'application d'une charge sur le matériau conduit a une
compression et a une augmentation de la densité. La densité est un parametre important
pour déterminer les propriétés mécaniques des composites de ciment de fibres.
Les composites avec une densité plus élevée (supérieure ou égale a 1300 kg/m3)
fournissent une résistance mécanique plus élevée [8].

La procédure sous vide semble avoir un effet moins significatif sur la masse volumique

du matériau, se traduisant par une valeur plus basse
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Figure 4. 2 Variation de la masse volumique des éprouvettes a I'état frais
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4.2.2 Al'état durci
4.2.2.1 Masse volumique des éprouvettes

Une fois atteint I'age de 90 jours, les éprouvettes sont pesées et la masse volumique est
calculée. Les résultats obtenus sont illustrés dans la Figure 4.3. Il est important de souligner
que la masse volumique diminue de maniere significative au fil du temps (apres 90 jours),

rendant ainsi le matériau plus léger.
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Figure 4. 3 Variation de la masse volumique des éprouvettes a I’age de 90 jours
4.2. 2. 2 Performances mécaniques

L'analyse des performances mécaniques est un aspect essentiel, visant a comparer les
mortiers renforcés de fibres cellulosiques a un mortier sans fibres. Dans cette optique, nous
avons fabriqué des éprouvettes de dimensions 4x4x16 cm (3 par intervalle de temps) pour
les différents dosages en fibres, en suivant un processus normalisé comprenant le malaxage
et la mise en place sur une table a choc. Apres une période de 24 heures de conservation dans
une armoire humide, les éprouvettes ont été démoulées et préservées. Deux méthodes de

conservation ont été appliquées : I'exposition a I'air ambiant et I'immersion dans I'eau.

4.2. 2. 2.1 Résistance a la traction Rt
Les figure 4.4 et 4.5 montrent I'effet de I'ajout des fibres cellulosiques dans le mortier

sur la résistance a la traction .
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Figure 4. 4 Rt, exposition a I'air ambiant : a) 28 jours et b) 90 jours
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Figure 4.5 Rt, immersion dans 'eau: a) 28 jours et b) 90 jours

Pour le mortier sans fibres, les éprouvettes conservées dans l'eau présentent une
meilleure résistance en traction par flexion que celles laissées a l'air. Cela peut étre di a
I'humidité maintenue par I'eau, favorisant la formation de liaisons chimiques et renforcant la
structure du matériau.

En revanche, pour le mortier renforcé de fibres, la situation s'inverse. Les éprouvettes
conservées a l'air montrent une meilleure résistance en traction par flexion que celles
immergées dans 1'eau. Les fibres agissent comme des renforts structurels, fournissant une
résistance supplémentaire a la flexion. L'eau peut potentiellement affaiblir les fibres ou

interférer avec leur adhérence au mortier, réduisant ainsi leur efficacité.

4.2.2. 2.2 Résistance a la compression Rc
La résistance a la compression du mortier évolue en fonction du temps d'écrasement et

diminue avec une concentration croissante de fibres, quel que soit le mode d'extraction d'eau
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utilisé. Les histogrammes mettent en évidence une chute significative de la résistance a la
compression du mortier, indépendamment de 1'échéance.

A l'age de 28 jours, I'ajout de 5% de fibres cellulosiques réduit la résistance a la
compression d'environ 37,57% pour les éprouvettes conservées a l'air et de 53% pour celles
immergées dans I'eau, par rapport au mortier témoin. A une concentration de 10% de fibres,
la diminution de la résistance est encore plus prononcée, confirmant l'influence majeure de
la cellulose sur la résistance du mortier. Plus le pourcentage de fibres est élevé, plus son

impact est important.
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Figure 4. 6 Rc, exposition a I'air ambiant: a) 28 jours et b) 90 jours

| 0% cF IS% CF 10% CF [E20% CF | 0% cF 5% CF 10% CF [20% CF |

25t (@) or (b)

Sans Sous vide Sous 8 Kg Sous 16 Kg Sans Sous vide Sous 8 Kg Sous 16 Kg

Figure 4. 7 Rc, immersion dans I'eau: a) 28 jours et b) 90 jours

L'application d'une charge sur I'éprouvette améliore la résistance a la compression du
mortier. Par exemple, une charge de 16 kg conduit a une résistance supérieure par rapport a

une charge de 8 kg ou a I'absence de charge.
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Des études ont révélé [9] que les composites cimentaires renforcés par des fibres
naturelles d'origine végétale sont sujets a la détérioration dans les matrices de ciment en
raison de l'absorption d'eau et de l'affaiblissement des fibres par la solution alcaline des
pores. Les intempéries accélérent également la détérioration des composites. La dissolution
de lalignine et de I'hémicellulose, qui lient les cellules individuelles des fibres, par la solution
alcaline des pores, est I'une des principales causes de détérioration des fibres naturelles dans
les composites cimentaires. Les composites fabriqués avec des fibres courtes de sisal ou de
noix de ont présenté une réduction significative de la résilience aprés six mois de
vieillissement ou de sujétion a des cycles de mouillage/séchage. Une certaine fragilisation a
également été observée dans les spécimens vieillis dans l'eau. La fragilisation est
principalement associée a la minéralisation des fibres due a la migration des produits
d’hydratation, en particulier I'hydroxyde de calcium. [10] .

De plus, l'application d'une charge sur les éprouvettes améliore leur résistance a la
traction, mais lors d'un traitement sous vide, la résistance reste faible par rapport a

I'échantillon de référence.

4.2.3 Modélisation Mathématique et Discussion

Pour étudier l'impact de différents parameétres sur les performances mécaniques du
composite ciment/fibre cellulosique, nous avons utilisé une approche de plan d'expériences
factorielle complete. Trois facteurs ont été choisis pour examiner la résistance a la
compression d'un mortier de ciment renforcé de fibres cellulosiques recyclées : la pression
de compactage, le pourcentage de fibres et I'dge des éprouvettes. Cela nous a conduits a
réaliser huit (23) expériences, avec deux niveaux pour chaque facteur. Le niveau supérieur

est représenté par "+1" et le niveau inférieur par "-1", comme indiqué dans le Tableau 4.1.

Tableau 4. 1 Facteurs et niveaux

Facteurs Code Niveau bas Niveau haut
-1) (+1)
Charge de compactage (Kg) Xi 0 8
Pourcentage des fibres (%) Xz 0 20

Age (jours) X3 28 90
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Pour chaque expérimentation, nous avons mesuré la résistance a la compression (Rc)
conformément aux conditions spécifiées dans le Tableau 4.2. Afin d'établir une corrélation
entre la résistance a la compression Rc et les parameétres, nous avons opté pour un modele
polynomial du premier degré (comme exprimé dans 1'équation 3.19). Pour ajuster la fonction
de résistance a la compression aux données expérimentales en utilisant 1'équation (3.19),
nous avons réalisé une analyse de régression linéaire multiple. Les résultats de cette analyse

sont résumeés dans le Tableau 4.3.

