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Résumé

Résumé

Le traitement écologique a haute tempeérature (THT) entraine une modification dans la
structure mécanique du liege, sous 1’effet de plusieurs paramétres tels que la zone de culture
(Médéa, Jijel et Skikda), la direction de coupe (radiale, tangentielle et longitudinale) et la
nature des échantillons (natifs et traités). Cette amélioration a été évaluée a travers le
coefficient de diffusion apparent (Dapp). Ce dernier montre que le traitement thermique a
conduit a une amélioration tres significative de I’isolation massique du liege, avec un meilleur
Dapp du liege cultivé dans la région de Jijel par rapport au liege de Médéa et de degré moins
de la région Skikda. Aprés I’optimisation des coefficients de diffusion par le Bat-Algorithm,
la meilleure isolation est dégagée par la direction de diffusion tangentielle (D jt =1.17x10 3
m?s1) que la direction longitudinale (D;=2,62x10"3m2s?) et de degré moins dans la
direction radiale (Dyri=4,5x10"°m?.s2), le traitement a prouvé une amélioration de 10 fois par
rapport au natif, avec une erreur quadratique moyenne de 10°. En outre, cette étude a été
complétée par deux approches complémentaires pour évaluer le comportement mécanique du
licge traité. D’une part, les réseaux de neurones artificiels (RNA) sont utilisés pour prédire ce
comportement en fonction de divers paramétres, avec une architecture optimale de (5-5-13-1)
et un coefficient de corrélation égale a 0,91. D’autre part, le plan d’expérience permette
d’examiner I’influence et les interactions entre ces parametres et qui a donné que le traitement
thermique est un paramétre prépondérant par rapport a la direction et de la zone. De plus
I’interaction entre le traitement et la direction tangentielle est significative, par rapport a
I’effet de I’interaction de la zone avec les deux autres parameétres. Notre travail vise a
combiner ces méthodes pour obtenir une estimation précise et durable, avec des implications

potentielles pour ’industrie du liege.

Mots clés : Liege ; THT ; coefficient de diffusion ; modélisation ; optimisation ; ANN ; plan

d’expérience.
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Résumé

Abstract

The ecological high temperature treatment (THT) leads to a modification in the mechanical
structure of the cork, under the effect of several parameters such as the cultivation zone
(Médéa, Jijel and Skikda), the cutting direction (radial, tangential and longitudinal) and the
nature of the samples (native and treated). This improvement was evaluated through the
apparent diffusion coefficient (Dapp). The latter shows that the heat treatment led to a very
significant improvement in the mass insulation of the cork, with a better Dapp of the cork
grown in the Jijel region compared to the cork from Médéa and less degree from the Skikda
region. After the optimization of the diffusion coefficients by the Bat-Algorithm, the best
insulation is released by the tangential diffusion direction (Dy=1.17x10"m?s?) than the
longitudinal direction (D;.=2,62x10m?2.s?) and less in the radial direction (Dri=4,5x 10"
Bm?.s1), the treatment proved an 10-fold improvement over the native, with a root mean
square error of 10°. In addition, this study was supplemented by two complementary
approaches to evaluate the mechanical behavior of treated cork. On the one hand, artificial
neural networks (ANN) are used to predict this behavior based on various parameters, with an
optimal architecture of (5-5-13-1) and a correlation coefficient equal to 0.91195. On the other
hand, the experimental design allowed us to examine the influence and interactions between
these parameters, which resulted in heat treatment being a predominant parameter in relation
to direction and zone. Moreover, the interaction between treatment and tangential direction is
significant, compared with the effect of the interaction of zone with the other two parameters.
Our work aims to combine these methods to obtain an accurate and sustainable estimate, with

potential implications for the cork industry.

Key words: Cork; THT; diffusion coefficient; modelling; optimisation; ANN; experimental

design.
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AE
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BA
BET
BR
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DTG
DNN
GAN
HR
LM
LSTM
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MEB
MLP
MSE
NaCl
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RMSE
RNN
SPAD
SCG
TEM
TGA
THT

auto-encodeurs

Artificial Neural Network

Bat Algorithm

Brunauer, Emmet et Teller
Régularisation bayesienne
Convolutional neural network
differential thermogravimetric
Deep Neural Network
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Humidité Relative
Levenberg-Marquardt
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Multilayer perceptron
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Chlorure de Sodium

Personnel Computer
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Recurrent Neural Network
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Transmission electron microscopy
Thermal gravimetric analysis
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Symbole

A
B
(Ctlexp
Ci
Co

Vsol

Significations

Constante isotherme de Temkin

Constante liée a la chaleur d'adsorption de Temkin
Concentration instantanée mesurée par le conductimetre
Concentration de I'espece chimique (i) diffusante
Concentration initiale corrigée du soluté contenue dans le
copeau humide

Concentration infinie

Concentration de gaz

Concentration de I'espéce chimique diffusante.
Concentration de colorant a I'équilibre dans la solution
Concentration du colorant a I’instant t=0.

Coefficient de diffusion apparent

Dimension en épaisseur du copeau imprégné d’humidité.
L'épaisseur D’échantillon

Capacité d'adsorption relative d’adsorbant

Constante de Langmuir

Parcours apparent de la substance

Parcours moyen réel de la substance a travers le copeau
Demi-épaisseur de 1’échantillon

Masse de la substance transférée apres la désorption compléte

en un temps infini.

Variation de la masse de la substance relachée a l'instant t.
Masse de I'échantillon anhydre

Masse molaire du gaz

Masse de la substance libérée a 1’instant t

Quantité d'eau transférée au temps t

Perméabilité

Perméabilité selon Fick

Débit volumique

Quantité de colorant adsorbé a I'équilibre sur I'adsorbant.
Capacité d'adsorption monocouche

Débit volumique du fluide

Constante des gaz parfaits

Superficie latérale du coupeau humide.

Température absolue

Temps

Quantité de liquide de la solution

Volume du récipient renfermant le gaz

vii

Unités

L-mg?
J-mol ™,
mM
mol/m?3
mol/I

mM
kg/m?®
mol/m3
mg.L*
1

m?/s
cm

m
mg.g*
L.mg-1
m

m
m
g

g

kg

g/mol

mM

kg
Kg/(m.Pa)
Kg/(m).Pa)
md.s!
mg-g*
mg/g

m3/s
kJ/(kg).K)
cm?

k
S
L
m3



Nomenclatures

Flux massique

Perméabilité (porosité) de I'échantillon dans son état humide.
Constante d'équilibre du bois hydraté,

Constante d'équilibre du bois non hydraté.

Disparité de pression

Coordonnee axiale a partir du centre du copeau.
Coordonnée radial a partir du centre du copeau.

viil

Kg/(m)
Kg/(m)
1

1

Pa
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Introduction générale

Introduction générale

Le liege, obtenu a partir de 1’écorce du chéne-liege, est un matériau naturel qui a été
utiliseé depuis des siécles pour le matériel de la péche et I’isolation des habitations. Sa
structure unique, composée de cellules trés fines, emprisonne 1’air (environ 96 % d’air). Cela
confere au liege un coefficient de conductivité thermique favorable, ce qui signifie qu’il
ralentit la pénétration de la chaleur dans les maisons, surtout pendant les étés chauds. Grace a
sa densité élevée, le liege offre egalement une capacité de déphasage thermique importante. Il
régule la température intérieure, réduisant ainsi la nécessité d’une utilisation excessive de
chauffage ou de climatisation [1]. Le liege a des caractéristiques uniques telles que la
biodégradation, contrairement a d’autres matériaux polymeres (polystyrene et PVC).
Sa stabilité dans le temps lui confére une durée de vie illimitée.il est possede une parfaite
isolation phonique. Il réduit la transmission des bruits, Utilisé dans les murs, les sols et les
plafonds, il crée un environnement intérieur plus calme et confortable. Grace a sa
Polyvalence, Le liege peut étre utilisé sous différentes formes
: panneaux, granulés, dalles, rouleaux. II s’applique sur les facades, les murs, les sols,
les toitures, et méme dans lescombles. Le liege est un choix écologique, durable et
performant pour I’isolation de nos habitations. L’utilisation étendue du liege a ouvert de
nouvelles perspectives pour les chercheurs, les incitants a approfondir leurs études afin de

mieux comprendre et améliorer les caractéristiques de ce matériau polyvalent.

Notre contribution s’appuie sur I’amélioration de 1’isolation massique par des expériences
menées dans plusieurs laboratoires de mécanique et d’environnement, au LME Médéa,
CRAPSI de Bousmail-Alger, Polytechnique Bordj el Bahri école militaire et au Laboratoire
de mécanique et physique de I’Université de Boumerdes. Les échantillons de liége étudié
provenant de trois zones géographiques en Algérie (Médéa, Jijel et Skikda). Ces échantillons
ont été coupés selon trois orientations : radiale, longitudinale et tangentielle. De plus, nous

étudions a la fois des échantillons de liege a 1’état naturelle et traité.

Dans ce travail de thése, nous concentrons sur I’estimation de la qualit¢ d’isolation

massique du liege, en utilisant deux approches complémentaires :

e Lesréseaux de neurones artificiels (ANN): La base de données expérimentale

obtenue est utilisée dans notre réseau de neurones artificiel (MLP) dans le but de



Introduction générale

prédire la diffusivité massique du liege en fonction de plusieurs parameétres (nature,

zone, direction de coupe).

e Le plan d’expérience : Les plans d’expériences permettent de dégager I’influence de
chaque parametre sur la qualité d’isolation du liége tel que la nature, la zone et la
direction de coupe. lls nous aident a obtenir des conclusions tout en minimisant les

cotts d’expérimentation et donner les parameétres les plus dominants dans 1’isolation.

Les résultats obtenus pourraient avoir des implications importantes dans des domaines

tels que I’isolation thermique, les bouchons, les dalles antivibratoires. ..

Cette these est congue pour explorer de maniére approfondie les différents aspects de
notre problématique. Dans le chapitre 1, nous présentons un état de l'art exhaustif sur les
propriétés et les applications du liége. Le chapitre deux se base sur le transport dans les
milieux poreux, en examinant en particulier les phénomeénes de transport qui influencent le

comportement mécanique du liege.

Dans le chapitre trois, nous introduisons les concepts fondamentaux des réseaux de
neurones artificiels et des plans d'expérience, démontrant leur potentiel pour modéliser et
predire le comportement complexe des matériaux comme le liege, de plus se donner I’effet de
chaque parameétre sur la qualité d’isolation. Le chapitre quatre décrit en détail la partie
expérimentale de notre étude, en mettant I'accent sur les procédés écologiques de traitement
du liege et sur la méthodologie utilisée pour calculer la diffusivité massique, un paramétre clé

pour évaluer son comportement mécanique.

Les résultats obtenus avec leurs discussions qui en découlent sont presentés dans le
chapitre cing, ou nous confrontons les données expérimentales aux modeles développés a
I'aide des approches combinées de réseaux de neurones et de plans d'expérience. Enfin, nous
concluons cette thése en résumant nos principales decouvertes, en soulignant leurs

implications pratiques et théoriques, et en identifiant les perspectives de recherche futures.


https://collectionperformance.com/plans-experiences/
https://collectionperformance.com/plans-experiences/
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Chapitre 1 Synthése Bibliographique

1.1 Introduction

Le liege est un matériau cellulaire derivé de I'écorce du chéne-liege, provient
exclusivement de cet arbre, le seul capable de produire des quantités exploitables de suber. Le
suber, tissu veégétal, joue un réle essentiel en protégeant I'arbre contre les insectes, le froid, les
intempéries et méme les incendies, tout en lui permettant de respirer. Le liege, doté de
propriétés remarquables, est flexible, antistatique, et composé a plus de 50 % d‘air, conférant
ainsi une faible densité et d'excellentes capacités d'isolation thermique, acoustique et

vibratoire [1].

Depuis I'Antiquité, le liége est utilisé de maniére variée, contribuant a la fabrication
d'une multitude d'objets. A travers les siécles, I'industrie du liége a perfectionné des processus
et méthodologies, stimulant I'innovation dans l'utilisation de ce matériau. Dans les années
1950, une entreprise américaine a introduit les premiéeres dalles de liege pour revétir les sols
[1]. Par ailleurs, I'apparition du liege aggloméré a la fin du X1Xe siecle a permis de valoriser
les déchets de l'industrie du liege, ouvrant la voie a de nouvelles applications (plaques,

panneaux, etc.) en plus des usages traditionnels tels que les bouchons.

1.2 Foréts de chéne liege

Les subéraies, qui sont des foréts de chéne liege, se situent a des altitudes en dessous
de 500 meétres, dans des régions caractérisées par un climat chaud et humide. Le chéne liege
est cultivé principalement dans le bassin méditerranéen, en particulier dans les zones du sud-
ouest de la péninsule ibérique qui sont influencées par l'océan Atlantique. A I'échelle
mondiale, les subéraies s'étendent sur environ 2,28 millions d'hectares, répartis dans quelques

pays (Tableau I.1).

Le Portugal domine la production mondiale de liege [2], représentant environ 50 % ,
Par contre I'Algérie produit seulement 9915 tonnes, équivalant a 4,9 % de la production

mondiale
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Tableau 1.1 Repartition du chéne liege dans le monde et quantités de liege produite [2]

Superficie Pourcentage | La production annuelle = Pourcentage

Payer [km] [90] [tonne] [%0]
Portugal 736.000 32,5 100.000 49.6
Espagne 501.000 22,1 61.504 30.5
Algérie 410.000 18,1 9.915 4.9

Maroc 277.000 12,2 11.686 5.8

Italie 151.000 6,7 6.161 3.1

France 100.000 4,4 5200 2.6
Tunisie 90.000 4,0 6.962 3.5
Total 2.265.000 100 201.428 100

Le chéne-liége a la capacité unique de renouveler son écorce apres la récolte, ce qui
lui permet de produire une épaisseur de liege adaptée a l'usage industriel. Le chéne-liége est
récolté tous les neuf ans, le premier écorcage, appelé démasclage, ayant lieu lorsque I'arbre est
agé de 25 a 30 ans [3]. Le liege issu de la premiére récolte, appelé liege vierge, présente une
structure, une épaisseur et une densité si irrégulieres qu'il ne convient pas a la fabrication de
bouchons. Ce n'est qu'a partir de la troisieme récolte que I'écorce atteint une qualité suffisante
pour étre utilisée dans la fabrication des bouchons. Un seul arbre peut donc produire du liege
pendant plus de 150 ans, avec environ 16 récoltes, fournissant une quantité et une qualité de
liege suffisantes pour l'industrie du liege. La présence de lenticelles, qui constituent la
macroporosité du matériau, est un paramétre essentiel pour I'évaluation de la performance du

liege. Lorsqu'il y a moins de lenticelles en surface, cela indique un liege de haute qualité.

1.3 Types de liege
1.3.1 Liege male

Le liege male, également appelé liege primaire ou liége vierge, est I'écorce qui se
forme lorsque le chéne-liege est récolté pour la premiére fois [4,5]. Il se développe lorsque
I'arbre est 4gé de 25 a 30 ans. Le liege male présente une Structure irréguliére (épaisseurs et
densités irréguliéres), les cellules du liege sont plus grandes et moins organiseées leur donnant
un aspect moins uniforme. Leurs caractéristiques sont laissés moins utiliser par rapport a

’autre qualité.
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1.3.2 Liege femelle

Le liege de reproduction, également appelé liege secondaire ou liege phellodermique
[6], se forme aprés les premiéres récoltes de liege méle. 1l se développe sur la surface interne
de I'écorce et remplace le liege male récolté. Le liege de reproduction présente des

caractéristiques distinctes :

e Structure plus réguliere : il a une structure plus réguliére et mieux organisée que le
liege male.
e Les cellules du liége sont plus petites et plus uniformes, formant une structure en nid

d'abeille dans le plan radial.

En raison de sa structure plus réguliere et de sa densité plus uniforme, le liege de
reproduction est utilisé pour la production de bouchons de qualité supérieure. 1l offre une
meilleure étanchéité et une plus grande résistance a I'oxydation, garantissant la conservation
des boissons. Il est important de noter que le liege de reproduction se régénere également
aprés chaque récolte, ce qui permet d'utiliser le chéne-liége de maniére continue pendant des

décennies.
1.4 Structure

L'écorce de chéne-liege (Quercus suber L.), que lI'on appelle liege, se compose de
cellules inertes produites par le phellogéne (Figure 1.1). Ce tissu sert de bouclier protecteur
entre les cellules vivantes de l'arbre et I'environnement extérieur, offrant une défense contre
diverses menaces telles que les incendies [7] De plus, le liege naturel est pourvu de canaux
cylindriques connus sous le nom de lenticelles, qui facilitent les échanges gazeux avec

I'intérieur de l'arbre, garantissant ainsi la vitalité et le renouvellement des cellules [8].