Tableau 4. 2 Matrice du plan factoriel complet

Rc
Expériences Xi X> X3

(MPa)
1 +1 +1 +1 3.55
2 -1 -1 -1 23.26
3 -1 +1 -1 2.39
4 +1 -1 -1 24.39
5 -1 +1 +1 2.87
6 +1 +1 -1 3.34
7 +1 -1 +1 27.77
8 -1 -1 +1 26.72

Tableau 4. 3 Coefficients du plan factoriel complet a 23

Coefficients Valeur P-valeur
14.28625 0.0011*

a0
0.47625 0.0317*

al
-11.24875 0.0013*

a2
0.94125 0.0161*

a3
ala? -0.06875 0.2118
-0.04375 0.3166

al.a3

- *
a2.23 0.76875 0.0197
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Le Tableau 4.3 présente les coefficients qui indiquent l'influence du pourcentage de
fibres (a2), de la pression de compactage (a3) et de l'age (al) sur la résistance a la
compression, dans cet ordre. De plus, il existe une interaction significative entre le
pourcentage de fibres et la pression de compactage (a23). L'astérisque (*) signale que les
valeurs P sont inférieures au niveau de signification a (a = 0,05) avec un niveau de confiance
de 95 %. Le signe positif du coefficient indique que I'augmentation des facteurs entraine une
augmentation de la résistance a la compression, tandis que le signe négatif du coefficient
indique que l'augmentation des facteurs entraine une diminution de la réponse. La
comparaison montre une excellente concordance entre ces résultats et les résultats

expérimentaux.
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Figure 4. 8 Rc expérimental et Rc prédite

La Figure 4.8 illustre la comparaison entre la résistance a la compression mesurée et
prédite, montrant une étroite concordance entre les deux. L'ajustement de la résistance a la
compression prédite est évalué en se basant sur trois parametres : le coefficient de
détermination (R? = 0,999996), le coefficient de détermination ajusté (R* ajusté = 0,999969)
et l'erreur quadratique moyenne (RMSE = 0,067175). Ces résultats témoignent d'un
ajustement extrémement précis.

L'exactitude du modeéle obtenu est évaluée a I'aide de I'analyse de variance, présentée
dans le Tableau 4.4. Les valeurs de SS, DF, MS et F-value, représentant respectivement la

somme des carrés, le degré de liberté, les carrés moyens et le rapport de Fisher, sont
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examinées. Les résultats révelent une F-value élevée, ce qui indique que le modeéle représente
de maniére satisfaisante les résistances a la compression mesurées. De plus, la P-value est
inférieure au niveau de signification (a = 0,05), ce qui indique que ces facteurs sont
statistiquement significatifs.

Tableau 4. 4 Analyse de variance

Parameter SS DF MS Fvalue P-value
Model 1025.9581 6 1709930  35893.19 0.0039
Residual 0.0045 1 0.0045

Total 1025.9626 7

4.2.3.1Modélisation de la résistance a la compression du composite

Pour établir un modéle physique, nous pouvons utiliser deux grandes catégories
d'approches : les approches basées sur les modeles et les approches basées sur les données.
Ces méthodes sont employées en fonction de la complexité des phénomenes étudiés.

Dans cette section, nous avons utilisé une approche basée sur les données
expérimentales pour prédire la résistance a la compression du mortier contenant des fibres
cellulosiques recyclées. Nous avons utilisé le réseau de neurones artificiels. Les données
expérimentales ont été normalisées, puis I'ensemble de données a été divisé en trois sous-
ensembles (entralnement, test, validation). Le modéle neuronal utilise des fonctions de
transfert spécifiques, une architecture de trois couches (entrée, cachée, sortie) et cinq
neurones dans la couche cachée. Les performances du modele ont été évaluées avec un
coefficient de détermination élevé (R* = 0,9994) et une faible erreur quadratique moyenne

(RMSE = 0,0000519).

Les résultats montrent une excellente corrélation entre les valeurs expérimentales et
prédites, confirmant I'efficacité du modele de réseau neuronal dans la prédiction précise de
la résistance a la compression.

Les Figures 4.9 et 4.10 illustrent une correspondance précise entre les données
expérimentales et les prédictions de résistance a la compression en fonction du pourcentage
de fibres. Cela confirme I'exactitude de notre modele de réseau neuronal (ou Artificial Neural

Network ANN). De plus, la Figure 4.11 souligne l'importance de I'utilisation du modele ANN
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pour une prédiction significative de la résistance a la compression. En revanche, le modele

issu du plan factoriel complet (ou Full factorial design, FFD) n'est pas destiné a la prédiction.
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Figure 4. 9 Résistance a la compression prédite par ANN, apres 28 jours
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Figure 4. 10 Résistance a la compression prédite par ANN, Compactage par 8 Kg
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Figure 4. 11 Résistance a la compression expérimentale versus résistance a la compression

prédite

4.2.4 Etude du mécanisme de séchage des mortiers renforcés par les fibres

cellulosiques

Les propriétés de rétention d'eau des matériaux cimentaires sont cruciales pour leur
durabilité. L'interaction eau-solide, en particulier lors du séchage, est clé pour I'étude de la
durabilité des produits cimentaires.

Des tests de séchage ont été réalisés sur des mortiers de ciment renforcés de fibres
cellulosiques a différents pourcentages de fibres (0 %, 5 %, 10 % et 20 %). Quatre niveaux
de température (70 °C, 85 °C, 105 °C et 120 °C) ont été utilisés.

Les courbes de séchage, a différentes températures et pour diverses concentrations de
fibres cellulosiques, sont illustrées dans les Figures 4.12-4.15 :

Avec MR et DR représentent le taux d’humidité et le taux de séchage respectivement.
[lIs sont donnés par :

m —m

—_t d
R -, (.1
0 d
DR z% (4.2)

MassLoss =m, —m,, ,, (4.3)
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4.2.4.1 Effet de la température de séchage

Les Figures 4.12-4.15 correspondant chacune respectivement aux composites avec 0,
5, 10 et 20% en fibres, montrent clairement que l'augmentation de la température de 1'air
entraine une accélération du processus de séchage en augmentant le taux d'évaporation. De
plus, lorsque la température est maintenue constante, une augmentation de la teneur en
fibres cellulosiques accélere également ce processus grace a un potentiel élevé de transfert

de chaleur.

Drying with 0% CF
——&-—70°C |
——ér-—- 85°C
—-—o--—- 105°C
= ——%-—120°C |
fo
g
=
m
4 |
=
£ o R
L Se

Time(h)

Drying with 5% CF

& —70°C |
— - 85°C
——o— 105°C
— =% 120°C

Moisture ratio

Time(h)

Figure 4. 13 Effet de la température sur la cinétique de séchage, CF=5%



92

Zhang et al [11] ont étudié les effets de différentes températures de séchage sur la
résistance du béton. Leurs résultats indiquent qu'une température de séchage supérieure a
85 °C s'avere raisonnable et efficace pour les essais de séchage d'échantillons cubiques de
béton standard. Pour les matériaux poreux a base de ciment [12], il a été constaté que le
séchage a 105 °C est tres efficace pour éliminer 1'eau. Cependant, une température aussi
élevée peut également entrainer la perte d'eau structurelle des produits d'hydratation et
provoquer la décomposition de la phase ettringite. Ainsi, 1'utilisation d'une température de
séchage modérée (inférieure a 60 °C) pourrait constituer une méthode de séchage efficace

tout en préservant la microstructure du matériau poreux a base de ciment.

Drying with 10% CF

— &= T70°C
— & 85°C
——8--—105°C
— -~ 120°C

Moisture ratio

Figure 4. 15 Effet de la température sur la cinétique de séchage, CF=20%
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4.2.4.2 Effet de la teneur en fibres sur la cinétique de séchage

Lors du processus de séchage, la teneur en fibres cellulosiques a un effet significatif,
surtout lorsque les échantillons présentent une teneur élevée en fibres et une porosité élevée,
ce qui les rend plus humides et prolonge leur période de taux de séchage constant. Cette
observation peut s'expliquer par le fait qu'une faible porosité rend difficile 1'extraction de
I'humidité par les forces capillaires pendant une période prolongée, tandis qu'une porosité
élevée permet a I'humidité libre de maintenir la surface humide au-dessus du seuil critique
pendant plus longtemps [13].