Lenticelle

« Liege

« Phellogéne Périderme
e Phelloderme
Liber
Cambium
'« Aubier (bois vivant)

e« Duramen (bois mort)

Figure 1.1: section axiale du tronc d'un chéne-liege (Quercus suber L) [9].
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Robert Hooke [9] fut le premier a examiner la structure du liege au microscope, ce
qui conduisit & la découverte des "cellules" comme unité biologique fondamentale de tous les
organismes vivants. Plus tard, Gibson et ses collegues [10] detaillérent la morphologie de ces

cellules dans les trois dimensions du liege : axiale, radiale et tangentielle (Figure 1.2).

Les cellules du liége présentent une forme hexagonale et s'agencent en motif
hexagonal dans le plan radial. En revanche, dans les plans axial et tangentiel, elles adoptent
une forme plus parallélépipedique (similaire a des briques), avec des courbures le long de la
direction tangentielle. Le liege est classé comme un matériau isotrope, signifiant qu'il posséde

des caractéristiques physiques similaires dans les deux orientations.

— - —————

uy .‘.-—
[h;{ 1 ” |l:\
A

Figure 1.2: Morphologie des cellules du liége dans les directions de croissance
correspondantes par rapport au tronc de liége [10].

La littérature offre une description détaillée de la taille et de la configuration des
cellules de liege [10]. La communication entre les cellules vivantes s'effectue par le biais des
plasmodesmes, de minuscules canaux d'environ quelques centaines de nanomeétres de
diametre qui traversent les parois cellulaires. Lorsque les cellules meurent, comme c'est le cas
pour le liege, ces canaux se trouvent obstrués en raison de I'accumulation de subérine, ce qui

entrave tout échange entre les cellules.

1.5 Structure cellulaire du liege

La tomographie a rayons X permettra d'étudier la structure 3D du liege a I'échelle
cellulaire. A I'échelle nanométrique, les caractéristiques structurelles des plasmodesmes qui
traversent les parois cellulaires ont été étudiées par La tomographie électronique en
transmission MET. Les plasmodesmes, qui sont des canaux nanométriques ouverts permettant

les échanges entre les cellules vivantes, L'utilisation de la tomographie pourrait permettre de

6
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réveler l'ultrastructure des plasmodesmes avec une meilleure résolution 3D. Cela constitue
une base pour le développement de modéles structurels plus précis afin d'établir des relations

avec les propriétés fonctionnelles du liége [3].

La répartition de ces composés au sein des parois cellulaires [11] a fait I'objet de
plusieurs descriptions dans la littérature [12,13,14]. Les parois cellulaires se composent de

différentes couches :

e Lamelle moyenne, principalement constituée de lignine.

e Paroi primaire, fine mais riche en lignine et contenant également des polyosides,
contribue a renforcer la structure de la cellule.

e Paroi secondaire, plus épaisse, se compose de subérine et de cire disposée en couches
alternées.

e Paroi tertiaire est principalement constituée de polyosides (Figure 1.3).

Cependant, selon I'étude de Pereira [15], il est suggéré que la paroi secondaire ne se

compose pas exclusivement de subérine et de cires, mais qu'elle peut également contenir de la

lignine [16].
. l a i

_—— Lamelle moyenne
,—‘/-» Paroi primaire (lignine)

b { ')
: }':' :’{ "‘\.— ’] > ’ Paroi secondaire
:.* \] .-"{.r - (subérine et cires)

F %

Paroi tertiaire (cellulose

I et hémi-cellulose)
VVVVVVVVVVVE——, Extractible (cires et tannins)

Figure 1.3: Organisation des différents polymeres dans les parois des cellules de liege.

La quantité de tous ces éléments varie en fonction de divers facteurs tels que I'age de

I'arbre, la région de croissance (Tableau 1.2).
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Tableau 1.2 : Proportion des constituants chimiques dans le liege en pourcentage de masse.

Reférences [16] | [17] [18] | [19]
Subérine 45 45| 38,6
- . Lignine 27 21| 21,7
Iéz)ergggslil;gﬁ Polyosides (_cellulos_e et hemicgllulose) 12 13| 18,2
(%) Extractlbles_ (cires et tanr_uns) 10 19| 15,3
Cendres (calcium, magnésium...) 5 12| 0,7
Liege de Su_bér_ine 48 50| 335 | 37
reproduction _ Lignine . 29 19| 26 | 14,8
Composition Polyosides (_cellulos_e et hemlcgllulose) 12 13| 26 6
(%) Extractibles (cires et tannins) 85 | 15| 13 | 158
Cendres 0,85-3 2,1 3| 25 -
1.5.1 Subérine

C’est une macromolécule de nature aliphatique. C'est un composant structurel de la
paroi cellulaire et son élimination détruit l'intégrité de la cellule [20]. La subérine est
polymérique et contient deux types de monomeéres, le glycérol et les acides gras et alcools a
longue chaine, liés par des alcools a longue chaine, qui sont liés par des liaisons ester entre les
groupes hydroxyles et carboxyliques. La composition monomérique de la subérine de liege est
bien établie. Le tableau 1.3 présente les principaux monomeéres subériniques et leurs
proportions moyennes, en masse du total des produits solubilisés [21] et en pourcentages
molaires des composés identifiés [19].  Plusieurs études décrivent la composition

monomérique de la subérine [22,8].

Le glycérol est le monomeére le plus important dans le liége [23], représentant 40,8%
des molécules libérées par la méthanolyse (14,2% de la masse des produits solubilisés). Le

tableau 1.3 regroupe tout le composant monomeérique de la subérine.

Les conditions expérimentales jouent certainement un rdle important dans ces
quantifications. Il est clair que la subérine est un polyester glyderidique avec le glycérol

comme pont entre ses unités monomériques a longue chaine.
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Tableau 1.3 : les principaux monomeres subériniques et leurs proportions moyennes.

Classes et composés chimiques Masse (g) | Pourcentage %
Glycerol 4.2 40.8
1-Alkanols 1.1 0.8
Alkanoic acids 1.1 0.7
Saturated diacids 8.7 6.7
Hexadecanedioic acid 2.0 1.8
Octadecanedioic acid 0.5 0.4
Eicosanedioic acid 1.0 0.8
Docosanedioic acid 4.5 3.2
Tetracosanedioic acid 0.7 0.5
Substituted diacids 36.8 29.7
9-octadecenedioic acid 6.2 5.3
9-epoxioctadecanedioic acid 22.9 18.5
9,10-dihydroxyoctadecanedioic acid 7.7 5.9
Saturated w-hydroxyacids 114 8.6
16-hydroxyhexadecanoic acid 0.4 0.4
18-hydroxyoctadecanoic acid 0.1 0.1
20-hydroxyeicodecanoic acid 0.5 0.4
22-hydroxydocosanoic acid 7.9 59
24-hydroxytetracosanoic acid 2.4 1.7
26-hydroxyhexacosanoic acid 0.1 0.1
Substituted w-hydroxyacids 14.9 12.4
18-hydroxy-9-octadecenoic acid 54 4.7
9-epoxi-18-hydroxyoctadecanoic acid 7.3 6.0
9,10,18-trihydroxyoctadecanoic acid 2.2 1.7
Ferulic acid 0.5 0.6
Others and unidentified* 12.0
Total 100 100
* Unidentified compounds represented 10.0%

1.5.2 Lignine

Lignine est le deuxiéme composant structurel le plus important de la paroi cellulaire
du liege. Contrairement a la subérine, la lignine n'est pas spécifique au liege et présente dans
la plupart des tissus cellulaires secondaires des plantes [20]. Elle est étudiée depuis de
nombreuses décennies en raison de son importance dans la fabrication de la pate a papier, Elle
est de nature aromatique. Il s'agit d'un polymére compose de trois types de monomeres
phenylpropane (alcools p-coumarylique, coniférylique et sinapylique) (figure 1.4). Les
proportions spécifiques des monomeéres et des liaisons intermonomériques dépendent du

matériau.
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La présence de lignine dans le liege a été démontrée pour la premiére fois par Marques
et al [20]. Qui ont isolé et caractérisé une lignine de liége broyé, en montrant qu'elle remplit
les conditions chimiques de ce qui est considéré comme de la lignine [24]. La lignine de liege
a une composition monomérique de 95% d'unités guaiacyl (G), 3% d'unités syringyl (S) et 2%

d'unités 4-hydroxyphényle (H), avec une teneur en méthoxyles de 14% [24].

I'.:H_'-:-‘H CH_DH [,:H_,(_.'!H
CH CH CH
CH CH CH
Ohle el Obde
OH OH OH
a b c

Figure 1.4: les types monomériques de la lignine : a) Alcool p-coumarylique ; b) Alcool

coniférylique ; ¢) Alcool sinapylique.

1.5.3 Polyosides

Ils constituent environ 20 % de la composition chimique du liege en termes de

masse [25, 26,27]. Le tableau 1.4 montre les deférents constituants des polyosides :

Tableau 1.4 : Les composants des polyosides.
Composition
Cellulose (homopolymer) 50%  de polyosides Unités de B-glucose

Hemicellulose (hétéropolymere) Unités d’oses : I’arabinose, le xylose, le glucose
de type A, B1, B2

Les trois composants fondamentaux du liége sont étroitement interconnectés, créant
ainsi ce que I'on nomme la matrice lignocellulosique. Le liege renferme également des
composés extractibles qui ne sont pas liés chimiquement aux macromolécules constituant les
parois cellulaires. Ces molécules de faible masse moléculaire peuvent étre aisément extraites a
I'aide de solvants, gqu'ils soient polaires ou apolaires [18, 28, 29, 30,31]. On peut classer ces
composés phénoliques en deux catégories, a savoir les cires et les tanins, en fonction de leur

affinité respective pour les solvants apolaires et polaires (Tableau 1.5).

10
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Tableau 1.5 : Principaux extractibles retrouvés dans le liege (ug.g™ de liége sec)-

Extractibles Conde [23] Santos [19]
Acide ellagique 228.4 1246.5
Acide protocatéchique 48.8 79.3
Acide gallique 18.3 736.5
Coniferaldéhyde 11.2 traces
Acide ferulique 10.7 traces
aesculetine 7.5 391.6

1.6  Utilisations du Liége

L'utilisation des matériaux en liége est en pleine mutation, avec un intérét croissant
pour ses caractéristiques écologiques [32], sa polyvalence et ses performances. De nouvelles
applications ont vu le jour, tandis que des secteurs industriels traditionnels redécouvrent les
avantages du liege. Nous explorerons certaines des applications les plus récentes et

prometteuses des matériaux en liége, mettant en évidence leur pertinence dans un contexte

moderne.

Tableau 1.6 : Les différents domaines d’utilisation du liége.
Domaines Description caractéristiques Réf
Industrie Boisson, pharmacie, = Isolation massique [32]
chimique, bouteilles d’huile,

pharmaceutique| tonneaux. conditionnement

et parfumerie | des produits

Construction isolation d’espaces | Produit abrasif, | [33,34
restreints, isolation | encombrement réduit, = ,35,36]
thermique phonique. pouvoir retardant.

Construction | isolation, revétement, | Isolation thermique, ' [37]

navale habillage, coque de imputrescible,

bateaux, Circuits  de antidérapante.
calorifugeage.

Aérospatiale | Inferieur a 15mm | Ecran thermique [38,39]

d’épaisseur.

11
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Meécanique joints d’étanchéité. .. Flottabilité, résistances aux | [40,41]
agents chimiques,

compressibilite.

Nucléique Capsule a isotope radioactif | Doublage contre feu et
choc.
Loisirs Balles, jeu de fléchettes, Elasticité. [42,43]

flotteurs (péche), bourres
pour cartouches de chasse.

les balles de baby-foot.

Médical Limitation des métaux Compressibilite.
lourds, fabrication de
semelles orthopédiques,
antimicrobiennes et

hypoallergéniques.
1.7 Propriétés physiques du liege

1.7.1 Légereté

Le liege est un matériau Iéger en raison de sa faible densité. Le liege a une densité de

240 kg/m® & 400 kg/m?3, soit environ un quart du poids d'un volume équivalent 1L d'eau [44].

1.7.2 Imperméabilité aux liquides et aux gaz

Grace a I’existence de la subérine dans le liege (I’acides gras plus I’alcool organique
lourd) rend le liege imperméable aux liquides et aux gaz [45, 46]. Ce qui en fait I'un des
meilleurs joints disponibles. Il présente plus de 39 a 45% de la masse du liege, utilisé pour

I’usinage des bouchons.

1.7.3 Résistance a la corrosion biologique

Le liege résiste efficacement a la corrosion biologique gréce a sa teneur en tanin, ainsi
gu'aux moisissures et aux champignons. Sa surface et sa structure ne favorisent pas la
croissance des moisissures et ne créent pas un environnement propice a leur développement
[47].
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1.7.4  Propriétés acoustiques et anti-vibration

Le liege a une capacité dabsorption acoustique remarquable. Dans la gamme de
fréquences de 400 a 4000 Hz, il peut absorber 30 a 70 % du son [48]. Sa structure flexible lui
permet de réduire a la fois les bruits aériens et les bruits d'impact, tout en éliminant les zones

de transmission du son [49].

1.7.5 Inflammabilité

Il est réputé pour sa résistance au feu en raison de sa forte inertie thermique.
Contrairement a d'autres matériaux, il ne propage pas les flammes et ne dégage pas de gaz
toxiques lorsqu'il brdle [50]. Cette propriété est due a la structure du liege : les éléments
gazeux qu'il contient sont enfermés dans de minuscules compartiments imperméables, isolés
les uns des autres. Le liege constitue ainsi une barriére naturelle contre le feu, ce qui en fait un

choix sr pour toute une série d'applications.

1.7.6  Flexibilité et compressibilité

Lorsqu’il est soumis & des forces élevées, le gaz contenu dans les cellules est
comprimé, entrainant une diminution de sa structure en volume. Cependant, dés que la
pression est relachee, le liege retrouve instantanément sa forme et son volume d’origine, sans
laisser apparaitre de trace de déformation significative [51]. Il est naturellement résistant a
I'eau et a I'numidité [52]. Le liége peut absorber jusqu'a 40 % de son poids en eau sans perdre
ses propriétés isolantes [44].

1.7.7 Non-toxique

Il est un matériau naturel exempt de produits chimiques nocifs, ce qui en fait un choix
sOr pour une utilisation dans les produits alimentaires et les boissons. L'autorité européenne de
sécurité des aliments a approuvé l'utilisation du liege comme matériau en contact avec les

aliments.

1.7.8 Renouvelable

C’est une ressource renouvelable qui est récoltée sur les chénes-liéges sans nuire a
I'arbre. Selon le fonds mondial pour la nature, les chénes lieges peuvent vivre jusqu'a 300 ans

et sont récoltés tous les 9 a 12 ans [44].
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1.7.9 Esthétiquement agréable

Le liege a une texture et un aspect uniques qui sont souvent utilisés dans des
applications de design et de mode. Le liege peut étre teint, imprimé ou gaufré pour créer une
variété de textures et de motifs.

1.7.10 Respect de I'environnement

Le liege est un matériau respectueux de I'environnement car il provient d'arbres qui
guérissent d'eux-mémes. Contrairement a d'autres matériaux, la récolte et l'utilisation du liége
ne nuisent pas a la santé des foréts. L'écorce du chéne-liege se régéneére naturellement, ce qui

en fait un choix durable et écologique.

1.8  Propriétés thermomécaniques du liége

1.8.1 Propriétés mécaniques

Le liege, en tant que matériau, Lorsqu’il est soumis a des forces externes revele des

propriétés mécaniques fascinantes [10, 53] :

Viscoelasticité : Le liege est un matériau viscoélastique, se situant entre les comportements
d’un solide ¢élastique idéal et d’un liquide visqueux newtonien. Lorsqu’il subit une
déformation en compression, son comportement est similaire a celui des matériaux alvéolaires
et du bois [54, 55].

Le tableau 1.7 résume certaines valeurs du module de Young en compression et en
traction, dans les directions radiales (R) et non radiales (NR). De plus, la déformation a la

rupture en traction est également prise en compte dans différentes conditions.

Tableau 1.7 : Propriétés mécaniques générales de liege [56].

Propriétés Valeur

Module en compression, liége naturel, non bouillie [MPa] = 8-20 (R) 13-15 (NR)

Module en compression, bouilli [MPa] 6 (R) 8-9 (NR)
Module en compression a 100°C, 28 jours [MPa] 11(R) 11 (NR)
Module en compression, a 150°C, 28 jours [MPa] 15 (R) 14 (NR)
Module en traction [MPa] 38 (R) 24-26 (NR)
Déformation a la rupture en traction (%) 5(R) 9 (NR)

R : direction radiale ;  NR : direction non radiale
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1.8.2 Propriétés thermiques

Bien que leur importance soit incontestable dans de nombreuses applications, les
propriétés physiques du liege [57], a I'exception de ses propriétés mécaniques, ont été peu
étudiées. Sa structure cellulaire, qui est similaire a celle des mousses cellulaires, lui confere
d'excellentes propriétés en tant qu'isolant thermique. Le liege est un matériau alvéolaire qui
contient environ 80 % d‘air, qui lui permette de minimiser les phénomeénes de transfert. La

conductivité thermique du liege est compétitive a d’autres isolants (Tableau 1.8) [17,58].

Tableau 1.8 : Comparaison des densités et des conductivités thermiques de divers isolants, y
compris le liege.

Matériau Densité Kg.m™ Conductivité thermique
w.mlK?

Liege 120 - 240 0,040 — 0,045

Liege aggloméré expansé = 100 — 120 0,035-0,070

Mousse de polyuréthane | 20 0,025

Mousse de polystyrene 25 0,040

Laine de verre 25-30 0,030 — 0,045

Air 1,17 (25°C, HR=50%) @ 0,025

1.9 Propriétés de sorption et réactivité du liege

Les propriétés de sorption d'un matériau décrivent sa capacité a adsorber, absorbé et
désorber des molécules en phase gazeuse ou liquide. L'adsorption implique une interaction
entre les molécules adsorbables et la surface du matériau, appelé adsorbant, conduisant a la
formation de la phase adsorbée, appelée adsorbat. Deux mécanismes d'adsorption sont
courants : la physisorption, un phénomene réversible, qui implique des interactions de faible
énergie (< 100 kJ.mol™?), telles que les forces de Van der Waals ou électrostatiques, avec des
sites d'adsorption spécifiques ou non spécifiques ; la chimisorption, un phénoméne
irreversible caractérisé par la formation de liaisons covalentes entre I'adsorbat et I'adsorbant,
nécessitant une énergie plus élevée (entre 100 et 400 kJ.mol™? ) et se produisant généralement

avec des sites spécifiques, avec une cinétique de formation plus lente.

L'absorption se référe au processus ou les molécules d'adsorbat pénétrent dans la
structure du solide au lieu de rester en surface. Ce processus peut également impliquer des

liaisons de faible ou de forte énergie entre le matériau et les molécules gazeuses. Enfin, la
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désorption se produit lorsque les molécules adsorbées sont libérées du solide. Cette section
examinera les capacités de sorption du liege [59] en fonction de ses applications, que ce soit
en tant qu'obturateur pour les molécules gazeuses ou en tant que matériau dépolluant pour la

sorption de métaux lourds et d'autres polluants.

1.10 Conclusion

En résumé de cette exploration des références concernant le matériau de liege, il est
manifeste que cette ressource naturelle a continué a susciter un vif intérét au fil des ans,
attirant l'attention de chercheurs et d'experts. L'examen des travaux consultés met en évidence
la progression des connaissances relatives au liege, depuis son utilisation ancestrale jusqu'a
ses applications contemporaines. Les sources analyseées ont permis de mettre en avant les
propriétés exceptionnelles de ce matériau, ainsi que les avancées continues dans la

compréhension de ses caractéristiques physiques, chimiques et environnementales.

La diversité des références souligne la variété des domaines d'application du liége,
allant des pratiques conventionnelles, comme la fabrication de bouchons, aux applications
contemporaines, telles que les revétements de sol innovants et les matériaux agglomérés. En
explorant ces sources, on a pu appreécier la polyvalence du liége, sa durabilité et son potentiel
pour relever les défis actuels, confirmant ainsi sa position en tant que matériau exceptionnel a
la croisée de la tradition et de l'innovation. Ce recueil de références constitue une mine
d'informations précieuse pour tous ceux désireux d'approfondir leur compréhension du liége

et d'explorer les multiples perspectives fascinantes qu'il offre.
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I1.1 Introduction

Le phénomene de transport dans le liége est un domaine d'étude important pour
comprendre les propriétés et les performances de ce matériau unique. Le liege est
principalement constitué de cellules végétales mortes, connues sous le nom de cellules

subéreuses, qui ont une structure cellulaire complexe avec des parois riches en subérine.

Le transport dans le liege peut s'effectuer par plusieurs mécanismes, notamment la
diffusion de I'numidité, des gaz et d'autres composes chimiques a travers les pores et les
canaux présents dans la structure cellulaire. La présence de subérine dans les parois cellulaires
confere au liege une faible perméabilité, ce qui en fait un excellent matériau d'isolation

thermique et acoustique.

L'humidité est I'une des substances les plus importantes a prendre en compte lors du
transport du liege, car elle peut affecter ses propriétés physiques et mécaniques. Le liege a la
capacite d'absorber et de libérer I'numidité de I'environnement, ce qui le rend résistant a la
pourriture et aux moisissures. La diffusion de I'humidité a travers les parois cellulaires du
liege dépend d'un certain nombre de facteurs, tels que la pression de la vapeur d'eau, la

température, I'épaisseur des parois et la présence de substances hydrophobes.

Outre I'numidité, le liege peut également étre soumis a la diffusion de gaz tels que
I'oxygéne et le dioxyde de carbone. Ces processus de diffusion sont influencés par la structure
poreuse du liege, qui comprend des canaux intercellulaires et des espaces vides. La taille, la
distribution et la connectivité des pores jouent un rdle clé dans le transport des gaz a travers le

matériau.

La modélisation mathématique et la simulation numérique sont des outils importants
pour étudier les phénomeénes de transport dans le liege. Ces approches permettent de
comprendre les mécanismes de diffusion, d'estimer les coefficients de diffusion et de prédire
les profils de concentration et d'humidité dans le matériau. Les résultats de ces études peuvent
étre utilisés pour optimiser les propriétés du liege, améliorer sa durabilité et développer de

nouvelles applications dans des domaines tels que la construction, I'emballage et l'isolation.

Le phénoméne de transport dans le liege est un domaine d'étude fascinant qui
contribue a notre compréhension des propriétés et des performances de ce matériau naturel.
La diffusion de I'humidite et des gaz a travers les structures cellulaires et les pores du liege

joue un réle essentiel dans ses caractéristiques uniques. Dans ce chapitre on va voir la
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modélisation mathématique et le phénomeéne de transport dans le matériau de liege en prend

en considération tous les substances transférer tel que I’humidité, le gaz et I’oxygene.

1.2 Parameétres influengant le transfert massique dans un milieu poreau
11.2.1 Porosité

Dans le contexte d'un milieu poreux, la porosité fait référence a la proportion
d'espace poreux, c'est-a-dire les petits espaces ou cavités présents entre les particules qui
composent le matériau. Ces pores peuvent étre interconnectés ou isolés. La porosité est un
parameétre important pour caractériser la capacité d'un matériau a stocker ou a transporter des
fluides, car elle influence la perméabilité, la capacité de rétention d'eau, les échanges gazeux
et d'autres processus de transfert. La porosité peut varier en fonction de la structure et de la
composition du matériau, ainsi que des conditions environnementales. Par exemple, dans le
domaine géologique, la porosité est utilisée pour évaluer la capacité d'un réservoir de pétrole
ou de gaz a stocker et a permettre le mouvement des hydrocarbures. Dans le domaine des
matériaux, la porosité peut étre mesurée et contrélée afin d'optimiser les propriétés d'isolation,

d'absorption ou de filtration d'un matériau [60].

Il existe différentes méthodes pour mesurer la porosité, notamment des techniques
de laboratoire telles que la porosimétrie au mercure, la tomographie a rayons X, la méthode de
saturation en eau ...etc. [60] La porosité peut également étre estimée a partir de données

géophysiques ou d'observations visuelles.

11.2.2 Tortuosité

La tortuosité est une mesure de la déviation du chemin suivi par un fluide a travers
un milieu poreux par rapport a une ligne droite Figure (11.1) [60]. Elle est utilisée pour décrire
I'effet de la structure poreuse sur le déplacement des fluides. La tortuosité est généralement

causée par la présence d'obstacles, de courbes ou de chemins sinueux dans le milieu poreux.

Onadonc:

T=2L 1.1
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L’

Figure 11.1: Représentation de la tortuosité.

11.2.3 Perméabilité

La permeéabilité est une propriété physique des milieux poreux qui mesure leur
capacité a laisser passer les fluides. Elle représente la facilité avec laquelle un fluide peut se
déplacer a travers un matériau poreux. Plus précisément, la perméabilité mesure la vitesse de

débit d'un fluide a travers un échantillon de matériau sous un gradient de pression donné.

La perméabilité est exprimée en unités de longueur carrée,. Un matériau poreux
ayant une perméabilité élevée permettra un écoulement plus facile du fluide, tandis qu'un

matériau avec une perméabilité faible présentera une résistance plus importante au débit.

AP
urL

0=kAL tkaA 1.2
pgL

Avec : A la surface du milieu poreux

e L désigne la chute de pression linéaire a travers le milieu poreux.
e Q indique le flux volumétrique du fluide en circulation.

e K fait référence a la perméabilité intrinseque du milieu, tandis que k représente le

coefficient de perméabilité.

La permeabilité dépend de plusieurs parametres, tels que la taille et la connectivité
des pores, la viscosité du fluide, la porosité du matériau et la tortuosité des voies de transport.
Elle joue un réle crucial dans de nombreux domaines, notamment en géologie (étude des
réservoirs pétroliers et aquiferes), en génie civil (conception des systémes de drainage) et en

génie des matériaux (filtration, diffusion).

Il est nécessaire de noter que la perméabilité peut varier en fonction des conditions

de I'écoulement, telles que la pression, la saturation du fluide et la composition chimique. Des
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tests de perméabilité sont généralement realisés en laboratoire a I'aide d'appareils spécifiques

pour mesurer le débit du fluide & travers un échantillon poreux.

11.2.4 Viscosité effective

La viscosité effective est une mesure de la viscosité percue par un fluide lorsqu'il
s'écoule a travers une substance poreuse. Elle est influencée a la fois par la viscosité du fluide
et par la porosité du milieu, ainsi que d'autres caractéristiques du matériau poreux. Différentes
approches sont utilisées pour estimer la viscosité effective en fonction des propriétés

spécifiques du milieu poreux étudié [60].

11.2.5 Conductivité effective

La conductivité effective est une mesure de la conductivité thermique ou électrique
apparente d'un matériau composite. Elle tient compte de la composition, de la distribution des
phases et des interactions aux interfaces, et differe généralement de la moyenne pondérée des
conductivités des phases individuelles. La conductivité effective est la somme des

conductivités thermiques statiques et la conductivité thermique de dispersion [60].
Aerr = Aa + Ar 1.3

1.3 Les principes de la fluidité
11.3.1 A I'échelle microscopique

Les équations de Navier-Stokes, dérivées de la relation fondamentale de la dynamique
pour de petits volumes de fluide [61], fournissent une explication du mouvement d'un fluide

newtonien, en mettant lI'accent sur la préservation de la masse et de la quantité de mouvement.

| I
- : »

Figure 11.2: Flux selon la loi de Poiseuille a travers un cylindre de rayon R, avec une

variation de pression P1-P2 [61].
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11.3.2 A I’échelle macroscopique

A I'échelle macroscopique, les lois d'écoulement définissent les comportements fluides
a grande échelle, offrant des modeles prédictifs essentiels pour diverses situations. Parmi ces
lois, I'expression empirique de Darcy joue un réle central. Enoncée par Darcy en 1856.

qd =—-K.gradH 1.4

Cette relation établit un lien entre la vitesse de filtration g, qui mesure le débit du
fluide qui traverse un milieu poreux par unité de surface, et le gradient de charge hydraulique
(gradH).

La charge hydraulique H combine la hauteur z avec la contribution de la pression P

et de la masse volumique du fluide p par rapport a I'accélération due a la pesanteur g.

H=z+% 1.5
(0324

La conductivité hydraulique K, une caractéristique du milieu poreux, agit comme un
coefficient de proportionnalité, reliant la vitesse de filtration q au gradient de charge gradH.
Cette relation fondamentale forme la base de nombreuses études sur les écoulements fluides a
grande échelle et continue de guider notre compréhension des phénoménes hydrodynamiques

a des niveaux macroscopiques.
I1.4 Processus de transfert de matiére au sein des solides

11.4.1 Transport de gaz

11.4.1.1 Théorie de I'état de transition
Le docteur Adolf Fick, réalise le transfert de masse suivant le méme principe que la loi
de Fourier pour la chaleur ou la loi d'Ohm pour I'électricité, a ensuite postulé des lois
mathématiques réalise le transfert de masse. Les mécanismes de transfert de matiere (gaz) au

sein des matériaux poreux tels que le liége se manifestent a travers deux modalités distinctes :

A travers la convection, qu'elle soit naturelle ou provoquée, au sein des pores de
grande et moyenne taille formés par les lenticelles et les plasmodesmes [62]. Ces mouvements

de matiere sont régis par les lois de Darcy et de Knudsen, selon les dimensions des pores.
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En paralléle, le transfert peut également s'opérer par diffusion moléculaire a travers les
membranes cellulaires [63], obéissant aux principes énoncés dans les lois de Fick. Dans ce
contexte, les molécules s'acheminent d'une région de concentration élevée vers une région de
concentration plus faible. Toutefois, lorsque le diamétre des pores dépasse significativement
la longueur libre moyenne des molécules (Figure 11.3), la loi de Darcy prend le pas. Dans cette
configuration, les molécules interagissent essentiellement les unes avec les autres, établissant
peu de liaisons avec les parois des pores. L'écoulement volumétrique du fluide se propageant
a travers le pore peut étre defini comme suit :

zVp
ne

Q=24 1.6

Q, représentatif du débit volumique (m3s™"), Ap, décrivant la disparité de pression
(Pa),
e, définissant I'épaisseur (m), A, caractérisant la surface (m?), n (Pa-s) : désignant la viscosité

dynamique, Z : servant de coefficient de proportionnalité.

Pour appliquer cette loi il faut étre des conditions spécifiques notamment des pores
ouverts. Et pour la vapeur condensé la pression partielle doit étre élevée. En prenant en
compte la densité du fluide exprimée en kg-m=3, J: flux massique (kg-m2-s1) déterminé

selon I'équation suivante :

]:_Ep%:_p,)vp 1.7

z

Sachant que Pp exprime la perméabilité (kg.m*.Pats?), P, = P

e
'

|
—_—

(@) Darcy d>1, (b) Knudsen d <1, (c) Fick

Figure 11.3 : Modes de transfert de matiere au sein d'un matériau poreux ; ou D le diamétre
du pore et I, le parcours moyen de la molécule [62].

Selon Darcy (a) la Convection est spontanée et dans le domaine de Knudsen, la

distance moyenne entre les collisions des molécules est supérieure au diameétre des pores.
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Ainsi, lors de leur déplacement, les molécules et les parois des pores sont connecté (Figure
11.3). Le flux massique se propageant dans ce pore peut étre évalué en utilisant I'Equation
1.7

d |8M Vp

J=-5

3\ TRT e

d : diamétre en(m), M : la masse molaire en (g.mol ), R = 8,314 J.mol! .K? : la constante des

gaz parfait, T c’est la température (K).

D’aprées knudsen la perméabilité est définie comme suit :

Py = % % en kg.m?pals?t 1.9
En dernier lieu, par I’application de la loi de Fick Quand le diamétre du pore se
rapproche de la taille moléculaire. Dans cette configuration, Les molécules parcourent la
surface du pore en effectuant des sauts répétés d'un site d'adsorption a un autre, comme le
montre la Figure 11.3 Dans cette situation, la quantit¢é de matiere en diffusion varie
directement en fonction du gradient de concentration du gaz au sein du matériau. En présence
d'un profil de concentration en adsorbat parfaitement linéaire dans un systeme en régime

stationnaire, la premiere loi de Fick peut étre énoncée de cette facon :

De : la constante de diffusion du gaz (m2.s™) et C la concentration de gaz (kg.m)

Pe : selon fick représente la perméabilité en kg.m™ .Pat s’

DpM
RT

Pp = .11

Durant une période de transition, qui précéde I'établissement du régime stationnaire,

c'est la seconde loi de Fick, exprimée au moyen de I'Equation 11.11, qui trouve son application

ac a2%c

= =Dy 11.12

Dans une étude préalable, Lequin utilise la méthode manométrique pour évaluer le

coefficient de diffusion de l'oxygéne au sein du matériau de liege [63]. Ils ont adopté
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I'nypothese selon laquelle le transfert de gaz est régi par le modéle de diffusion de Fick.
Apreés avoir vérifie, a I'aide d'une résolution numérique par différences finies de la seconde loi
de Fick, trouve que I'état stationnaire est rapidement établi, ils ont développé une approche
analytique plus simple basée sur la premiére loi de Fick, présentée sous la forme de I'Equation
11.12.

i Sy C
Y=« Dt avec «=>-Dptet Y= & .13
Py ev Cg

Ou pi pression initiale et p: pression au moment t, S représente la superficie de
I'échantillon en contact avec le gaz (m?), e : I'épaisseur en (m), et V est la grandeur qui

désigne le volume du récipient renfermant le gaz (mesuré en m?)

by

Le facteur ¥ est évalué de maniére expérimentale a travers l'utilisation de
I'isotherme d'adsorption du gaz examing, ou Ca représente la concentration de gaz adsorbée et
Cgy symbolise la concentration en état gazeuse.