Pendant la phase de vitesse de chute, les échantillons a haute teneur en fibres
connaissent un taux de séchage plus élevé, car la diffusion et le déplacement de I'humidité
sont plus faciles et se produisent plus rapidement a la surface de 1'échantillon. Cela est illustré
dans les Figures 4.16-4.19, ou I'échantillon trés poreux seche plus rapidement que les autres

échantillons [14].

ﬁ' T T T T T T T
Drying temperature 70 °C
08l ! ——&—-CF0%
' —-—A-—--CF5%
—-—8-=--CF 10%
S ol ——%-=-CF 20%
o
2
A
o 0.4r
=
é el
0.2} M@ ,
By
é‘éé
0 I I %?memﬁﬁgah
0 5 10 15 30 35 40

T|me hour}

Figure 4. 16 Effet de la teneur en fibres cellulosiques sur la cinétique de séchage,

T=70°C
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Figure 4. 17 Effet de la teneur en fibres cellulosiques sur la cinétique de séchage, T=85°C
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Figure 4. 18 Effet de la teneur en fibres cellulosiques sur la cinétique de séchage, T=105°C
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Figure 4. 19 Effet de la teneur en fibres cellulosiques sur la cinétique de séchage, T=120°C

De plus, on observe une perte importante et rapide de masse d'eau au début de la

période de séchage pour tous les échantillons.

Les Figures 4.20 et 4.21 mettent en évidence le fait que plus de 50 % de 1'eau confinée
dans les pores des CFRCMC est éliminée au cours des cinq premieres heures de séchage, que
ce soit a une température de séchage de 70 °C ou de 85 °C. Les taux de perte de masse

diminuent par la suite, mais restent élevés au fur et a mesure que le temps de séchage

progresse.
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Figure 4. 20 Perte de masse a T=70°
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Figure 4. 21 Perte de masse a T=85°

Les profils de séchage révelent un point de transition autour de 10 heures, apres lequel
les courbes de perte de masse difféerent de maniere significative. Cette observation peut
s'expliquer par le fait que I'eau, qui est une composante importante des CRCCRC, possede une
faible densité mais occupe des volumes considérables. Par conséquent, il est raisonnable de
constater que les échantillons avec un rapport eau/ciment plus élevé subissent une perte
d'eau plus importante pendant le séchage [15], comme le montre les Figures 4.20 et 4.21
pour les mortiers de ciment contenant 20 % de fibres.

Les Figures 4.22 et 4.23 montrent que le taux de séchage des échantillons de CFRCMC
atteint rapidement sa valeur maximale, puis diminue progressivement. Le taux de séchage
maximal est observé pour les échantillons a teneur élevée en fibres cellulosiques. 1l est
également important de noter que les températures de séchage et la teneur en fibres
cellulosiques ont une influence significative sur la tendance générale de la courbe de vitesse
de séchage des CFRCMC. Les courbes de vitesse de séchage révelent que le processus de
séchage des échantillons peut étre divisé en deux étapes : une accélération initiale suivie
d'une décélération, a lI'exception des échantillons sans fibres cellulosiques a 70 °C et 85 °C
qui ne montrent qu'une période de séchage a vitesse décroissante. A mesure que la

température de séchage augmente, le processus de séchage des CFRCMC devient plus rapide,

entrainant une perte d'eau substantielle [16].
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Figure 4. 23 Taux de séchage a T=85°C

4.2.4.3 Modélisation du processus de séchage

Nous nous concentrons maintenant sur la caractérisation du processus de séchage des
CRCMC en utilisant divers modeles issus de la littérature pour décrire le transport de
I'humidité dans le mortier. Ces modeéles peuvent étre de nature empirique, physique ou une
combinaison des deux. Certains de ces modeles sont mentionnés ci-dessous, et les données

expérimentales de séchage ont été appliquées a douze modeles de séchage (six provenant de
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la littérature et six proposés dans cette étude). Les détails de ces modeles sont présentés dans

le Tableau 4.5.

Tableau 4. 5 Modéles de séchage

Description Modele Expression
MR1 Lewis MR =¢ K?
MR2 Henderson MR = ae Kt
MR3 Logarithmic MR = ae‘kt b
a
MR4 Page MR = e—kt
a
MR5 Page 1 MR = ae Kt
a
MR6 Page 2 MR = ae KU Lp
MR?7 Modeéle 1 VR < e fat" kot”
MRS Modéle 2 MR = 2e 4" —(1_p)e 2!
MR9 Modéle 3 v - et
1bt% ket
. _ k. t#
MR10 Modele 4 MR = a+be fal 4 ge ket
MR11 Modele 5 VIR — (e—(klta+k2tﬂ )T
MR12 Modéle 6 MR — a[e—(klt%kztﬁ )jy

L'objectif est de déterminer la teneur en humidité en fonction du temps de séchage. Les

modeles choisis ont été utilisés pour évaluer le modele le plus approprié capable de décrire

le comportement de séchage des CRCMC lors du processus de séchage en four. Dans ces

modeles, k, ki, kZ, a b oa B et J sont les parametres des modéles, et le temps est

exprimé en heures.

Dans le but de prédiction des parametres du processus de séchage, une analyse de

régression non linéaire a été réalisée en utilisant la méthode des moindres carrés non

linéaires avec l'algorithme de Levenberg-Marquard. Douze modeéles de séchage, comprenant
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six modeles issus de la littérature [16] et six modeéles proposés, ont été étudiés. Pour
sélectionner le modele le plus approprié pour décrire la cinétique de séchage des échantillons
de CRCMCEF, plusieurs mesures statistiques ont été utilisées pour garantir une analyse de
régression fiable et précise. Ces mesures comprennent l'erreur quadratique moyenne (MSE),
I'erreur absolue moyenne (MAE), I'erreur quadratique moyenne (RMSE) et le coefficient de
détermination (R?), qui sont calculés selon les formules suivantes [4.3, 4.4, et 4.5].

Le modele le plus performant est celui qui a une RMSE (erreur quadratique moyenne)
minimale (RMSE = 0) et un coefficient de détermination élevé (R* ~ 1), qui ont servi
d'indicateurs de la qualité des ajustements. Cela garantit une plus grande fiabilité et précision

dans la prédiction des parametres du processus de séchage.

ZN:(MRicaI _ MRiexp )2
R? =1-12 (4.4)
> (MR# - MR."X")
i=1
RMSE = \/%ﬁl:(MRiEXP — MRical )2 (4 5)
1 2
MSE = =" (MR - MR™) (4.6)
i=1
1 N
MAE = N Z‘Mfop ~MR® (4.7)
i=1

Ou i est le i¢me essai de séchage et N est le nombre total de mesures pour chaque essai
de séchage. Plus les valeurs de RMSE, MSE et MAE sont proches de zéro, et plus le R-carré est
proche de 1, plus les résultats du modeéle seront précis. Les critéres suivants ont été utilisés
pour assurer une plus grande validité du modele sélectionné. Ces statistiques sont présentées
comme suit [17]:

N
Z MRexpMRcal
K=4 (4.8)

S(mRA)

i=1
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i MRiexp MRicaI
K’ =42 e (4.9)
MRiex

i=1

Ou 0.85<K <1.15, et 0.85<K’'<1.15 sont des critéres d’acceptabilité [18].

( M Rical —K MRicaI )2

Mz

RZ =1—- (4.10)

———_cCal 2
(MRfa' ~ MR ')

1=

Il
uN

( Riexp —K MRiexp )2

R?=1- 1L . (4.11)
> (MR - MR
i—1

R;:Rz(l—‘/‘Rz—Rg‘), (4.12)

u anq >0.5 est un critére d’accéptability [18].

Mz

R%-RS

MF =) (4.13)
2 .2
R™-Ry

NF = —3 (4. 14)

Ou MF <0.1 et NF <0.1 sont des criteres d’acceptabilité [18].

Pour étudier la cinétique de séchage, les modeéles répertoriés dans le Tableau 4.5 ont
été ajustés aux données mesurées en utilisant des parametres de régression. Afin de faciliter
la comparaison, les performances de chaque modele sont présentées dans le Tableau 4.6 et
les Figures 4.24-4.27. Elles sont évaluées en utilisant des criteres couramment utilisés tels
que le coefficient de détermination (R2), l'erreur absolue moyenne (MAE), l'erreur
quadratique moyenne (RMSE), ainsi que les critéres d'acceptabilité (K, K', MF et NF). Il est
important de noter que les résultats de l'ajustement des données respectent tous les critéres
requis.

La comparaison des performances des différents modeles indique que le modele MR9
proposé dans cette étude présente la meilleure corrélation, avec une valeur de RMSE
d'environ 0,52 %. La deuxiéme meilleure corrélation est obtenue avec le modéle MR8

proposé, ou le RMSE a une valeur d'environ 0,62 %.
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Tableau 4. 6 Performances des modeéles

Description Model R2 K K’ Rg Rf R; RMSE | MSE | MAE MF NF
MR1 Lewis 0.9932{1,0055(0.9929|0.9986|0.9987|0.9237| 0.0231 |{0.0006(0.0190| -0.0110 |-0.0111
MR2 Henderson |0.9957(1.0000{0.9984|1.0000{1.0000(0.9325| 0.0189 |0.0004|0.0150| -0.0088 |-0.0088
MR3 Logarithmic {0.9977(1.0000{0.9991|1.0000{1.0000{0.9526| 0.0134 [0.0002|0.0109| -0.0046 |-0.0046
MR4 Page 0.9976(0.9990(0.9985|1.0000{1.0000(0.9518| 0.0135 |0.0002{0.0109| -0.0047 |-0.0047

Page
MR5 0.9978(1.0000{0.9992|1.0000{1.0000(0.9532| 0.0132 |0.0002{0.0023| -0.0044 |-0.0044
modifié 1
Page
MR6 0.9992(1.0000{0.9997|1.0000{1.0000(0.9714| 0.0082 |0.0001|0.0064| -0.0017 |-0.0017
modifié 2
Proposé
MR7 0.9985(1.0012(0.9983|1.0000{1.0000(0.9633| 0.0104 |{0.0001{0.0082| -0.0029 |-0.0029
Model 1
Proposé
MR8 0.9995(1.0000{0.9998|1.0000{1.0000(0.9783| 0.0062 |{0.0000{0.0048| -0.0011 |-0.0011
Model 2
Proposé
MR9 0.9996(0.9998(1.0000|1.0000{1.0000(0.9818| 0.0052 |0.0000{0.0041| -0.0007 |-0.0008
Model 3
Proposé
MR10 0.9991(0.9998(0.9999|1.0000{1.0000(0.9724| 0.0079 |0.0001{0.0055| -0.0018 |-0.0018
Model 4
Proposé
MR11 0.9983(1.0020(0.9974|1.0000{1.0000(0.9610| 0.0111 |{0.0001{0.0086| -0.0033 |-0.0033
Model 5
Proposé
MR12 Model 6 0.9989(1.0000{0.9996|1.0000{1.0000(0.9677| 0.0092 |{0.0001{0.0073| -0.0022 |-0.0022
ode

Les résultats des Figure 4.24-4.27 montrent que toutes les courbes d'ajustement
correspondent étroitement aux données expérimentales, avec des coefficients de
détermination proches de 1 (R% > 0,9900). Cela indique que les modeles analytiques

présentés dans le Tableau 4.5 sont capables de décrire efficacement la cinétique de séchage

des CMCRCFs.
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4.2.4.4 Evaluation des modéles les mieux ajustés

La premiere comparaison entre les modeles MR6, MR7, MR8, MR9, MR10, MR11 et
MR12 est présentée sous forme de courbes cinétiques qui tracent le taux d'humidité (MR)
pour l'ensemble de la base de données. Les Figures 4.24-4.27 illustrent la variation du taux
d'humidité prédit par rapport au taux d'humidité expérimental pour les CMCRCFs a
différentes températures (70, 85, 105 et 120 °C) et une teneur en fibres cellulosiques de 5 %.
La comparaison des résultats des modeles a révélé que les équations des modeles MR6, MR7,
MR8, MR9, MR10, MR11 et MR12 s'ajustent le mieux en tenant compte du coefficient de

détermination R? et des constantes K, K', MF et NF. Les valeurs du coefficient de corrélation
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(R?), de I'erreur absolue moyenne (MAE) et des constantes K et K' sont présentées dans le
Tableau 4.6.

Le nouveau modéle MR9 a obtenu la valeur la plus élevée de R? et la plus faible valeur
de MAE. L'erreur absolue moyenne s'est révélée étre de 0,41 %, 0,48 %, 0,64 % et 0,55 %
pour les modéles MR9, MR8, MR6 et MR10 respectivement. Etant donné que le modéle MR9
présente la plus faible valeur d'erreur absolue moyenne (MAE), il a été choisi comme étant le
plus adapté aux données expérimentales.

La deuxiéme comparaison a été effectuée en utilisant une régression linéaire entre le
taux d'humidité prédit et le taux d'humidité expérimental afin d'évaluer la capacité du

modele MR9 proposé a décrire la cinétique de séchage au four.

1 . . ‘ ‘ 1 ‘ ‘ .
MR8 model, Drying with 5% CF (a) . MR8 model, Drying at 70°C (b)
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Figure 4. 28 Comparaison entre les taux d'humidité calculé et mesuré, a) Modele MRS,

CF=5% .b), Modele MR8, T=70 °C.

Pour comparer nos travaux de recherche avec ceux réalisés précédemment, nous avons
tracé des courbes de séchage. Ces courbes représentent graphiquement 1'évolution du taux
d'humidité, généralement une diminution, au fil du temps. De plus, nous avons représenté la
cinétique de séchage en tracant le taux de séchage en fonction du temps de séchage.

Les études antérieures ont démontré que les courbes de séchage des matériaux poreux
a base de ciment présentent une tendance générale similaire [19]. Cependant, des différences
significatives ont été observées en termes de durée totale de séchage et de perte de masse,
en raison des différentes conditions de séchage appliquées. Ces conditions comprennent la
forme et la taille des échantillons, la composition, le rapport eau-ciment, la température de
séchage, I'humidité relative et la vitesse de 1'air autour du matériau. De plus, l'incorporation

de fibres dans la composition du mortier a une influence considérable sur la cinétique de
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séchage, ce qui se traduit par une réduction du temps de séchage et des variations du taux de

séchage a différentes températures de séchage.