O: oxygen molecule [l cell walls [ J: cork cells

Figure 11.4 : le mécanisme de diffusion d’une molécule d’oxygeéne au travers des cellules de

liege [64].

La figure 11.4 représente le mécanisme pour la diffusion d’une molécule d’oxygeéne au
travers du liege [64], I’oxygeéne ne va pas diffuser uniquement dans la parois cellulaire, mais
va aussi diffuser en phase gazeuse dans des espaces vides qui peuvent étre des cellules ou des
lenticelles, la diffusion d’une molécules dans un espace vide est bien évidement plus rapide
que dans les parois cellulaires, cependant lorsque le molécule d’oxygeéne traverse le liege
elle va inévitablement rencontrer une parois de cellule. La probabilité¢ qu’une molécule diffuse

uniquement dans des lenticelles interconnectées est nulle. Ces deux processus de transfert se
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déroulent en série et non en parall¢le. L étape limitant est donc imposee par le processus le

plus lent qui est la diffusion de 1’oxygéne au travers des parois de cellules.

Le liege est un matériau posséde une structure hétérogene comprenant des pores
spacieux, les lenticelles (dont le diamétre varie entre 200 um et 1 mm), des interstices formés
par les cellules du liége (d'une longueur d'environ 50 um) ainsi que des parois cellulaires plus
denses, épaisses d'environ 1 um [7]. Ces parois sont constituées de polymeres entrelaces tels
que la subérine, la lignine, la cellulose et I'némicellulose, entre lesquels se trouvent des
espaces vides de dimensions nanométriques. Les trois modes de transport, régi par les lois de
Darcy, Knudsen et Fick, contribuent au transfert de gaz dans le liége. Toutefois, I'étape qui
constitue le facteur limitant pour ce transfert n'a pas encore été pleinement identifiée. Les
recherches divergent : d'une part, des recherches [7] postulent que I'étape limitante est le
transport de I'oxygene a travers les plasmodesmes, en accord avec la loi de Knudsen. D'autre
part, Lequin et al. et Liger-Belair et Villaume argumentent que I'étape limitante réside dans le
transfert des molécules a travers les parois cellulaires [59,65], en suivant un mécanisme de

diffusion conforme a la loi de Fick.

1.5 Etude de I'isotherme d'adsorption

Les isothermes de sorption décrivent la relation entre la quantité de gaz ou d’humidité
adsorbée par un matériau et la pression partielle ou I'numidité relative du milieu environnant
[66, 67]. Pour les matériaux de liege, plusieurs modeles d'isothermes de sorption ont été

proposés pour représenter cette relation. Voici quelques-uns des modéles couramment utilisés

11.5.1 Modéle de Langmuir

S'applique a la monocouche d'adsorption, signifiant que chaque molécule de colorant
occupe un emplacement spécifique et qu'aucune autre molécule ne peut s'adsorber a cet
emplacement. De ce fait, toute opportunité d'adsorption additionnelle est exclue de cet
emplacement. La configuration du modéle de Langmuir est determinée par cette description.

_ qmKCe
, = dmkiCe 11.14
1+K;Ce

L’équation suivante montre La transformation linéaire de ce modele
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Ce 1 Ce

de amKL dm

11.15

Avec : gm (mg.g?) représente la capacité d'adsorption monocouche, et K. (L.mg™?)
exprime la constante de Langmuir, Ce (mg.L™?) est le concentration de colorant & I'équilibre
dans la solution g. (mg-g ) représente la quantité de colorant adsorbé a I'équilibre sur

I'adsorbant.

Les caracteristiques fondamentales de I'isotherme d'adsorption de Langmuir peuvent
étre exprimées en utilisant le facteur de séparation sans dimension constant ou le parametre
d'équilibre R [42], défini de la maniere suivante :

1
T 1+K..Co

11.16

Ry

Ou Co est la concentration du colorant a I’instant t=0. Le type d'isotherme est indiqué
par la valeur Ry ; irréversible (R =0), favorable (0<R_<1), linéaire (R.=1).
11.5.2 Modele de Freundlich

Si l'adsorption se produit sur des surfaces hétérogenes, le modele de Freundlich peut

étre formulé de la maniére suivante :

1

qe = KrC} 11.17
Ou Krest la capacité d'adsorption relative d’adsorbant (mg.g™?); n: constante sans

dimension liée a I’intensité d'adsorption.

La configuration de I'isotherme sera déterminée par la valeur de 1/n, qui caractérise
I'intensité d'adsorption et fournit des indications essentielles sur les mécanismes qui

gouvernent I'adsorption du composé sur I'adsorbant.

11.5.3 Isothermes de Temkin

En supposant que la diminution de la chaleur de sorption suit une tendance linéaire
logarithmique, ce qui est implicite dans I'équation de Freundlich, le modéle de Temkin peut

étre formulé de la maniére suivante :

qe == Ln(A.C,) Avec p=% 11.18
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R représente la constante des gaz parfaits, A est la constante isotherme de Temkin

(exprimée en L-mg 1) et B une constante liée a la chaleur d'adsorption de Temkin (J-mol™2).

11.5.4 Modele de BET (Brunauer, Emmett et Teller)

Le BET est I'un des modeles qui largement employés [68] pour définir I'adsorption
physique sur des surfaces solides. Il suppose que les molécules adsorbées forment une
monocouche sur toute la surface. Cette isotherme est souvent employée pour étudier

I'adsorption de I'numidité sur le liége.

Dans la théorie BET, les molécules de gaz se forment sur la surface solide en nombre

couches variable sur les sites de sorption, I'équation finale est la suivante :

Wp.C.h 1-(n+1)A"+nh"*t1
m, = — 11.19
1-h  14+(C-1)h—Chn"+1

Dans le cas n = 1 (monocouche de vapeur d’eau), I’équation suivante prédit I’humidité
contenue de la premiére couche de molécules adsorbées sur les sites de sorption.

__ wnCh

, = 11.20

Avec: my, teneur en humidité fractionnelle de n couches ; h, pression de vapeur
relative ; W teneur en humidité lorsque la monocouche est pleine ; n, nombre de couches de
molécules sur un site de sorption ; C, qui est une constante en relation avec I'énergie

d'adsorption.

Au-dela De 50% d’humidité relative le modele BET ne décrive pas l'isotherme de
sorption, et les valeurs divergent de I’expérimentales. Apres la premiere couche d’adsorption
qu’avait une forte énergie de liaison, les absorbats sont considérés comme des molécules

d’eau liquide.

11.5.5 Modéle de Dent

Ce modele est inspiré du modéle BET et porte des modifications a partir de la
deuxieme couche, une propriété thermodynamique différente des molécules d’eau liquide
[69]. 1l considére que 1’adsorption se fait sur des sites accessibles au sein du materiau. La
couche secondaire absorbe de la couche primaire avec une énergie de liaison plus faible. La
deuxiéme couche devient une surface absorbante de la couche suivante et le modéle isotherme
de sorption peut s'écrire :
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My _ma _ bybzh?

M,  mo  (1—byh)(1—byh+byh) 11.21

Avec : bz et by sont des constantes d'équilibre reliée a I'énergie de liaison des couches
primaires avec les secondaires successivement. Les valeurs calculées d'aprés ce modele sont

en bon accord avec la réalite sur un domaine d'HR plus étendue qu'avec le modele de B.E.T.

11.5.6 Modele de Hailwood et Horrobin

Le modeéle de sorption de Hailwood-Horrobin [70] a été utilisé pour caractériser
I'interaction entre le matériau (bois) et la vapeur d'eau, car la concordance des valeurs
mesurées avec les isothermes calculées est tres bonne. L'équation de sorption [71] pour le

modéle HH est donné par:

Ut=Um+ Up 11.22
_ 1800 [ x.B.h 1800 [ oh
Ue = My (1+o<./3.h) + M, (1—o<h) .23

Avec: U; quantité totale d'eau absorbée (%), Um monomoléculaire absorbé (%),a

constante d'équilibre du bois hydraté, B constante d'équilibre du bois non hydraté.

Il convient de noter que plusieurs facteurs sont influents sur les isothermes de sorption
tels que la température, la taille des pores du matériau et la nature de l'adsorbant. Par
conséquent, il est nécessaire de prendre en considération ces facteurs lors de la modélisation

des isothermes de sorption pour les matériaux de liege.

1.6 Techniques et dispositifs de mesures

Au cours des quinze dernieres années, un nombre croissant d'études ont été consacrées
aux propriétés barrieres du liege a I'égard de l'oxygene. Les premieres données sur la
perméabilité ont été publiées dans I'étude [72]. Depuis lors, plusieurs méthodes de mesure ont

été mises au point :

11.6.1 Vaporimetre

Le protocole expérimental repose sur l'utilisation de la méthode indirecte du
vaporimeétre, qui s'appuie sur le principe du vaporimétre en équilibre. Ce dispositif est installé
sur une balance [73]. Cette approche permet de calculer le coefficient de diffusion de I'eau

dans une direction et a une température spécifiques en surveillant le changement de masse du
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matériau au fil du temps, lorsque le systéme atteint un état permanent. De cette maniére, nous
pouvons quantifier le flux d'humidité de l'eau a travers le matériau. Il est important de noter
que cette méthode présente certaines limitations, notamment l'incapacité a maintenir
I'numidité relative constante dans le four. En effet, la température seche de I'air humide dans
la chambre supérieure est contr6lée a I'aide d'un régulateur PID, ce qui peut affecter I'une des
deux performances de régulation, a savoir la précision ou la stabilité. De plus, cette étude est

menée en régime permanent.

11.6.2 Coulométrique

Les parameétres expérimentaux sont définis conformément a la norme ASTM F1307-
14 (2014). La mesure est réalisée a une température de 23°C, une humidité relative de 0 % et
une variation de pression d'oxygéne de 0-1000 hPa ou 0-212 hPa [58]. Pour évaluer la
perméabilité de l'oxygene a travers un bouchon en liege, ce dernier peut étre inséré dans
I'ouverture d'une bouteille. Ce col est aussi fixé a une structure métallique reliée a I'instrument
de mesure, qui comporte deux compartiments séparés par I'échantillon. Le premier
compartiment est saturé en oxygene, et le second est purgé avec un gaz vecteur, l'azote.
L'oxygene qui traverse I'échantillon est ensuite dirigé vers un détecteur coulométrique. Une
réaction d'oxydoréduction se produit au niveau de la paire anode/cathode, et la quantité

d'électricité nécessaire pour réduire I'oxygene est directement proportionnelle au transfert.

Dans ce contexte, le résultat prend en considération a la fois le transport de matiere a

travers le liege comprimé et celui qui se produit a I'interface entre le verre et le liege [25].

11.6.3 Colorimétrique

Il s'agit d'une méthode économique et non destructive [74], mise au point par Lopes et
al. en 2005, dans le but de se rapprocher des conditions de stockage réelles des bouteilles.
Cette technique de mesure repose sur la variation de teinte d'un indicateur coloré, le carmin
d'indigo. Dans son état réduit, la solution prend une teinte jaune, tandis qu'a I'état oxydé, elle
devient bleu indigo. Il est impératif de reéaliser les essais dans des bouteilles en verre
transparent. Une fois les bouteilles contenant la solution de carmin d'indigo réduit bouchées, il
est possible d'estimer simplement la quantité d'oxygene ayant traverseé le systéme bouchon/col
en mesurant la couleur a I'aide d'un colorimeétre. Récemment, Brotto et al. [75] ont apporté des
modifications a cette méthode pour reduire la durée des expérimentations et mettre en

évidence les variations entre les obturateurs. Ces ajustements ont considérablement
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transformé notre approche de I'évaluation de ces parameétres tout en améliorant la précision

des mesures.

11.6.4 Dosage du SO2 libre

Le transfert d'oxygene a travers I'obturateur est évalué en se basant sur la diminution
de la concentration en dioxyde de soufre (SO2) dans le vin [76]. Cependant, il convient de
noter que les valeurs de perméabilité peuvent étre surestimées, car la réduction de la teneur en
SO2 dans le vin ne dépend pas exclusivement de la présence d'oxygéne, mais peut résulter de
divers processus réactionnels. Ces réactions peuvent impliquer des aldéhydes, des quinones,
ainsi que des composés phénoliqgues comme I'éthanal ou l'acide pyruvique, comme indiqué

par Boulton et al [77].

11.6.5 Chimi-luminescence

Développé par Sciacchitano, Vidal et al. [78] La société Nomacorc a adopté une
méthode non destructive pour évaluer la quantité d'oxygene gazeux présente dans l'espace de
téte et la quantité d'oxygene dissous dans le vin en utilisant un systeme luminescent. Dans
cette approche, une pastille contenant un luminophore sensible a I'oxygeéne est insérée dans la
bouteille, a la fois au niveau de I'espace de téte (pour I'oxygéne gazeux) et au milieu (pour
I'oxygeéne dissous) avant le remplissage. Lors de la mesure, une fibre optique est utilisée pour
exciter le luminophore, et I'intensité lumineuse résultante est directement proportionnelle a la
quantité d'oxygeéne présente. Cette technique de mesure exige des périodes d'expérimentation
relativement longues, allant de 2 a 24 mois. Par conséquent, elles ne sont pas idéales pour des

mesures de perméabilité de routine.

11.6.6 Manométrique

Le dispositif expérimental se compose de deux compartiments distincts séparés par
I'échantillon [72]. Cette méthode repose sur la surveillance des variations de pression dans
I'un des compartiments. Dans le premier scénario, une pression d'oxygene est introduite
initialement dans un compartiment a 1000 hPa, tandis que l'autre reste en vide (statique). Les
augmentations de pression dans ce dernier compartiment traduisent les transferts de matiere

de la premiére partie vers la deuxieme a travers I'échantillon.

Une autre approche, permettant de réduire considérablement la durée de l'analyse,

consiste a maintenir le deuxiéeme compartiment en vide dynamique. Dans ce cas, on surveille
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la diminution de la pression dans la premiere partie du montage. De plus, cette étude
démontre qu'en mesurant la perméabilité a lI'oxygene d'une tranche de liege de 3 mm
d'épaisseur, il est possible d'extrapoler cette mesure & un bouchon entier de 48 mm. Le temps
requis pour la mesure de la perméabilité a I'oxygéne d'un échantillon est de 48 heures, avec 24
heures de dégazage préalable et 24 heures de mesure. Les résultats de permeabilité sont
calculés en utilisant la premiére loi de Fick en régime stationnaire. Un autre avantage de cette
méthode réside dans la flexibilité en ce qui concerne la forme de I'échantillon. Ainsi, il est
possible d'analyser séparément les effets de la compression ou de I'interface entre le verre et

I'obturateur.

11.6.7 Spectromeétre

Il est difficile de comprendre la perméabilité du liege en I'absence de compression. De
plus, I'influence de l'orientation sur la section en liege. Une nouvelle technique basée sur une
fuite de spectrometre de masse [7, 79], Dans cette technique, on utilise un détecteur de fuite
par spectrometre de masse a I'nélium pour mesurer le débit de gaz. Elle permit de déterminer
la perméabilité des gaz a travers le liege non compressé. A travers une image de distribution
de la perméabilité, pour des échantillons sélectionnés sans défauts macroscopiques en régime

transitoire.

11.6.8 Cellule de Wicke et Kallenbach

Cette méthode est mise en ceuvre pour estimer de maniere indirecte le déplacement de
la vapeur d'eau en évolution pendant une période de transition. Les taux de diffusion
demeurent insensibles a I'numidité absolue du bois. Dans cette approche, il n'est pas possible
d'évaluer directement le transfert par diffusion. La méthode consiste d'abord a calculer la
diffusivité effective du gaz (azote ou hélium) au sein du milieu poreux, puis a postuler que la
diffusivité apparente est proportionnelle au coefficient de diffusion moléculaire. L’handicape
de cette méthode est que le coefficient de proportionnalité ne dépendant pas de la nature du
soluté mais uniquement de la morphologie du milieu poreux. Elle ne décrive pas fidélement le

transfert jointement [80].

11.6.9 Double enceinte climatique

Cette méthode repose sur la mesure de l'absorption et de la désorption de I'eau en
régime transitoire. Elle comprend deux enceintes climatiques, reliées a un vaporimeétre. Lors

des expériences d'absorption, les échantillons sont préalablement stabilisés a une certaine
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humidité relative dans la premiére enceinte, puis transférés vers une enceinte a une humidité
relative plus élevée. Les mesures de la masse des échantillons sont effectuées a intervalles de
temps incrémentés. Pendant 24 heures, les masses sont enregistrées quotidiennement jusqu'a
ce gqu'une masse constante soit atteinte, correspondant a I'équilibre thermodynamique dans la

deuxiéme enceinte.

Pour les expériences de desorption, la procédure est inversée. Les échantillons,
stabilisés dans la deuxieme enceinte, sont introduits dans la premiére enceinte a une humidité
relative plus basse. Pour estimer la masse d'eau présente dans I'échantillon, un modéle
mathématique est utilisé. Ce modele prend en compte uniquement le transport diffusif en
phase adsorbée, en faisant deux hypothéses essentielles : il néglige le transport diffusif de
I'eau en phase gazeuse et suppose que I'équilibre d'adsorption entre la vapeur d'eau et I'eau
adsorbée n'est pas linéaire. Etant donné la non-linéarité de la relation d'équilibre entre la
vapeur d'eau et I'eau adsorbée, la résolution des équations aux dérivées partielles ne peut se
faire que numériquement. Toutefois, une relation approximative peut étre établie pour nos

expériences d'absorption et de désorption, comme détaillé par [80].

11.6.10 Résistance électrique

L'objectif est de déterminer la résistance entre les extrémités de I'échantillon en régime
transitoire. Malheureusement, cette méthode est présente des problémes de fiabilité en raison
de mauvais contacts et de la non-continuité du conducteur malgré sa rapidité de réponse. Face
a ces défis, nous avons opté pour une approche conductimétrique, qui permet de résoudre de
nombreux problémes associés a ces techniques de mesure [81], qu'il s'agisse du régime
(transitoire ou permanent), la nature (gas ou liquide), le gonflement (aprées le contact avec le

liquide), le temps d’analyse et les faux contacts.

Dans certaines de ces techniques, il est nécessaire d'incorporer un modele de diffusion
de masse pour calculer le coefficient de diffusion. Plusieurs auteurs ont fait usage de modeéles
analytiques pour estimer la diffusivité de masse. Ces modeéles s'appuient généralement sur les

principes de la premiere et de la seconde loi de Fick.
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1.7 CONCLUSION

Dans ce chapitre, nous avons exploreé le fascinant monde du transport dans les milieux
poreux, en nous concentrant notamment sur le cas du liége. A travers cette étude, nous avons
pu constater les mécanismes complexes qui régissent les mouvements de fluides et de
particules dans ces structures microscopiques. En comprenant ces phénomeénes, nous sommes

mieux équipés pour aborder divers domaines allant de lI'ingénierie des matériaux a la biologie.
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I11.1 Introduction

Les réseaux de neurones artificiels (RNA) sont de puissants outils de prédiction
automatique largement utilisés dans de nombreux domaines, y compris le transfert de matiére.
Les RNA sont des modeles mathématiques inspirés du fonctionnement des neurones
biologiques du cerveau humain. lls sont capables d'apprendre a partir de données et de

prendre des décisions ou de faire des prédictions en fonction de ces apprentissages.

Dans le contexte du transfert de matiére, les RNA peuvent étre utilisés pour modéliser
et prédire les mécanismes de diffusion, de convection ou de réaction chimique. Ils peuvent
étre entrainés a partir de jeux de données expérimentales ou simulées, afin de comprendre et

de prévoir le comportement des matériaux en termes de transfert de matiere.

L'une des principales forces des RNA réside dans leur capacité a détecter des schémas
complexes et non linéaires dans les données. lls sont capables d'extraire des informations
significatives a partir de données brutes et d'apprendre des relations complexes entre les
variables. Cela en fait des outils précieux pour modéliser des systémes de transfert de matiére

complexes, ou de multiples facteurs et interactions peuvent étre présentes.

Les RNA offrent également une grande flexibilité en termes d'architecture et de
configuration. Ils peuvent étre concus avec différentes couches de neurones, des fonctions
d'activation variées et des méthodes d'apprentissage spécifiques. Cela permet de les adapter

aux besoins spécifiques du probléme de transfert de matiére étudié.

Dans cette étude, nous explorerons l'utilisation des réseaux neuronaux artificiels pour
modeéliser et prédire le transfert de matiére dans un contexte spécifique. Nous entrainerons le
RNA avec des données expérimentales ou simulées, et nous évaluerons sa capaciteé a
reproduire les profils de concentration et a prévoir le comportement de diffusion dans le liége.
Cette approche ouvre de nouvelles perspectives pour une meilleure compréhension et une

optimisation plus précise des processus de transfert de matiere.

111.2 Définitions et propriétés des RNA
Le premier modeéle de calcul proposé utilisant des neurones comme architecture en

1943 [82]. L'introduction des ordinateurs a permis de développer et de tester les réseaux
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neuronaux artificiels [83]. Les premiers réseaux neuronaux artificiels sur ordinateur étaient le

perceptron [84].

Les réseaux neuronaux artificiels (ANN) sont des modeles informatiques construits sur
la base de la structure des réseaux neuronaux biologiques, comme le cerveau humain [85]. Le
processus piloté par les données avec les ANN a l'aide d'algorithmes mathématiques peut
résoudre des problemes complexes qui sont non linéaires en utilisant la relation entre les
données d'entrée et les données de sortie [86]. La structure d'un réseau artificiel se compose
de trois éléments clés : La couche d'entrée, les couches cachées, et la sortie [87]. En outre, les
connexions entre la couche d'entrée la couche cachée et la couche de sortie sont représentées
par des poids S'il y a plusieurs couches cachées, les connexions ont les poids de plusieurs
couches. Les autres éléments sont le biais (b) et la fonction d'activation ou de transfert de la

couche cachée ((y)) [88].

La fonction d'un réseau simple avec un neurone d'entrée peut étre exprimée

mathématiquement par :

y=f) = f(wx+b)
1.1

Ou la sortie prédite (y) est obtenue a partir de la fonction dactivation ou

d'apprentissage (y) calculée a partir de I'entrée (x), du poids (w) et du biais (b).

Dans un réseau a entrées multiples, la sortie (y«) est la somme pondérée de toutes les
entrées et des biais. A exemple simple avec des entrées multiples (x:) et une couche cachée (i)

et une couche cachée j est illustré a la figure I11.1.

En général, les connexions des neurones d'entrée sont connectées a tous les neurones
de la couche cachée. Les entrées multiples (x1, x2 ... . xi), sont connectées a poids (wl,1,
wl,2 ... . wi,) de la couche d'entrée i a une couche cachée j et de la couche cachée vers la

couche de sortie (w2,1, w2,2 ... . wj,k).
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Figure I111.1 : Structure simplifiée d'un réseau avec plusieurs entrées, avec des poids

connectés (wij et wjk) [88].

Ensuite, la sortie nette du réseau peut étre exprimée comme la somme des poids, des
entrées et des biais de toutes les couches (Eqg. I11.2). La sortie prédite, yk, dans la couche de
sortie k ou dans une couche cachée est générée a l'aide d'une fonction d'activation ou de

transfert (f). La sortie prédite dépend de la fonction de transfert qui est choisie.
Zyk: Z(Wi,jxi + bi,j) + (Wl',jxl' + bj,k) 1.2

I11.2.1 Avantages des RNA dans la modélisation et la prédiction

Les réseaux neuronaux, avec leurs capacités remarquables a dériver le sens de données
compliquées ou imprécises, peuvent étre utilisés pour extraire des motifs et détecter des
tendances trop complexes pour étre remarquées par les humains ou d'autres techniques
informatiques. Un réseau de neurones formé peut étre considéré comme un «expert» dans la
catégorie d'informations qui lui a été donné d'analyser. Parmi les autres avantages, nous

pouvons citer :

e Apprentissage adaptatif : Capacité d'apprendre a effectuer des taches en fonction des
données fournies pour la formation ou I'expérience initiale.

e Auto-organisation : Un RNA peut créer sa propre organisation ou représentation de
I'information qu'il recoit pendant le temps d'apprentissage.

e Fonctionnement en temps réel : Les calculs RNA peuvent étre effectués en paralléle et
des dispositifs matériels spécifiques peuvent étre congus et fabriqués pour en tirer
parti.

e Tolérance aux pannes via des informations redondantes de codage. La destruction

partielle d'un réseau entraine la dégradation correspondante des performances.
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Cependant, certaines capacités du reéseau peuvent étre conservées méme avec des

dommages majeurs sur le réseau.

111.2.2 Domaine d’utilisation des RNA

Le nombre d’application des résecaux de neurones ne semble limité que par
I’imagination humaine. Toutes les taches du quotidien on industrielles peuvent étre réalisées
par ce type d’approche, a I'instar de I’intelligence artificielle (deep ou machine learning).

Sans étre exhaustif, nous donnons ci-aprés quelques exemples typiques de cette technologie :

e Traitement du signal: suppression du bruit de ligne, suppression adaptative de I'écho,
séparation de la source aveugle [89] ;

e Controle et automatisation industriel : Siemens utilise avec succes les réseaux de
neurones pour l'automatisation des processus dans les industries de base, par exemple,
dans le contréle des laminoirs, plus de 100 réseaux de neurones font leur travail, 24
heures sur 24 [90] ;

e V¢hicule autonome (I’aide a la conduite) [91] ;

e Robotiques [92] ;

e Navigation, reconnaissance de la vision[93] ;

e Reconnaissance de motifs, c'est-a-dire la reconnaissance de caractéres manuscrits ;

e Meédecine avec déja de nombreuses application comme le stockage des dossiers
médicaux en fonction de I'information [94] ;

e Production de discours: lecture de textes a haute voix (NETtalk) ;

e Reconnaissance de la parole [95] ;

e Vision : reconnaissance faciale, moteurs de recherche visuelle, [96] ;

e Applications financiéres : analyse de séries temporelles, prédiction boursiére [97] ;

e Compression de données: texte, son et images ;

e Jeu: backgammon, échecs [98] ;

111.2.3 Architecture du réseau

La selection d'un type de réseau robuste pour I'approximation et la connectivité entre
les nceuds sont importants. La connexion entre les nceuds détermine la maniére dont
I'information est transmise a travers le réseau [83]. De nombreux chercheurs s'accordent a dire
que la qualité du résultat dépend de la taille du réseau utilise pour résoudre le probleme [99].

Une étape cruciale pour la construction d'un réseau neuronal consiste a sélectionner une
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architecture ou une taille de réseau appropriée [99]. La taille du réseau est liée au nombre de
couches cachées, aux neurones dans les couches cachées, a la connectivité entre chacune des

couches. En général, la taille du réseau affecte les éléments suivants :

% La complexité du réseau
% le temps d'apprentissage du réseau

%+ Les capacités de généralisation

Le nombre de couches cachées dans un réseau neuronal est défini par l'utilisateur.
Selon les recherches, un réseau a deux couches cachées est considéré comme acceptable pour
I'approximation de toute fonction non linéaire pour les problémes de classification [100]. 1l est
également prouvé qu'une couche cachée est suffisante pour une approximation proche de
n'importe quelle fonction continue par un réseau continu utilisant une fonction sigmoidale
[101]. Dans de nombreux cas, les réseaux neuronaux sont de grande taille et formés a de tres

petites erreurs, car il est plus facile de les former avec un grand nombre de neurones.

La méthode choisie dans cette étude est celle des réseaux neuronaux, précisément des
types de réseaux feedforward. Le site réseaux neuronaux peut varier considérablement dans
leur structure ou leur architecture en fonction du probléme. Le type de réseau feedforward
utilisé dans notre recherche est le perceptron multicouche ou l'architecture de réseau

multicouche feedforward (MLP).

111.2.4 Types de réseau neuronal

Il existe plusieurs types de réseaux de neurones, chacun adapté a des applications

spécifiques, les plus couramment utilisés :

1. Perceptron single : C'est le bloc de construction de base d'un réseau de neurones. Il
consiste en un seul neurone avec des poids et un biais, utilisé pour des taches de
classification binaire [102].

2. Réseaux de neurones a couches multiples (MLP) : Aussi connus sous le nom de
réseaux de neurones feedforward, les MLP sont constitués de plusieurs couches de
neurones, comprenant une couche d'entrée, une ou plusieurs couches cachées et une
couche de sortie. Ces réseaux sont utilisés pour des taches de classification et de
régression [103].

3. Réseaux neuronaux récurrents (RNN) : Les RNN sont congus pour traiter des

données séquentielles en introduisant des connexions récurrentes. Ils sont adaptés aux
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10.

séquences de données, comme le traitement du langage naturel, la reconnaissance de
la parole et la prédiction temporelle [95].

Réseaux de neurones convolutionnels (CNN) : Les CNN sont particulierement
efficaces pour le traitement d'images. Ils utilisent des filtres convolutifs pour extraire
des caractéristiques spatiales des données d'entrée. Les CNN sont couramment utilisés
dans la vision par ordinateur et la reconnaissance d'images [104].

Réseaux de neurones génératifs (GAN) : Les GAN consistent en deux réseaux
neuronaux, un genérateur et un discriminateur, qui s'entrainent simultanément. Ils sont
utilisés pour générer de nouvelles données, comme des images réalistes, a partir de
données existantes [105].

Réseaux de neurones récurrents & mémoire a court et long terme (LSTM) : Une
amélioration des RNN, les LSTMs sont congus pour gérer les problemes de disparition
du gradient sur de longues sequences. lls sont largement utilisés dans des taches
impliquant des séquences de données [106].

Réseaux de neurones auto-encodeurs (AE) : Les auto-encodeurs sont utilisés pour
apprendre une représentation compacte des données en minimisant la perte de
reconstruction. 1ls sont utilisés pour la réduction de dimension et la génération de
données [107].

Réseaux de neurones siamois : Ces réseaux sont congus pour comparer deux entrées
et sont souvent utilisés dans les taches de verification de similarité, comme la
reconnaissance faciale [108].

Réseaux de neurones modulaires : Ces réseaux sont constitués de sous-réseaux
spécialisés qui peuvent étre combinés pour résoudre des taches complexes [109].
Réseaux de neurones profonds (DNN) : Ce terme fait référence a tout réseau de
neurones avec un grand nombre de couches, souvent utilisé pour des taches complexes

ou des représentations hiérarchiques sont nécessaires [95].

Dans notre recherche, Le choix d'un réseau de neurones a propagation avant, tel qu‘'un

Multi-Layer Perceptron (MLP), pour l'estimation du coefficient de diffusion par un réseau de

neurones artificiels (RNA), est justifié par la capacite intrinseque des MLP a modéliser des

relations non linéaires complexes. Le coefficient de diffusion, souvent influencé par des

interactions subtiles entre différentes variables, peut bénéficier de la flexibilité des MLP pour

capturer ces nuances. De plus, la capacité d'ajuster les poids du réseau par rétropropagation du

gradient permet d'optimiser le modele pour minimiser I'écart entre les prédictions et les
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valeurs réelles du coefficient de diffusion. La simplicité relative des MLP par rapport a des
architectures plus complexes offre également une interprétabilité accrue, ce qui peut étre
crucial dans des domaines ou la compréhension du modéle est tout aussi importante que sa
performance prédictive. Ainsi, le choix d'un MLP se justifie par sa capacité a traiter
efficacement des données complexes et a s'adapter de maniére précise aux particularités du

probléme d'estimation du coefficient de diffusion.

111.2.5 Indicateurs de performance

Les indicateurs de performance couramment utilisés pour évaluer un modele de
régression, y compris les réseaux de neurones artificiels, comprennent le coefficient de
détermination (R2), I'erreur quadratique moyenne (MSE - Mean Squared Error) et la racine de

I'erreur quadratique moyenne (RMSE - Root Mean Square Error).

111.2.5.1 Coefficient de Détermination (R?)

Le coefficient de détermination, ou R-carré, mesure la proportion de la variance de
la variable dépendante (la variable que vous essayez de prédire) qui est expliquée par le
modele de régression. Il varie de 0 a 1, ou 0 signifie que le modéle n'explique aucune variance
et 1 signifie qu'il explique toute la variance. Plus le R-carré est proche de 1, l'adéquation du

modeéle aux données est meilleure.

2 _ 4 _ L= (XY XYY
Re=1 YR (Y=Y -Y) 1.3

111.2.5.2 Erreur Quadratique Moyenne (MSE - Mean Squared Error)

Le MSE mesure la moyenne des carrés des écarts (ou erreurs) entre les prédictions du
modele et les valeurs réelles de la variable dépendante. Il est calculé en prenant la moyenne
des carrés des erreurs individuelles. Le MSE quantifie I'écart moyen entre les prédictions du

modele et les données réelles. Plus le MSE est faible, la performance du modeéle est meilleure.