Le Tableau 4.7 décrit les conditions spécifiques qui ont été appliquées lors de certains

essais de séchage, permettant ainsi une comparaison plus détaillée avec d'autres travaux.

Tableau 4. 7 Comparaison avec des travaux antérieurs

, Condition de Température
Référence Echantillons E/C Forme Diemsions
durcissement de séchage
Bennamoun et Mortier du Diametre:13mm 60°C, 90°C,
0.5 Cylindre Eau
al [19] ciment Hauteur :17mm 130°C
60°C, 85°C,
Zhang et al
[16] Béton 0.55 Cube Eau Longueur:150 mm 105°C, 120°C,
150°C
Mortier de
ciment Largeur :40mm
Lachenani et 0.5 70°C, 85°C,
renforcé de parallélépipéde Eau Epaisseur:40 mm
al [20] 105°C, 120°C
fibres Longueur :160mm
cellulosiques

Les courbes de séchage de notre étude ainsi que celles provenant d'autres références,

a différents niveaux de température, ont été rassemblées et sont présentées dans la Figure

4.29.

& o 70 °C and 0% CF
% 7 120°C and 0% CF
0.8 2, 90 °C [12]
% . 60 °C [12]
o e 150°C [20]
7 0.6[1® 1
o .
% Ve
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Figure 4. 29 Comparaison des courbes du taux d’humidité



Chapitre 4 : Résultats et discutions 105

Toutes ces courbes suivent la méme tendance générale, mais on observe une différence
dans la forme des courbes individuelles. Cette variation de forme est attribuable a plusieurs
facteurs, tels que la forme et la taille des échantillons (cylindre, cube, parallélépipéde) ainsi
que le matériau utilisé (mortier de ciment, béton, mortier de ciment renforcé de fibres
cellulosiques). L'examen de ces facteurs peut s'avérer tres utile pour identifier les variations

observées au fil du temps lors d'un processus de séchage.

4.2.5 Parametres thermodynamiques

La loi de diffusion de Fick pour une géométrie plane est :
oM 9*m

Ou De représente la diffusivité effective (m?/s). Les conditions initiales et aux limites
sont :
M(t =0,x) =M,
aa—ﬂf(t,x =0)=0 (4.16)
M(t,x = £%) = M,
Ou e représente 1'épaisseur de la surface plane (e = 0.04 m).

En utilisant la série de Fourier pour résoudre I'équation (4.15), nous obtenons :

Ty (4.17)

e2

M = %exp (—

L'équation (4.17) peut étre exprimée sous une forme logarithmique comme suit :

m2De

ln(M)=ln(%)— ¢ (4.18)

De est calculé en déterminant la pente () pour un graphique entre In(M) et le temps (t).

’B=

n?De

e?

(4.19)

4.2.5.1. Diffusivité de I'humidité (Deff)

Elle est également connue sous le nom de coefficient de diffusion de I'humidité, est
géneéralement décrite par une équation d'Arrhenius (4.20) qui représente la variation de De

de l'eau en fonction de la température.
Ea

De = K exp (- =) (4.20)
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Oou:

De est la diffusivité de I'humidité ou le paramétre de diffusion d'Arrhenius (m?/s).

K est le facteur de fréquence (min™?).

Ea est 1'énergie d'activation de la diffusion (k]-mole™™).

R est la constante des gaz parfaits R = 8,314 J-mol™*-K™™.

T est la température en Kelvin °K = °C + 273,15.

L'équation (4.20) peut étre exprimée sous une forme logarithmique comme suit :

In(De) = In(K) — If—c;t

Tableau 4. 8 Diffusivité de I'humidité

T T(°K) T De

°C) (m?/s)
70 343,15 0,002914 -1.56e-5
85 358,15 0,002792 -2.45e-5
105 378,15 0,002644 -4.07¢5
120 393,15 0,002544 -5.58e-5

(4.21)

Des valeurs de coefficient de diffusion ont été donné pour plusieurs matériaux de

construction. Béton de chanvre : 0.82 e-9 [21], béton cellulaire : 4.5e-9 - 6.7e-9 [22], la chaux :
2.0e-9 - 3.5e-9 [22], brique d’argile : 2.0e-10 - 3.0e-10 [23], et brique 18.75e-9 - 7.16e-9

[24]. Le matériau étudié (Tableau 4.8) montre un coefficient de diffusion supérieur a celui

du béton de chanvre, de la brique d’argile, du béton cellulaire, du liant de chaux, et de la

brique.”

4.2.5.2. L'énergie d'activation (Ea)

Elle se calcule a partir de la pente du graphe de In(De) en fonction de 1/T. Cette pente

équivaut a (Ea/R), avec R représentant la constante des gaz ayant une valeur de 8,3145 J/K

mol. La valeur de Ea (énergie d'activation) permet la détermination de différents

parametres thermodynamiques tels que I'enthalpie (AH), I'entropie (AS), et 'énergie libre

(AG) d'activation, conformément aux expressions [25]:
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4.2.5.3. Enthalpie (AH)

La variation d'enthalpie (AH) peut étre calculée a I'aide de la formule [25]:

AH=Ea—RT (4.22)
4.2.5.4. Entropie (AS)
La variation d'entropie (AS) peut étre calculée a I'aide de la formule suivante :
AS = % +R. (In(K) — 1) (4.23)

4.2.5.5. Energie libre de Gibbs (AG)

L'énergie libre de Gibbs (AG) peut étre calculée a l'aide de la formule suivante [26]:

AG = —R.T.In (K) (4.24)
Tableau 4. 9 Parametres thermodynamiques pour CF 5%, T=70 °C
T T (°K) AH(J mol- AG()) AS(J/K/mol)
(°C) 1)
70 343,15 3.3158e+04 6.2410e+04 -85.2474
85 358,15 3.3033e+04 6.5138e+04 -89.6425
105 378,15 3.2867e+04 6.8776e+04 -94.9603
120 393,15 3.2742e+04 7.1504e+04 -98.5936

Les figures 30 représentent respectivement les variations de I'enthalpie, de I'entropie
et de I'énergie libre de Gibbs en fonction de la température. Les résultats montrent que
pendant le processus de séchage, la température joue un rdle central dans les
changements thermodynamiques. A mesure que la température augmente, I’entropie du
matériau augmente, reflétant le plus grand désordre thermique a l'intérieur. A I'inverse,
'enthalpie et 1'énergie libre de Gibbs présentent une tendance a la baisse. Ce déclin résulte
d'une énergie thermique accrue permettant aux molécules d’eau de rompre plus
facilement leurs liaisons cohésives. Par conséquent, ces molécules d’eau libérées ont une
propension accrue a passer du matériau a l'air ambiant, facilitant ainsi le processus de

séchage.
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Figure 4. 30 Parametres thermodynamiques pour CF 5%, T=70 °C

4.3 Composites a matrice organique

Les matériaux composites a matrice organique (CMO) sont des composites constitués
d'une matrice et de fibres, offrant de nombreux avantages dans des domaines tels que la
construction, I'aéronautique, et l'industrie. Leur combinaison crée des matériaux hautement

performants avec des propriétés mécaniques exceptionnelles.

4.3.1 Matériaux de base nécessaire a l'élaboration

Pour la deuxiéme partie de ce projet, nous avons choisi le Polychlorure de Vinyle (PVC)
comme matrice organique, et nous avons utilisé des fibres de courgette mexicaine comme
renfort. Les essais ont été menés dans les laboratoires de CABEL, une entreprise spécialisée

dans la production de cables électriques et d'isolants, située a Gué de Constantine, Alger [27].