MSE = =37, (X; — ¥,)? 1.4
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111.2.5.3 Racine de I'Erreur Quadratique Moyenne

La Racine de I'Erreur Quadratiqgue Moyenne (RMSE - Root Mean Square Error) est
une version du MSE ou la racine carrée est prise pour revenir a I'échelle d'origine des
données. Cela signifie que le RMSE est généralement exprimé dans les mémes unités que la
variable dependante. Comme le MSE, un RMSE plus bas indique une meilleure adéquation du

modéle.

RMSE = \/%zy;l(xi -Y) 115

111.2.6 Les fonctions de transfert

Les couches cachees utilisent des fonctions de transfert pour détecter la relation
existante entre les entrées et les sorties [89]. La structure MLP peut utiliser une variété de
fonctions de transfert, les plus courantes étant "Sigmoide" et "Tansig". Dans la plupart des
cas, la "ligne pure" est utilisée comme couche de sortie [110]. Les équations (1), (2), (3) et (4)

présentent certaines des fonctions de transfert les plus souvent utilisées.
1

» Logsig = Sigmoid : f(x) = — 1.6
= Linear =Purelin: f(x) = x .7
= Sinusid : f(x) = sin(x) 1.8
= Tansig=Tanh: f(x) = Z::: =——-1 1.9

Les performances d'un réseau MLP sont influencées par le nombre de couches cachées
et de neurones dans ces couches. Aprés la définition de la structure MLP, de nombreux poids
et biais pour chaque neurone doivent étre choisis dans la section de formation pour améliorer
I'efficacité du réseau. Le réseau MLP peut étre entrainé a l'aide de diverses techniques,
notamment les algorithmes de régularisation bayésienne (BR) [111], de Levenberg-Marquardt
(LM) [113] et de gradient conjugué échelonné (SCG) [112] Ces algorithmes sont chargés de

calculer les biais et les poids.
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111.3 Modélisation par Plan d’expériences

111.3.1 Introduction

Dans le cadre de la théorie de I'optimisation, une expérience est une série de tests dans
lesquels les variables d'entrée sont modifiées selon une régle donnée afin d'identifier les
raisons de I'échec. Selon Montgomery "Les expériences sont réalisées dans presque tous les
domaines de recherche et sont utilisées pour étudier les performances des processus et des
systéemes. Le processus est une combinaison de machines, de méthodes, de personnes et
d'autres ressources qui transforment une entrée en une sortie ayant une ou plusieurs réponses
observables. Certaines des variables du processus sont controlables, tandis que d'autres
variables sont incontrélables, bien qu'elles puissent étre contrdlées pour les besoins d'un test.

Les objectifs de I'expérience sont les suivants :

e Déterminer les variables qui ont le plus d'influence sur la réponse ;

e Déterminer ou fixer les variables influentes contrélables de maniére a ce que la
réponse soit presque toujours proche de la valeur optimale souhaitée, que la variabilité
de la réponse soit faible, de sorte que I'effet des variables incontrélables soit minimisé.

Ainsi, l'objectif des expériences est essentiellement I'optimisation.

Le DOE, ou plan d'expérience, est le nom donné aux techniques utilisées pour guider
le choix des expériences a réaliser de maniere efficace. Antony et Kaye ont défini le DOE
comme une technique puissante utilisée pour découvrir les parametres du processus les plus
influents et pour déterminer a quels niveaux ils doivent étre réglés pour optimiser les mesures
de performance associées [114]. Il est donc préférable d'analyser les données a l'aide de
méthodes statistiques appropriées. Les principes de base des méthodes statistiques dans la
conception expérimentales est la réplication. La réplication est la répétition de I'expérience
afin d'obtenir un résultat plus précis et d'estimer I'erreur expérimentale. Certains termes sont
utilisés dans la littérature lorsqu'on parle du plan d’expériences tels que les facteurs, les

niveaux les interactions, les effets.
e Laréponse

Est le résultat expérimental correspondant au reéglage des parameétres du processus
[115]. Dans les études d'ingénierie de la qualité, la réponse est désignée comme une

caractéristique critique pour la qualité ou une mesure de performance [116].
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e Les facteurs

Sont les parameétres du processus qui sont censes avoir une certaine influence sur la
réponse. lls peuvent étre quantitatifs ou mesurables (par exemple, la température, pression,
temps, etc.) ou qualitatifs ou catégoriques, Les facteurs peuvent étre classés comme suit
conception/contréle ou nuisance/bruit. Les premiers sont ceux qui peuvent étre facilement
contrdlés, non seulement lors de I'expérimentation, mais aussi dans le cadre des opérations
quotidiennes, tandis que les seconds sont ceux qui sont difficiles ou impossibles a contréler ou
ceux qui varient pendant l'utilisation du produit ou du processus, comme la température et
I'hnumidité ambiantes. Dans ce travail, les termes facteur et parametre seront utilisés

indifféremment sont qualitatifs et quantitatifs.
e Les niveaux

Sont les valeurs gqu'un facteur peut prendre ou assumer ; ils sont parfois appelés
traitements, notamment dans les expériences agricoles, médicales et biologiques [117]. Les
plus simples n'utilisent que deux niveaux pour chaque facteur. Les niveaux peuvent étre fixes,
c'est-a-dire des niveaux spécifiques d’intérét, ou bien ils peuvent étre aléatoires, c'est-a-dire

choisis au hasard dans une population plus large de niveaux possibles
o L'effet

Est la modification de la réponse moyenne rendue par un changement dans les niveaux
d'un facteur. Il est fréqguemment appelé effet principal car il se réfere aux principaux facteurs

d'intérét de I'expérience.
e L'interaction

Est l'incapacité d'un facteur a produire le méme effet sur la réponse a différents
niveaux d'un autre facteur, c'est-a-dire que la différence de réponse entre les niveaux d'un

facteur n'est pas la méme a tous les niveaux des autres facteurs.

111.3.2 Les techniques du plan d’expériences (DOE)

Plusieurs techniqgues DOE sont a la disposition du concepteur d'expériences.
Cependant, comme c'est toujours le cas en matiere d'optimisation, il n'existe pas de meilleur
choix. Dépend du probleme a étudier et de I'objectif de I'expérimentation. Les éléments a

prendre en compte sont les suivants
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e Le nombre d'expériences N que l'on peut se permettre ;
e Le nombre de paramétres k de I'expérience ;

e Le nombre de niveaux L pour chaque parametre.

L'objectif de Plan d’expériences varie en fonction des impératifs de I'expérimentation.
Pour une estimation approximative des effets principaux, la méthode de Plackett-Burman est
privilégiée, tandis qu'en présence d'une nécessité de calcul plus précis des effets principaux et
des interactions, une méthode factorielle fractionnée ou complete est préférable. Pour se
concentrer sur un facteur primaire, un carré latin ou un plan en bloc complet randomisé est
approprié, et en cas d'influence significative des variables de bruit, la méthode Taguchi est

recommandée malgré ses codts relativement bas [117].

L'étude que nous présentons vise a investiguer les influences conjointes de plusieurs
facteurs sur des parametres clés dans le processus de diffusion dans le liege. Nous avons
choisi de subdiviser notre base en trois catégories distinctes afin d'explorer les variations
résultantes sur trois facteurs a deux niveaux. Ces facteurs, déterminants la diffusivité
massique du liége, la localisation géographique (Médéa Skikda et Jijel), la direction de coupe
(radiale tangentielle et longitudinale) et la nature du liege (traité et natif). L'utilisation d'un
plan factoriel complet, avec ses avantages de pouvoir explorer les interactions entre les
facteurs, permettra une analyse approfondie des effets de chaque variable sur les

performances globales du processus d’isolation.

111.3.3 Méthodologie

Nous avons mis en place un plan d'expériences en utilisant un design factoriel
complet, couvrant toutes les combinaisons possibles des niveaux de chaque facteur. Les trois
facteurs (zone, direction de coupe et la nature du liege "traité ou native™) sont étudiés a deux

niveaux, permettant une évaluation approfondie des interactions potentielles entre eux.

111.3.4 Importance pratique

La compréhension des relations complexes entre ces facteurs peut avoir des
implications significatives pour l'industrie. Les résultats permettront d'optimiser expériences

de tests, conduisant potentiellement a des livrer un produit de haute qualite.

Cette recherche contribue a élargir notre compréhension des facteurs qui influent sur le

processus de diffusion du liege, avec des applications potentielles dans divers secteurs allant

44



Chapitre 111 Réseaux de neurones artificiel et plan d’expérience

de la construction a la fabrication des bouchons. Nous présentons ici les étapes initiales de
notre etude, avec l'intention de détailler les résultats et les implications pratiques dans les

sections a venir.

111.3.5 Conclusion

L’utilisation de techniques avancees telles que les plans d'expérience et les réseaux de
neurones artificiels (ANN) offre des perspectives prometteuses pour approfondir notre
compréhension de la diffusion du liege. Les plans d'expérience permettent une optimisation
systématique des facteurs expérimentaux, tandis que les réseaux de neurones artificiels offrent
la possibilité de modéliser et de prédire de maniére précise les comportements de diffusion du
liege en fonction de différentes conditions opérationnelles. En combinant ces approches
méthodologiques avancées, nous sommes en mesure d'apporter des contributions
significatives a la compréhension et a l'application des propriétés de diffusion du liege dans

divers domaines industriels et environnementaux.
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Chapitre IV Modélisation et expérimentation

IV.1 INTRODUCTION

Dans ce chapitre, nous examinons en détail les étapes essentielles de la préparation et
de la caractérisation des échantillons dans le cadre de notre travail expérimental. Nous
débutons par la preparation des échantillons de liege des trois zones (Médéa, Jijel et Skida)
selon la direction (longitudinale, tangentiel et Radiale) et la nature (traité et natif), par le
traitement thermique (THT) et I'ébullition. Ensuite, nous abordons la détermination du
coefficient de diffusion massique apparent (Dapp), Une technique de conductimétrie indirecte

utilisé pour évaluer la diffusion dans le liege.

Pour étudier I’isolation on fait I’appel au coefficient Dapp qu’est une grandeur trés
représentative a la détermination du transfert massique dans un milieu poreux. Nous adoptons
également une approche analytique en utilisant le bilan massique a la modélisation
mathématique comme un outil essentiel pour comprendre et prédire le comportement
mécanique des échantillons dans des conditions variées. Cette approche combinée entre

expérimentation et modélisation vise a déterminer par calage la valeur du Dapp.
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1V.2 Détermination de ’isolation

La détermination de I’efficacité de I’isolement du liége se fait selon 1’organigramme
suivant :

Collections des planches de Liege
de différentes zénes

< — —_— -

A

Découpage selon la forme et la direction

|<

Natif iPour traitement

Protocole de traitement: Ebullition et THT i
¥
Mesure du poids, dimension et de la porosité, test des | !
changements mécanigue par IR, MEB et TGA |
7y I
¥ —_— |
Méthode expérimentale Modélisation de la
conductémetrique masse réduite |
C Y, |
I
|
|
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Calibrage du modeéle aves données expérimentales .
|
— )
Erreur <= Erreur impos¢ ——— — —
Determination de Dapp Non
¥

Optimisation du Dappw par Bat-Algorithm

Choix du secteur d’application selon le Dapp |
I en fonction des parameétres opératoires et physiques du matériau |

Figure V.1 : Processus de détermination du coefficient apparent de diffusion de masse.
IV.3 Expérimentation a la détermination du transfert
IV.3.1 Préparation des échantillons

Dans cette étude, le protocole expérimental consiste a préparer des copeaux de liége
naturel provenant de trois régions en Algérie, notamment Jijel, Médéa et Skikda. Ces
spécimens ont été collectés auprés de l'unité industrielle «<EPE Jijel Liége Etanchéité SPA" et

sur d’autre cite. Ces copeaux proviennent de liege de haute qualité [53].

Chaque échantillon présent un coupeau d’une seule zone et d’une seul direction sois a

1’état native ou traiteé, I’organigramme si dessous présente tous les échantillons étudié.
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Liege du premiére qualité
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Figure 1V.2 : Organigramme des échantillons étudié.

Les spécimens ont été découpés en blocs orthotropes dans une direction spécifique
(figure VI.3). Les dimensions ont été déterminées selon les dimensions appropriées requises
pour la méthode de conductimétrie. Pour le calcul du coefficient de diffusion (Dapp), des
plaquettes ont été utilisées, avec une surface moyenne de facettes de 1,934x10° m? et une

épaisseur moyenne de 5,91x10° m dans une direction donnée.

80 ym

80 um
Figure 1V.3: Orientation cellulaire dans une coupe de liége observé par MEB [55].
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IV.3.2 Analyse thermogravimétrique (TGA)

La thermogravimétrie est définie comme une méthode qui mesure le changement de
masse d'un coupeau soumis a des cycles de chauffage a des températures prédéfinies dans le
temps (mode isotherme) et dans une atmosphére controlée [118,119]. Elle permet d'effectuer
une analyse quantitative des transformations qui se produisent au sein du liege lors d'un
traitement thermique dans une atmosphére soigneusement contrdlée (figure 1V.4). Les
mesures ont été effectué par 1’appareil PC/PG NETZSCH STA 409 (URMPE, UMB,
Boumerdes, Algérie), avec un plan de chauffage linéaire de 5°C/min, couvrant une plage de

température allant de la température ambiante a 600°C.

o Cork-Exp- T_Kermezli DT {uVing)
Mass Change: 2.91 % Texo
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\
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Figure 1V.4 : Etude thermogravimétrique du liége de Skikda, en Algérie.

A partir de I’analyse proposée, il a été possible de surveiller la diminution de masse
des coupeaux en fonction de la température. Cette réduction a apporté des données précieuses
et une compréhension treés approfondie sur l'effet des différentes étapes de traitement
thermique (THT) sur les zones d’élimination de quelque élément constitutif qui contribuent a
la durabilité du matériau (par exemple, la cellulose a 215°C, I'némicellulose a 385°C, la
lignine a 460°C). De plus, cette étude a permis d'identifier le palier d'homogénéisation du
cycle de traitement thermique d’échantillon de liége a une température 175°C, ainsi que le
début de la courbe ou la progression devient plus prononcée, indiquant une diminution de

poids substantielle.

Durant le processus de chauffage de I'échantillon, différentes températures ont
provoqué la libération de composés volatils, ce qui démontre I'importance de la température
sur la composition chimique du liege traité. L'analyse (TGA) du liége non traité reproduit

(Figure 1V.4) a révélé des résultats significatifs. Au cours du processus de chauffage, Une

49



Chapitre 1V Modélisation et expérimentation

diminution de poids d'environ 3 % a été observée jusqu'a ce que la température atteigne 175
°C. La phase de séchage comme si la température inférieure a 200 °C (premiére étape), le
temps laquelle I'numidité résiduelle est éliminée. Le liege reste thermiquement stable jusqu'a
240°C, avec une perte de masse de 6% par rapport a sa masse initiale, sans que les
constituants principaux ne se dégradent encore. Entre 175°C et 500°C, Une diminution

constante de la masse de 64,99 % a été relevée, affichant une tendance linéaire.

1V.3.3 Traitement THT et ébullition

Le procédé de traitement se présente en 4 variantes selon le tableau V1.1. Le traitement
de THT est effectué par un four de haute qualitt NABERTHERM '30-3000°C" (figure 1V.5)
Avec des rythmes de chauffage variés, sous un gaz inerte (Argon). Tandis que 1’ébullition se

réalise dans I'eau distillée a 100°C pendant une heure,

Figure IV.5: ‘ de traitement thermique NABERTHERM.

Le protocole de THT est inspirée des travaux de référence [120], avec une
modification du taux d'augmentation de température et un palier d'homogénéisation des
échantillons a 175°C a la place de 165°C. Cette température est en relation directe avec le
point de fusion global de la subérine, ainsi qu'avec le début de la courbe de perte de masse,
caractérisée par une pente plus accentuée, comme indiqué par le spectre de I'analyse TGA. A
la suite de chaque ébullition, une période d'aération naturelle d'environ 15 jours est observée
pour le séchage des échantillons. Jusqu’a ce qu'ils atteignent un taux d'humidité d'équilibre
compris entre 2 et 9%. Ensuite, les copeaux sont placés dans une étuve a 103°C pendant 3
heures afin de les sécher, permettant ainsi de mesurer la variation de masse et de dimensions
au fil du temps. Avant chaque essai, les échantillons sont pesés, Par ailleurs, a chaque niveau
de température, on procéde a des pesées pour quantifier la perte instantanée de masse ainsi

que les modifications de dimensions.

50



Chapitre IV Modélisation et expérimentation

Tableau IV.1: Diverse variante du procéde expérimental.

Protocole 1 Protocole 2 Protocole 3 Protocole
3
Les échantillons | A1 | B1 C1 A2 | B2 C2 A3 | B3 C3 D
Traitement
Procédure 1 | Ebullition | X X X X
Procédure 2 THT 5°C | 1°C | 0.5°C | 5°C | 1°C | 0.5°C | 5°C | 1°C | 0.5°C
Procédure 3 | Ebullition X X X

D’aprés les 4 protocoles on inspire le 5°™ protocole qui est considérer comme
optimum, un échauffement de 1°C/min jusqu’a 175 °C dans une période de 150 min, un
palier d’homogénéisation a 175°C d’environ 75 min précédente un autre échauffement de

5°C/min dans une courte durée 25 min.

250 4 |End of treatment level
[ Treatment ::}'::lel
200+ 5°C/ min—
g Thermal homo gen.isafionr\
;:'J 1501 |Coo].f.ng phase
by
=
EQE 100 4
50 1
[] v T T T T T T T
0 50 100 150 200 250

Time (min)
Figure IV.6 : Cycle de THT optimale.

Selon la recherche bibliographique et les résultats expérimentaux obtenus, il peut étre
conclu que I'némicellulose le premier composant a se dégrader, (Figure IV.7), d'aprés les
recherches [121 ,122] la plage de dégradation s'étend de 177°C a 427°C, tandis que les études
[123 ,124,12] mentionnent généralement une dégradation de I'némicellulose a partir de 200°C
jusqu’a 300°C. En revanche, la subérine présente une plus grande stabilité et sa dégradation se
produit dans la plage de température de 230°C & 370°C. A l'intérieur de cette plage, Une
transformation chimique de la structure a été observée, attribuable a la dégradation de la
cellulose. Généralement, selon les chercheurs, les diverses celluloses atteignent leur taux de

décomposition maximal entre 365°C et 440°C [125].
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La quatrieme zone, au-dessus de 457°C, correspond a une dégradation continue des
lignines, comme il est indiqué dans des études sur le bois et le liege [55,126]. La perte de
masse continue démontre que la dégradation de la lignine se produit & une cinétique plus lente

par rapport aux autres composés [127,128].

Cellulose
Hémicellulose
Lignine
Subérine
0°C 230°C  315°C 370 100 490°C  600°C i

Figure 1V.7 : Décomposition thermique des constituants chimiques du liége a différentes

températures.

D'aprés les données présentées dans la Figure V1.7, il est clairement discernable que la
superposition des domaines permet d'identifier les zones de dégradation des éléments, ce qui

reflete efficacement la perte de masse mesurée par thermogravimétrie [129].

IVV.3.4 Caractérisation morphologique

1VV.3.4.1 Microscopie électronique a balayage

Les échantillons de liege, qu’ils soient naturels ou traités, ont été examinés au
microscope électronique a balayage (MEB) Quanta 250 de la société FEI (figure 1V.8). Cette
étude a été menée dans le cadre d’une prestation de services demandée a la division de la
filiale du Centre de Recherche Scientifique et Technique en Analyse Physico-Chimique
(CRAPC EXPERTISE, Bou-Ismail, Tipaza), en partenariat avec le département matériaux et

environnement de I’Université de Médéa.

Le systeme de configuration choisi comprend un niveau de pression de vide faible, a
60 et 50 Pascal respectivement, ainsi qu’une tension du faisceau principal réglée entre 15 et
20 KV. Le dimensionnement du spot du faisceau d’électrons est fixé a 3, et le detecteur utilisé
est le LFD (détecteur de faible débit d’¢lectrons). La distance de travail peut varier entre 8,1
et 14,2 mm, tandis que les facteurs de grossissement disponibles sont de 500X, 2000X et
2500X.
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Figure 1.8 : Image du Microscope Electronique a Balayage.

1V.3.4.2 Mesure de la densité du liege

L’utilisation de la méthode de pesé nous a permet de déterminer la densité du matériau
poreux sec. Nous avons mesuré le volume de 10 échantillons de forme cylindrique standard
provenant de la méme planche de liége, fabriqués a l'aide d'une machine de remplissage
automatique (Tableau 1V.2). La mesure de la hauteur de chaque cylindre est réalisé au moyen
d’un pied a coulisse, offrant une précision de 0.01 mm, les valeurs de hauteur varient entre
(43,42 mm et 44,28mm). Chaque cylindre est de volume moyen Vcyiingre = 20352,4x10°° m®,
Avec une balance de trés bonne précision (ARRV70 OHAUS) 0.001 g ont éte effectuées les
mesures de poids. Chaque cylindre de liege est de masse varié entre 2,324 g et 3,489 g.

Suite a une série exhaustive d'expérimentations et de mesures méticuleuses, nous
avons réussi a déterminer la densité moyenne du matériau poreux lorsqu'il est complétement
sec pmoy = 154,2814 kg/m®,
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Tableau 1V.2 : Comparaison entre la densité moyenne des échantillons et les valeurs de
densité rapportées dans la littérature.

Echantillon Volume Masse | Masse volumique
Masse (10 °mq) | (10 2 ko) (kg/m?)
1 20451,3 3,084 150,7972
2 20220,4 2,324 114,9337
3 20452,2 3,308 161,7426
4 20437,4 3,390 165,8720
5 20253,9 3,278 161,8451
6 20397,7 3,161 154,9682
7 20794 3,162 152,0630
8 19889 3,083 155,0099
9 20349,7 | 3,489 171,4522
10 20278,4 3,121 153,9076

IV.3.4.3 Etude physico-chimique du ligge par (FTIR).

Les spectres FT-IR (Figure 1V.9) [130] montre la comparaison de liege traité et de

licge a I’état naturel. Les deux courbes ont des pics et des creux a des nombres d’onde

similaires, mais leurs intensités varient. La courbe bleue représente le liege naturel et la

courbe rouge représente le liége qui subit un traitement thermique. Le liége traité présente a

une diminution de 1’absorbance par rapport au liege naturel cela peut indiquer une réduction

des groupes esters dans la subérine du a un traitement thermique contrairement le liege naturel

présente une absorbance supérieure, cela peut signifier qu’il contient plus de groupe

fonctionnels qui absorbe la lumiéres infrarouge
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Figure IV.9 : IR-FT Le spectre des échantillons de liege naturels et traités.

1V.3.5 Détermination du coefficient de diffusion massique apparent (Dapp)

Le coefficient de diffusion massique apparent est utilisé pour évaluer la vitesse a
laquelle les substances se propagent a travers le liege, en tenant compte des éventuels
obstacles et interactions présents dans le matériau. Ce coefficient peut étre déterminé
expérimentalement en mesurant les variations de concentration des especes a travers le liege
au fil du temps. Les différentes étapes impliquées dans le calcul sont visualisées dans schéma
suivant (Figure 1V.10).

Protocole exprimentale
conductemeétrique

Bas algorithme
Optimisation

Bat alzorithm

Optim isatk

calibration des donnée
expnmentale avec le modele

Figure 1V.10 : Schéma de procédure
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1VV.3.5.1 Méthode conductimétrique

Les échantillons préparés selon les parametres de forme dont les directions radiale
longitudinale et tangentiel, la zone et la nature sont imprégnés sous vide avec le soluté (NaCl)

0.7 M avec le protocole de la figure suivante:

(1) Copeau de liege

(2) Pompe a vide

(3) Sonde de pression

(4) Entonnoir (NaCl)

@ Vanne motorisée

(6) Carte d’interface

(7) Systéme d'acquisition de données
Resistance

® Thermocouple
Régulateur de tension

(11) Connector

Figure 1VV.12 : Schéma représentant le procédé d'imprégnation sous vide.
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Le suivi de I’évolution de la concentration diffusante de I'espéce chimique en régime
transitoire (Figure 1V.12). Elle consiste a introduire I’échantillon imprégné auparavant dans
un volume de 1000 ml d'eau distillée et ionisée pour &tre soumis a une vitesse d’agitation de
120 tr/min. Apres 1’étalonnage du conductimétre (CONSORT C832) en commence & relever
les conductivité qui sont initialement nulle, en poursuivre le relevé aprés I’introduction du
copeau dans la solution. L'acquisition de cette mesure est réalisée au moyen d'une interface
informatique élaborée par les ingénieurs de I'Université de Médéa, laquelle permet d'afficher
en temps réel les données expérimentales recueillies sous forme graphique (figure 1V.13).

S EEERERR
SR
L1

12. Conductimétre
13. Agitateur

Figure 1V.13 : Représentation graphique de I'équipement de mesure de la concentration.

Dans le processus d'évaluation du coefficient de diffusion, il est nécessaire de calculer
la concentration du soluté relaché a I'état d'équilibre m. (mol) pour des durées
considérablement prolongées (160 minutes). Cette valeur est approximée en utilisant

I'expression qui suit :

My = Cp- (Usol)échantillon = Co.&y-€y. Sy Vi1

En considérant que I'état stationnaire est atteint, ce qui conduit a une concentration

d’équilibre du milieu (en mM) est :

C, =2 VI.2

Usol

Ou co, L'intensité de la concentration de soluté initial dans le copeau (exprimée en
mol/L) ; en: La dimension en épaisseur du copeau imprégné d'humidité. (cm); Sh: La
superficie latérale du coupeau humide en (cm?) ; en: La porosité de I'échantillon dans son état
humide ; vg,; : La quantité de liquide de la solution (mesurée en litres) ou I'objet est immergé.
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La détermination expérimentale de la substance relachée au temps t (mt)exp @ partir de

la mesure instantanée de la concentration (Ct)exp €n recourant a la formulation ci-dessous

(mt)exp = (Ct)exp-vsol V.3
Avec
C. = conductivité instantannée corregée _  0o¢t V.4
t ™ conductivité du(cation+Anion) T 12645

1V.3.5.2 Modélisation mathématique

Pour la modélisation on recoure a un bilan massique introduisant les hypothéses
simplificatrices avec les conditions initiale et aux limites a donné: L’équation de

conservation de la masse devient simplifiée a :

Terme D’accumulation — Terme de diffusion = 0
V.5
Soit
% _ . aZCi(C,t) _ E aCi(C,t)
oc ~ Diapp ( ac2 ¢ ac ) V.6

Ou C; est la concentration de I'espéce chimique diffusante (i) (en mol/m3), le temps de
diffusion est noté t (en secondes), et C est utilisé comme une coordonnée spatiale ((=x {=r:
coordonnée axiale et radial a partir du centre du copeau. La constante f dépend de la
géomeétrie du composite, prenant la valeur de 0 dans le cas d'une structure plane, avec une
épaisseur (21).D’apres les conditions appliquées on aura le systéeme suivant :

92 ci(xt)  Oci(xt)

Diapp dx2 at

0

x>0
Ci(x;t)|t —0 = Cio

=1
ci(x, t)If> 0 = Cip V.7

aci(x, )| x =0
0x t>0
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Dans le processus de resolution de I'équation du modele, nous supposons que la

concentration a la surface du copeau est Cip.

En appliquant la transformée de Laplace, on peut exprimer la variation de la
concentration de I'espece diffusante par la résolution de I'équation aux dérivées partielles.

L'expression analytique associée est donnée par :

cixb=Cio _ 1 4y -nn (2n+1).m _ (2n+1)2.1% Djapp
Cip—Cio 1 T[Zn=0 {(2n+1) cos ( 21 'X) -exp( 412 't} V.8

Sachant que

Me _ S V.9

Moo Coo

L’étude est fait par une symétrie de la surface diffusante centrale du copeau (x = 1),

L'évolution de la masse de I'élément en diffusion au cours du temps est formulée par :

me_ 4 _8yoo [ 1 _ @n+1)* 7 Digpp }
el S )i e exp( L IV.10

Un programme Matlab a été développé pour effectuer Il'ajustement des données
expérimentales a 1’expression analytique de la solution dérivée du modele, en tenant compte

les parametres (zone direction et nature) expérimentale pour chaque cas.

1VV.3.5.3 Optimisation par Bat-Algorithme

Dans la derniere étape de la détermination de Dapp, l'ajustement du modele aux
données expérimentales est suivi d'une exploration d'une approche d'optimisation précise,
inspirée des comportements naturels et des techniques génétiques [131 ,132]. l'algorithme des
Chauves-souris (Bat Algorithme) se distingue comme l'un des méthodes de résolution
innovantes développés en 2010 par Yang Xin-She [134]. Ces représentations et algorithmes
sont cruciaux scientifiguement et pratiguement, cherchant a réduire I'erreur entre la fonction
de transfert et les données mesurées [135,136], visant a estimer Dapp en corrélant le schéma

de transfert de masse avec les résultats expérimentaux.

L'objectif est d'optimiser la correspondance entre les prédictions du modele et les

données expérimentales pour obtenir une estimation précise de Dapp.
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Le Bat Algorithme utilise divers mécanismes comme I'ajustement de la fréquence et la
modulation du volume sonore pour guider la recherche de solutions. En permettant aux
"chauves-souris virtuelles" d'explorer les régions prometteuses, il optimise le calage du
modele de transfert de masse avec les données expérimentales, améliorant la précision des

résultats de recherche.

L'utilisation de la frequence guide les mouvements des chauves-souris de maniére
adaptable, tandis que I'ajustement du niveau sonore et de la fréquence des impulsions
équilibre I'exploration et I'exploitation. Le Bat Algorithm, simple et flexible, est applicable a
divers problémes d'optimisation dans des domaines variés tels que la classification et la
planification [136].

Cet algorithme repose sur des régles fondamentales [121]:

1. L'accord de fréquence : Les chauves-souris ajustent leur fréquence d'émission des
pulsations pour explorer différentes zones de I'espace de recherche. Les chauves-
souris avec des fréquences plus élevées ont plus de chances d'explorer de nouvelles
solutions.

2. Le volume sonore (loudness) : Le volume sonore contréle I'intensité des pulsations
émises par les chauves-souris. Les chauves-souris avec un volume sonore plus élevé
ont une probabilité plus élevée de trouver des solutions prometteuses.

3. L'émission d'impulsion : Les chauves-souris émettent des impulsions pour
communiquer entre elles et partager les informations sur les solutions. Cela permet
d'exploiter collectivement les connaissances acquises et de guider la recherche vers

des solutions plus optimales.
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En utilisant l'algorithme BA, nous avons appliqué notre modele aux résultats
expérimentaux en utilisant une gamme de fréquences en prenant comme point central la
valeur du coefficient (£10%) * Dapp, qui a été déterminée par ajustement. Cela est conforme a
I'organigramme présenté dans la figure 1V.14. Gréce a cette approche, nous avons abouti a
I'obtention d'un coefficient de diffusion d'une extréme précision, présentant une variation

d'environ 107,

— Données expénimentales

\
v
v

[Dmin-Dmax] j«——

+

Waleurs prédites

awyobpy-1eg

$ Non

Oui
+
Coetticient de di ftusmn)

optimisé

Figure 1V.14 : Optimisation par algorithme des chauves-souris (BAT-ALGORITHME).

1VV.3.6 Conclusion

La méthodologie expérimentale adoptée dans cette étude offre une approche complete
et rigoureuse pour évaluer la diffusion du liege, un processus influencé par une multitude de
parameétres. En combinant des techniques analytiques telles que la thermogravimétrie (TGA),
la microscopie électronique a balayage (MEB) et la spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (FTIR), nous avons pu obtenir des données précises et détaillées sur les
caractéristiques de diffusion du matériau. Cette approche multidisciplinaire nous a permis
d'explorer en profondeur les mécanismes de diffusion du liege et d'identifier les facteurs clés

influencant ce processus.
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Chapitre V Résultats et Discussion

V.1 Introduction

Le présent chapitre focalise sur I'estimation du comportement mécanique du liege
traité a différentes parameétres par le biais de Réseaux de Neurones Artificiels (RNA) et de la
Méthode des Plans d'Expériences (DOE) apres détermination expérimentales des coefficients
de diffusion. A travers cette section, nous allons examiner en détail les résultats obtenus lors

de notre investigation, ainsi que les implications et les interprétations qui en découlent.

La combinaison novatrice de l'utilisation des RNA et de la DOE offre une approche
robuste et précise pour prédire le comportement mécanique du liége, ouvrant ainsi la voie a

une meilleure compréhension de ses propriétés et de ses performances.

Cette analyse des résultats nous permettra de discuter des tendances observées, des
facteurs influencant le comportement mécanique du liege, et des implications pratiques de nos
directives. Globalement, ce chapitre vise a fournir une perspective compléte sur les résultats
de notre étude, tout en ouvrant la voie a des discussions approfondies sur l'utilisation des

RNA et de la DOE dans I'estimation du comportement mécanique du liege.