Chapitre 4 : Résultats et discutions 109

4.3.2 Essais de caractérisation des composites a matrice organique

La caractérisation d'un matériau implique l'étude de ses propriétés physiques,
chimiques et mécaniques pour mieux le comprendre et 1'évaluer. Il s’agit de collecter de
données expérimentales et d’utiliser des techniques spécifiques pour mesurer et analyser
diverses caractéristiques du matériau.

La Figure 4.31 illustre 'organigramme du processus de caractérisation des composites

a matrice organique. Les détails de ces essais sont présentés dans la référence [27].

Préparation du matériau: PVC

v

Matériau1:PVC + 0 %
Matériau2:PVC+ 1 %
Matériau 3: PVC+ 2.5 %
Matériau 4 : PVC + 4.35%
Matériau5:PVC+8 %
Matériau 6 : PVC +12 %

v

Forme de I'éprouvette : disque, haltére

!

T =20°C - 140°C
e Essai électrique
e Essai mécanique
¢ Essai thermique
¢ Essai perte de masse

v

» Facteur de perte électrique, permittivité
relative, résistivité transversale, rigidité
électrique, indice de perte diélectrique.

« Allongement a la rupture, Résistance a la
traction.

* Conductivité thermique.

* Perte de masse surfacique

Figure 4. 31 Organigramme des essais effectués sur le composite a matrice PVC

Avant la réalisation des essais de caractérisation, il est essentiel d'étudier 1'effet des
facteurs sur les propriétés mesurées. En manipulant les facteurs et en mesurant les réponses,

on évalue leur importance et leur impact. L'analyse des interactions permet de comprendre
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comment leur combinaison influence les réponses. Dans cette optique, l'utilisation de
I'approche des plans d'expériences se révele étre un outil efficace pour planifier et réaliser
des expériences de maniere méthodique, afin de collecter des données pertinentes et

d'obtenir des conclusions fiables.

4.3.2.1 Planification des essais

Dans le cadre de ces travaux de recherche [27], quatre types d’essais ont été réalisé:
électriques, mécaniques, thermiques et de perte de masse. Les essais électriques portaient
sur la mesure de plusieurs grandeurs, telles que le facteur de perte électrique, la permittivité
relative, la résistivité transversale, 'indice de perte diélectrique et la rigidité électrique. Ces
mesures ont été effectuées dans des conditions opératoires spécifiques, avec des échantillons
en forme de disque. Le matériau étudié était du PVC renforcé par des fibres cellulosiques,
avec un pourcentage de fibre variant de 0 a 12%, des températures allant de 20°C a 150°C, et
le mode de vieillissement. Ces conditions représentent les facteurs pouvant influencer les

grandeurs mesurées (Voir la Figure 4. 31).

Notre objectif est de planifier les expériences antérieures en établissant un plan
factoriel complet afin d'étudier |'effet des facteurs et de leurs interactions sur les grandeurs

mesurées. La méthodologie proposée se déroule selon les étapes suivantes :

A1l. Déterminations du nombre des facteurs et des niveaux de chaque facteur.
Le tableau 4.10 présente les facteurs définissant les conditions dans lesquelles les
grandeurs telles que le facteur de perte électrique, la permittivité relative, la résistivité

transversale et l'indice de perte diélectrique ont été mesurées.

Tableau 4. 10 Facteurs et niveaux

Facteurs Code Niveau bas Niveau haut
Température (°C) X 20 140
Pourcentage des fibres (%) X, 0 12

Vieillissement X3 Avant Apres




Chapitre 4 : Résultats et discutions

B1. Définition du plan d'expérience et de la matrice de planification

Pour examiner les effets des principaux facteurs qui peuvent influencer la valeur
mesurée et les interactions entre eux, nous utilisons un plan factoriel complet. Ce plan prend
en compte trois facteurs, chacun avec deux niveaux, comme indiqué dans le Tableau 4.10.
Cela nous conduit a réaliser 8 essais (23), ou nous étudions l'influence de toutes les

combinaisons possibles de facteurs. Dans ce cas, la matrice de planification est illustrée par

le Tableau 4.11.

C1. Collecte des données des essais selon la matrice de planification

Une fois les facteurs et les niveaux sélectionnés, les expériences sont réalisées pour
mesurer les valeurs de résistance a la compression. Les essais expérimentaux sont effectués

en suivant une matrice de planification, ou chaque essai correspond a une ligne distincte (voir

Tableau 4.11).

Tableau 4. 11 Matrice du plan factoriel complet

RT FPE PR
o IPD
Expériences  X; X X3 (Qcm)  (tgd.102)
1 20 0 Apres 23.79 5.891013 27.35 2.65
2 20 12 Apres 5419 1.521013 3597 0.21
3 140 0 Avant 412.05 1.64 1012 5146 7.29
4 140 12 Aprés 1694.04 0 180.27 9.75
5 140 0 Apres 447.81 4.85101 75.10 6.82
6 20 0 Avant 2946 1971013 499 2.67
7 140 12 Avant 2172.12 5.40 1012 197.36 10.79
8 20 12 Avant 75.19 1.09 1013 19.75 1.20

IPD estI'indice de perte diélectrique ; RT est la résistance transversale ; FPE Facteur de perte

électrique ; et PR est la permittivité relative.
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D1. Calcul des coefficients du modele

Apres avoir collecté les valeurs des grandeurs mesurées (Tableau 4.11), un modele
polynomial du premier ordre (Equation 3.19) est utilisé pour établir des relations entre les
réponses et les facteurs sélectionnés. Dans ce modele, la réponse y représente une valeur
mesurée, et Xi indique le niveau du facteur i (voir Tableau 4.5). Nous utilisons une analyse de
régression linéaire multiple pour ajuster les fonctions des réponses aux données
expérimentales et calculer les coefficients du modele du premier ordre (Equation 3.19).

Dans les Tableau 4.14-4.15, 'astérisque (*) indique les P-valeurs qui sont inférieures
au niveau de signification o = 0,05, avec un niveau de confiance de 95 %. Le signe positif des
coefficients indique que l'augmentation des valeurs des facteurs correspondants entraine

une augmentation du niveau des grandeurs mesurées.

Tableau 4. 12 Coéfficients du plan factoriel complet a 23, Réponse IPD

Coéfficients Valeur P-valeur

a0 613.58 0.0640
al 385.30 0.1021
a2 567.92 0.0696
a3 58.92 0.5194
al.a2 366.27 0.1073
al.a3 66.14 0.4810
a2.a3 51.95 0.5575

Tableau 4. 13 Coéfficients du plan factoriel complet a 23, Réponse RT

Coéfficients Valeur P-valeur
a0 1.40e+13 0.1698
al -6.15e+12 0.3546
a2 -1.21e+13 0.1945
a3 -4.62e+12 0.4409
al.a2 6.97e+12 0.3199
al.a3 4.89e+12 0.4229

a2.a3 6.257e+12 0.3498
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Tableau 4. 14 Coéfficients du plan factoriel complet a 23, Réponse FPE

Coéfficients Valeur  P-valeur
a0 7403 00371
al 34.30 0.0798
a2 52.01 0.0528
a3 -5.64 0.4163
al.a2 28.46 0.0960
al.a3 5.85 0.4047
a2.a3 4.00 0.5245

Tableau 4. 15 Coéfficients du plan factoriel complet a 23, Réponse PR

Coéfficients Valeur  P-valeur
a0 517  0.0061 "
al 0.31 0.0996
a2 3.48 0.0091 *
a3 0.31 0.0994
al.a2 1.29 0.0244 *
al.a3 0.19 0.1609
a2.a3 0.06 0.4291

Dans les Tableaux 4.12-4.14, les P-valeur des coefficients des facteurs dépassent a =
0,05 (avec un niveau de confiance de 95 %), ce qui indique que ces facteurs ne sont pas
statistiquement significatifs. En d'autres termes, il n'y a pas suffisamment de preuves pour
conclure que ces facteurs ont un effet significatif sur les réponses IPD, RT, et FPE. Dans le
tableau 4.15, les P-valeurs des coefficients de certains facteurs sont inférieures a o = 0,05, ce
qui indique que ces facteurs sont statistiquement significatifs. Le facteur qui influence la
réponse PR est le pourcentage des fibres. De plus, il existe une interaction significative entre
deux facteurs : la température et le pourcentage des fibres. Pour ces raisons, nous allons
éliminer le facteur vieillissement de la liste des facteurs qui influencent les quatre réponses.
Ensuite, nous reconstruirons un nouveau plan d'expériences selon l'approche du plan

factoriel complet.
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Figure 4.32 Profils des prévisions pour les trois facteurs

E1. Modéle du plan d’expérience pour la réponse PR
A partir du Tableau 4.13 et ’expression de I'équation 3.19, le modele du plan factoriel
complet correspondant a la réponse PR est exprimé comme suit :
y=2a,+a,X,+a,X;X, (4.25)
PR=5.17+348.X,+1.29X,X, (4.26)

L'équation 4.15 correspond au modele du plan factoriel complet. Ce modele est utilisé
dans un contexte statistique plutot que physique. Il démontre de maniere statistique que le
facteur X2 (Pourcentage des fibres) a une influence sur la réponse PR, tandis que l'interaction

entre les deux facteurs X1 (Température) et X2 est également présente, notée X1.X2.
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F1. Analyse des résultats par I'analyse de variance (ANOVA)
D’apres le tableau 4.16 La valeur de probabilité (Prob.>F) est de 0,0248, cela signifie un

effet statistiquement significatif du facteur X2 sur la réponse PR.

Tableau 4. 16 Analyse de variance, Réponse PR

Source SS DF MS Rapport F
Modele 112.705 6 18.784 953..46
Prob.>F
Erreur 0.019 1 0.019
0.0248

Total corrigé 112.725 7

G1. Reconstruction du plan d’expériences
Les facteurs et les niveaux de chaque facteur.

Tableau 4. 17 Facteurs et niveaux

Facteurs Code Niveaubas Niveau haut
Température (°C) X 20 140
Pourcentage des fibres (%) Xz 0 12

Collecte des données des essais selon la matrice de planification

Tableau 4. 18 Matrice du plan factoriel complet

IPD RT FPE PR
Expériences  Xi Xz
(2cm)  (tgd. 102)
1 20 0 23.79 5.891013 27.35 2.65
2 20 12 5419 1.5210 3597 0.21
3 140 O 412.05 1.64 1012 5146 7.29
4 140 12 1694.04 0 180.27 9.75
5 140 O 447.81 4.85101 75.10 6.82
6 20 0 29.46 1971013 499 2.67
7 140 12 2172.12 5.40 1012 197.36 10.79
8 20 12 75.19 1.09 1013 19.75 1.20
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Dans les Tableaux 4.19, 4.23 4.25, les P-valeur des coefficients des facteurs sont
inférieures a a = 0.05, ce qui indique que ces facteurs, a savoir le pourcentage des fibres et la
température, sont statistiquement significatifs. Le facteur qui influence les réponses IPD, FPE,
et PR est le pourcentage des fibres. De plus, il existe une interaction significative entre les
deux facteurs suivants: la température et le pourcentage des fibres.

Dans le tableau 4.21 correspondant a la réponse RT, les P-valeurs des coefficients des
facteurs dépassent la valeur a = 0,05, ce qui indique que ces facteurs ne sont pas
statistiquement significatifs.

Coefficients des modeles des plans d’expériences

Tableau 4. 19 Coefficients du plan factoriel complet a 23, Réponse IPD

Coefficients Valeur P-valeur
a0 613.58 0.0005 *
al 385.30 0.0030 *
a2 567.92 0.0007 *
al.a2 366.27 0.0036 *
Le Modeéle établi : IPD = 613.85+385.30.X, +567.92.X, +366.27.X,X, (4.27)

Tableau 4. 20 Analyse de variance, Réponse IPD

Source SS DF MS Rapport F

Modéle 4841208 3 1613736 56.05

Prob.>F
0.0010

Erreur 1151562 4 28789

Total corrigé 4956364 7

Tableau 4. 21 Coefficients du plan factoriel complet a 23, Réponse RT

Coefficients Valeur P-valeur
a0 1.39e+13  0.0493 ~
al -6.03e+12 0.2927
a2 -1.23e+13 0.0695

al.a2 7.09e+12 0.2277
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Tableau 4. 22 Analyse de variance, Réponse RT
Source SS DF MS Rapport F
Modele 1.89e+27 3 6.32e+26 3.18

Prob.>F
Erreur 7.94e+26 4 1.98e+26
0.1462
Total corrigé 2.69e+27 7

Tableau 4. 23 Coefficients du plan factoriel complet a 23, Réponse FPE

Coefficients Valeur P-valeur
a0 74.03 0.0001 *
al 34.30 0.0024 *
a2 52.01 0.0005 *
al.a2 28.46 0.0048 *
Le Modéle établi : RT =74.03+34.30.X,+52.01.X, +28.46.X,X, (4.28)
Tableau 4. 24 Analyse de variance, Réponse FPE
Source SS DF MS Rapport F
Modele 37541.21 3 12513.7 62.0269
Prob.>F
Erreur 806.98 4 201.7
0.0008
Total corrigé 38348.20 7
Tableau 4. 25 Coefficients du plan factoriel complet a 23, Réponse PR
Coefficients Valeur P-valeur
a0 517  0.0001
al 0.31 0.1711
a2 3.48  0.0001 *
al.a? 1.29 0.0024 *
Le Modele établi : PR=5.17+3.48.X,+1.29.X,X, (4.29)
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Tableau 4. 26 Analyse de variance, Réponse PR

Source SS DF MS Rapport F
Modele 111.58 3 37.19 130.32
Prob.>F
Erreur 1.14 4 0.28
0.0002
Total corrigé  112.72 7
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Figure 4. 33 Profils des prévisions pour deux facteurs X1 et X2
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4.4 Conclusion

En conclusion, ce chapitre a présenté les résultats des essais expérimentaux menés sur
différents aspects du composite a matrice minérale ou a matrice organique. La premiére
section a examiné 1'effet du compactage en tant que technique de réduction d'eau sur la
résistance mécanique des échantillons du composite a matrice minérale, en utilisant
I'approche des plans d'expérience et la modélisation basée sur les réseaux de neurones
artificiels. La deuxieme section a abordé la cinétique de séchage du composite a matrice
minérale en fonction de la concentration en fibres et de la température, avec une
modélisation mathématique pour simuler et optimiser ces caractéristiques. La
caractérisation électrique, thermique et mécanique des composites a matrice organique et
fibres cellulosiques a été réalisée dans la troisieme section, en quantifiant l'interaction entre
différents parametres.

Les résultats obtenus dans ces domaines fournissent des informations précieuses pour
comprendre les propriétés des matériaux et ouvrent des perspectives pour de futures
applications et optimisations. Les essais de réduction de la teneur en eau ont montré que
I'ajout de fibres cellulosiques réduit la résistance a la compression du mortier, avec une
diminution plus importante a mesure que la concentration de fibres augmente. L'application
d'une charge a également amélioré la résistance a la compression. De plus, les essais de
séchage ont confirmé I'importance de l'interaction eau-solide dans la durabilité des produits
cimentaires.

Concernant la deuxieme partie du chapitre qui traite le composite a matrice organique
(PVC), le plan d’expérience établi a montré que le pourcentage de fibres exerce une influence
sur les réponses IPD, FPE et PR. De plus, il existe une interaction significative entre les deux
facteurs suivants : la température et le pourcentage de fibres. Djidjell et al. [28] ont étudié
I'effet de l'utilisation de différentes teneurs en fibres de bois (WF) dans les composites PVC
sur leurs propriétés thermiques, mécaniques et diélectriques. Les résultats ont montré que
lorsque la teneur en WF augmente, la contrainte et la déformation a la rupture des
composites diminuent tandis que la permittivité ainsi que les pertes diélectriques
augmentent en raison d’une faible adhérence entre le PVC et le bois. Le PVC seul a présenté
une résistance a la traction plus élevée et des pertes diélectriques ainsi qu'une permittivité

plus faible.
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La permittivité et le facteur de perte diélectrique du PVC chargé avec différentes
concentrations de grignons d'olive, qu'ils soient non traités ou traités au chlorure de benzyle,
ont été mesurés a une fréquence constante de 100 Hz et sur une plage de températures
s'étendant de -50°C a 130°C. Ces deux valeurs augmentent proportionnellement a la
température. Cette augmentation est 1égere dans la plage de températures allant de -60°C a
0°C, plus modérée entre 0°C et 40°C, et devient plus significative au-dela de 70°C. Par ailleurs,
le traitement chimique de benzylation entraine une réduction de la perte diélectrique, ce qui
rend le matériau adapté a des applications d'isolation [29].

Enfin, cette partie du chapitre contribue a l'avancement des connaissances dans le
domaine des matériaux de construction et ouvre des perspectives pour de futures recherches
visant a optimiser les propriétés des composites a matrice minérale. Les approches

expérimentales et de modélisation utilisées ont montré leur efficacité dans la caractérisation

et la prédiction des propriétés du mortier.
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Conclusion générale

Dans cette these, nous avons abordé la problématique de I'utilisation de matériaux de
construction respectueux de l'environnement dans l'industrie de la construction. Etant
donné que ce secteur est 1'un des plus énergivores et émetteurs de dioxyde de carbone, il est
crucial de trouver des solutions durables pour atténuer son impact sur I'environnement et le
changement climatique.

Notre objectif principal était de développer des matériaux composites a base de fibres
cellulosiques présentant des propriétés améliorées. Nous avons étudié et caractérisé deux
types de composites : I'un avec une matrice minérale (mortier de ciment) et I'autre avec une
matrice organique (PVC). Ces matériaux composites offrent une alternative écologique aux
matériaux traditionnels et peuvent contribuer a la construction durable.

En récapitulant nos objectifs de recherche, nous avons évalué l'importance de
I'application d'une pression de compactage et du mode de cure sur les propriétés des
composites a matrice minérale. Nous avons également utilisé la méthode des plans
d'expérience pour concevoir des tests sur les composites élaborés. De plus, nous avons utilisé
une approche basée sur les réseaux de neurones artificiels pour prédire les propriétés
mécaniques des matériaux composites. Enfin, nous avons étudié la cinétique du processus de
séchage pour les composites a matrice minérale.

Les résultats de notre recherche ont montré plusieurs avantages des matériaux
composites a base de fibres cellulosiques. Ils contribuent a I'avancement de la construction
durable en offrant une alternative écologique aux matériaux traditionnels. De plus, ils
améliorent notre compréhension du comportement des composites renforcés avec des fibres
végétales et permettent d'optimiser leur utilisation dans diverses applications.

Pour I'avenir, il est essentiel de poursuivre les recherches sur les matériaux composites

a base de fibres cellulosiques. Cela pourrait inclure 1'exploration de nouvelles méthodes de
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renforcement, 1'étude de différentes matrices et l'analyse de l'impact environnemental
complet de ces matériaux.

En conclusion, cette thése a contribué a l'avancement des connaissances dans le
domaine des matériaux de construction respectueux de l'environnement. Les résultats
obtenus ouvrent la voie a de futures recherches visant a optimiser les propriétés des
composites a base de fibres cellulosiques et a promouvoir leur utilisation dans l'industrie de
la construction. En utilisant des approches expérimentales et de modélisation, nous avons
réussi a caractériser et a prédire les propriétés des matériaux composites, ce qui constitue
une contribution scientifique importante. Bien que des limitations subsistent, ces travaux
offrent des perspectives prometteuses pour la création de matériaux de construction plus
durables et respectueux de l'environnement. Il est essentiel de poursuivre les efforts de
recherche dans ce domaine pour répondre aux défis environnementaux auxquels notre

société est confrontée.



Annexe A Résultats des essais sur les granulats

Les résultats des essais sur les granulats sont présentés dans les tableaux suivants :

Masses volumiques
Apres avoir soumis les granulats utilisés a différents essais de caractérisation, les

résultats trouvés sont résumés dans le Tableau A.1.

Tableau A. 1 Les masses volumiques des différents sables utilisés
Sable Roulé (HASI BAHBAH) Concassé lavé

(Mont Courno)

Masse volumique apparente (kg/m3) 1483 1552

Masse volumique absolue (kg/m3) 2500 2500

Equivalent de sable
Les résultats de 'essai d’équivalent de sable sont résumés dans le tableau A.2. Les résultats

montrent que I’équivalent du sable est acceptable.

Tableau A. 2 L’équivalent du sable des différents sables utilisés

Sable ESV ESP Observations

Roulé (HASI BAHBAH) 82.41 77.96 Sable tres propre : bonne utilisation

Concassé (Mont courno) 55.15 54.65 Sable argileux
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Analyse granulométrique

Pour obtenir la courbe granulométrique des sables, nous procédons au tamisage. Les
courbes granulométriques des sables utilisés sont présentées dans la Figure A.1.
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Figure A. 1 La courbe granulométrique des sables utilisés

En se basant sur l'analyse granulométrique, nous déterminons le module de finesse

(MF) et les résultats correspondants pour chaque sable sont récapitulés dans le Tableau A.3.

Tableau A. 3 Analyse granulométriques des différents sables.

Sable Roulé Concassé lavé
(HASI BAHBAH) (Mont Courno)
Module de finesse (MF) 1.75 3.17

D'apres ces résultats, il est évident que le sable concassé est de granulométrie grossiére,
tandis que I'autre sable est fin. Cette constatation nous amene a compenser la finesse du sable

roulé avec le sable grossier afin d'obtenir un mélange adéquat.

Mélange des deux sables
Selon la méthode dABRAMS et le module de finesse souhaité (MF souhaité = 2.5),

nous calculons les parametres Si, Sz et S suivants :
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Mf souhaité =2.5

$1=3.17-2.5=0.67
S2=2.5-1.75=0.75
S=0.67+0.75=1.42

Le sable mélangé est composé des proportions suivantes :
e Le pourcentage du sable concassé = (0.67/1.42).100=47.18%
e Le pourcentage du sableroulé  =(0.75/1.42).100=52.82 %