V.2 Expérimentales

V.2.1 Isolation sous D’effet du traitement

L'analyse des graphes (Figures V.1, V.2) révéle une tendance significative dans la
variation de la concentration en fonction du temps entre les échantillons de liege a I'état natif
et ceux ayant subi un traitement, comme illustré respectivement par les courbes noires et
rouges. Il est clair, a travers les trois graphiques, que le liege traité présente une diffusion plus
lente par rapport au liege a I'état naturel, ce qui se traduit par une différence marquée dans

leur comportement de diffusion.
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Figure V.1: Variation de la concentration en fonction de 1’état du liege.
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Figure V.2: Variation de la concentration en fonction de 1’état du liege.

Cette différence de diffusivité entre les échantillons peut étre attribuée a une variété de
facteurs, y compris les changements structuraux induits par le traitement, les interactions entre
les composants du liége et les modifications de la surface. Il est également important de noter
que cette réduction de la diffusivité peut étre bénéfique dans certains contextes, en offrant une
meilleure résistance aux processus de diffusion indésirables ou en améliorant la durabilité du

matériau dans des environnements spécifiques.
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V.2.2 TIsolation sous ’effet de la Zone de récolte

Les graphiques (Figure V.3 et V.4) présentent I'impact des zones de récolte du liege
sur la diffusion massique en suivant la variation de la concentration en fonction de temps. Les

données indiquent une diffusion moins prononcée pour les échantillons de Jijel et celle de
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Figure V.3 : Variation de la concentration en fonction de la zone de récolte du liége.
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Figure V.4: Variation de la concentration en fonction de la zone de récolte du liége.
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V.2.3 Isolation sous I’effet de la Direction de coupe

Les figures V.5 et V.6 illustre I'influence de la direction de coupe sur la diffusivité du
liege. Les deux graphiques présentent des échantillons distincts et mettent en évidence que le
liege coupé tangentiellement présente une diffusivité réduite. Cela signifie que les coupes sont
faites parallélement aux couches de croissance du liege. Cette méthode de coupe réduit la
perméabilité du matériau, ce qui diminue sa capacité a permettre la diffusion. En revanche,
pour les coupes radiales, c'est-a-dire perpendiculairement aux couches de croissance, cela crée
des voies de diffusion plus efficaces a travers le matériau, favorisant ainsi une diffusivité plus

élevée.
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Figure V.5 : Variation de la concentration en fonction de la direction de coupe du liége.
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Figure V.6 : Variation de la concentration en fonction et de la direction de coupe du liege.

V.2.4 Validation du modéle

Les résultats experimentaux avec le modéle de diffusion démontre un excellent accord

entre le profil expérimental de concentration instantanée de I'électrolyte et celui prédit par le

modele, comme illustré dans la figure V.7, figure V.8 et figure V.9. Cette concordance

témoigne de la capacité du modéle a décrire fidelement les phénomeénes de transfert de masse

dans I'échantillon de liege.

Skikda Longitidinale

0,25 traité EX
traitée MO
—— native EX
= 0204 |—— native MO
£
5
5015+
c
@
(8]
S 0,10
Q
0,05
0,00 —
0 20 40 60

80

T T T T T T T T
100 120 140 160

Temp (min)

Figure V.7 : Calage des résultats expérimentaux avec le modéle de diffusion.
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Figure V.8 : Calage des résultats experimentaux avec le modéle de diffusion dans les 3 zones.
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Figure V.9 : Calage des résultats expérimentaux avec le modeéle de diffusion.

V.3 Modélisation neuronale
Le développement du modele ANN dont la base expérimentale qui contient 2880
(matrice 160x18) est réparti en 70% pour I’apprentissage, 15% pour validation et 15% pour

les tests, a dégagé des parametres d’une architecture qui comporte 5 neurones a I’entrée et 1

neurone a la sortie et avec les paramétres de modélisation suivante :
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V.3.1 Nombre de couches cachées

On a testé le réseau avec plusieurs architecture avec le nombre de couche cachee est
de 1 et 2 dont le nombre de neurone varie de 4 a 6. La figure V.10 montre lI'impact des
couches cachées sur les performances du réseau neuronal, la valeur de R? augmente avec
I’augmentation du nombre de neurone jusqu’a 6 neurones la valeur atteint le maximum et que

le R? maximal était de 0.9992, obtenu pour 2 couches cachées dans le réseau.

0,9994
—=— 1 couche

099921 | ®2couche .

0,990 - e

0,9988 | /
o 0,9986 | e
4

0,9984 .
////
d
d
09982 -
d
0,9980 | /

0,9978 4

T T T
4,0 45 5,0 55 6,0

nombre of neurones

Figure V.10 : Détermination du nombre de couches cachées en fonction de R?,

V.3.2 Nombre de neurones

Les figures V.11 et V.12 montrent la performance de formation du réseau en termes de

R? et de RMSE d’un réseau varie de 5 a 15 neurones.

Le R? le plus élevé a été obtenu pour 5 et 13 neurones dans la couche 1 et 2
successivement, soit 0.9998. La tendance est d’augmenter le nombre de neurones dans la

couche cachée pour avoir des résultats précis.

Meilleur

Figure V.11 : Optimisation de R? en fonction de 1’architecture de réseau.
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Meilleur [°

Figure V.12 : Variation de RMSE en fonction de L’architecture de réseau.
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Figure V.13 : Architecture du réseau.

D'apres les résultats présentés sur les figures 11 et 12, il s’est dégagé que l'architecture
optimale pour notre modele neuronal est (5-5-13-1) (Figure V.17). Le tableau 2 résume les

parameétres mis en jeu pour la détermination du modele optimisé obtenu par ANN.

Tableau V.1 : Caractérisation des RNA adopte.

Input layer | Hidden layer 1 Hidden layer 2 Output layer

Algorithm | Neurons | Neurons AF Neurons AF Neurons AF

type
yp number number number number

Network

FFBP NN SCG

(newff) | (trainscg) > 5 |purelin| 13 ) purelin 1 | trainim
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V.3.3 Réseau optimal

La figure V.14 monte la performance du réseau dans le cas de 3 epoch est de
0.038146, le modele ANN optimal était composé de 2 couches cachées avec de nombreux
neurones (5-5-13-1).

Best Validation Performance is 0.038146 at epoch 3
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Figure V.14 : Courbe de performance.
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Les courbes de la figure V.15 représente une analyse de régression comparant les
sorties predites (YY) aux valeurs cibles réelles :

e Graphique d’apprentissage (Training) : Ce graphique montre la performance du
modéle sur I’ensemble d’apprentissage (données utilisées pour entrainer le modéle),
La corrélation R est de 0,91197, ce qui indique une forte relation linéaire positive
entre les prédictions et les valeurs réelles.

e Graphique de validation et de test: Ces graphiques montrent la performance du
modele sur un ensemble de données de validation et de test (données non utilisées
pendant ’entrainement). La corrélation R de validation et de teste égale 0,91012 et
0,91371 successivement, ce qui confirme une forte relation linéaire positive entre les
prédictions et les valeurs réelles.

e Graphique global (All) : Ce graphique combine toutes les données (apprentissage,
validation et test) pour évaluer la performance globale du modéle. La corrélation R est
de 0,91195, ce qui suggere encore une fois une forte corrélation entre les prédictions et
les valeurs réelles. Plus les lignes en pointillés et solides sont proches 1’une de I’autre,
la capacité du modeéle a prédire les nouvelles données est meilleure. Les valeurs R
élevées indiquent que le modele a une bonne capacité prédictive.

Cependant, dans cette étude, le modele développé peut étre utilisé pour prédire le
coefficient de diffusion pour n'importe quelle qualité de liege (nature, direction de coupe et la

zone d’élevage) dans la plage donnée des parametres d'entrée utilisés pour former le réseau.

L'inclusion de plusieurs parametres d'entrée différents, comme dans cette étude, peut
aider a définir le processus et ainsi présenter un modéle généralisé ou universel pour prédire la

performance d’isolation du liége.
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Figure V.15: Graphiques de régression.
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V.4 Approche de la théorie des plans d’expériences

Etant donnés que les trois facteurs retenus dans le cadre de cette étude sont tous de
nature qualitative, alors on a approché leur influence sur le coefficient de diffusion par le
recours a la théorie des plans d’expériences ou on leur a affecté abstraitement des niveaux
distincts lors de leur couplage. Suite a la combinaison des facteurs deux a deux, ce couplage
conduit a I’établissement de trois modeles complets qui s’y rapportent. Ainsi, un modéle
complet a trois facteurs et deux niveaux est testé pour discerner I’effet de chaque facteur et

des interactions. 1l se dégage que le modeéle général est de la forme linéaire:

Diapp = Ao+ ay *Xx1 +ap * X + a3 * X3+ Agp * XXy + Qg3 * X1 X3 + Ap3 * XpX3 +

A123X1X2X3 + € V.1

ou a; est I’effet du facteur i, alors que a;j, sont les interactions supérieures des facteurs i, j et
k. La détermination de leurs valeurs respectives est obtenue en exploitant les expériences
ciblées par la matrice d’expériences. On précise que chaque modéle se concentrerait sur deux
niveaux et trois facteurs spécifiques en explorant une partie spécifique de I'espace des facteurs
pour appréhender leur impact respectif et faciliter I'interprétation des résultats obtenus. Il en
sort qu’on doit dégager trois matrices distinctes pour réaliser, de facon optimale, les 24
expériences pour I’estimation, pour chaque combinaison, les coefficientsa;, a;; et a;j. Ayant

procédé par codage des facteurs, la matrice d’expériences est donnée par le tableau I.

Tableau V.2 : Matrice d’expériences

Ordre de
’expérience I oy | xg | X3 | X1 %, X1 * X3 Xy * X3 xpxxp x| (D A”p)i
1 RN ERERE +1 +1 +1 -1 (D app),
2 +1 [ +1] -1 | -1 -1 -1 +1 +1 (9 Avv)z
3 +1 | -1 | +1| 1 -1 +1 -1 +1 (@ Azw)s
4 +1 | +1 | +1 | -1 +1 -1 -1 -1 (@ Apv)4
5 +1 | -1 ] -1 | +1 +1 -1 -1 +1 (@ App)s
6 +1 [ +1] -1 | +1 -1 +1 -1 -1 (D avn),
7 +1 | -1 [ +1 | +1 -1 -1 +1 -1 (D ap),
8 +1 [ +1 ] +1 | +1 +1 +1 +1 +1 (D app),
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Les coefficients a;, a;; et a;;; sont facilement calculés en utilisant les résultats experimentaux
(D Am’)z consignes dans le tableau V.3. Dans la partie de definition de facteurs, on rappelle

que I’étude porte sur la combinaison de:
1) facteurs géographiques (lieux de plantation) a savoir Jijel, Médéa et Skikda ;
2) facteurs liés a la direction de coupe de 1’échantillon de liége (radiale, longitudinale et
tangentielle) ;
3) facteurs se rapportant au traitement thermique ou non du copeau.

Par ailleurs, la diffusivité D 4, est déterminée par voie expérimentale, en utilisant la
méthode conductimétrique d’une part, et par calage de tels résultats par I’équation obtenue par
résolution de diffusion de Fick établie en régime non stationnaire d’autre part.

Par ailleurs, il y a lieu de mentionner que le dépouillement des résultats de I’analyse
par la méthode des plans d’expériences et particuliérement 1’analyse de significativité de la
régression, par la technique de ’ANOVA, implique la répétition des expériences aux points
délimitant le domaine d’expérimentation. Toutefois, le recours a certaines hypotheses permet
d’alléger considérablement cette analyse. Principalement, ces Quatre hypotheses sont souvent
citées dans la littérature.

e Hypothése 1 les interactions d’ordre trois et toutes celle d’ordre plus élevé peuvent
étre négligées.

e Hypothése 3 Si deux facteurs sont fort, on se méfiera de leur interaction qui peut étre
forte.

e Hypothése 4 Si deux facteurs sont forts, on suppose que leur interaction I’est aussi

e Hypothése 5 Un facteur principal faible et un facteur principal fort engendrent le plus,

souvent mais pas toujours, une interaction faible.

On rappelle que 'ordre d’expérimentation est totalement défini par la matrice
d’expériences ou on a retenu un plan factoriel complet a deux niveaux et a trois facteurs.
Ayant défini les facteurs expérimentaux qualitatifs (zone de plantation, direction de coupe,
I’état du copeau traité ou non) d’une part et apreés avoir identifié les expériences a réaliser par
le biais de la matrice d’expériences d’autre part, nous avons dénombré trois séries de
matrices d’expériences ou nous avons suivi 1’évolution temporelle de la concentration. Par
conséquent et a titre d’illustration on présente 1’évolution de la concentration avec le temps

pour I’expérience classée d’ordre 3 et 6 pour chaque série d’expériences ou on a regroupé les
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résultats qui s’y rattachent. On note que les expériences sont subdivisées en trois sous-
groupes, définis par trois matrices d’expériences différentes alors qu’on projette 1’analyse de
I’interaction entre les différents facteurs, a savoir la zone de plantation, la direction de coupe
et ’état de 1’échantillon du liege (natif ou traité¢). Pour chaque facteur, on a affecté deux

niveaux, définis par leur codage soit -1 et +1.

V.4.1 Premiére série d’expériences

Dans le Tableau V.3, nous avons défini les facteurs ainsi que leur codage en vue
d’étudier leur impact sur le coefficient Dapp. Les données expérimentales se rapportant a
I’évolution de la concentration en NaCl dans le milieu aqueux, peuvent étre scrutées dans la
Figure V.16. Il y a lieu de mentionner que les trois facteurs sont dénotés A, B et C

respectivement.

Tableau V.3 : Codage des facteurs influencant la diffusivité apparente, Dapp.

Zone de plantation (A) Direction de coupe (B) Etat du copeau de liege (C)
Médéa (+1) Radiale (+1) Traité(+1)
Jijel (-1) Longitudinale(-1) Natif(-1)
0v30 T T T T T T T 0,40 T T T T T T T
0,351 i
0,25 4
/ 0307 /
% 0201 1 % 0,25 4
.§ 0,15 B § 0,20 4 —
g § 0,15 4
8 0,10 ; 4 8
5 Jijel longitudinale natif 0107 4 1
oos{ 7 < Jijel radiale natif
¥ 0,05 i
0,00 T T T T T T T 0,00 T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Temp Temp

Figure V.16 : Evolution de la concentration de 1’espéce i (milli-moles/litre)
avec le temps pour les expériences portant les ordre 3 et 6.

Pour le calcul du coefficient Dapp, on précise qu’il est facilement estimable par calage

de ces résultats expérimentaux a la solution analytique de 1’équation de diffusion de Fick. Les

valeurs, ainsi obtenues, sont consignées dans le tableau V.4.
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Tableau V.4 : Evolution de la concentration de 1’espéce i ( moles/litre) avec

le temps et I’ordre d’expérimentation du modéle 1

t(mn)
Ordre t=0 | =5 | t=50 | t=rs | 100 | TEBO 1 1160 | 10r3,,
d’expérience
1 1,076 | 9,841 | 40,149 | 4,631 |55389 |60,727 | 64,250 | 2,62
2 0,789 | 11,734 | 47,677 |56,700 | 65149 | 68,477 | 73,941 | 3,93
3 19,694 | 35,137 | 164,361 | 200,058 | 216,888 | 241,708 | 285,596 | 36,00
4 16,765 | 8,196 | 152,075 | 175247 | 190,431 | 210,517 | 238,987 | 29,00
5 4,967 | 15,929 [59,178 | 73,788 | 77,111 | 84613 |91,139 | 4,57
6 39,040 | 77,480 | 200,554 | 230,901 | 269,722 | 331,608 | 365,259 | 50,70
7 4,855 | 15708 | 58,524 | 72,988 | 76,278 | 83,705 | 90,166 | 4,50
8 18,979 | 42,388 | 166,667 | 191,899 | 208,494 | 230,383 | 259,747 | 34,00

V.4.2 Deuxiéme série d’expériences

Dans une logique identique d’analyse et de présentation de résultats, on s’est conformé

aussi bien au codage de facteurs de cette deuxiéme série de facteurs a travers le tableau V.5

d’une part, et en suivant I’évolution de la concentration de I’espece diffusante (molécule de

NaCl) ainsi que le coefficient Dapp estimés via le tableau V.6.

Tableau V.5 : Codage des facteurs influencant la diffusivité apparente, Dapp

Zone de plantation (A)

Direction de coupe (B)

Etat du copeau de liége (C)

Médéa (+1)

Radial(+1)

Traité(+1)

Skikda (-1)

Tangentiel(-1)

Native(-1)
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Figure V.17 : Evolution de la concentration de 1’espéce i (milli-moles/litre) avec
le temps pour les expériences portant les ordre 3 et 6.

Tableau V.6. : Résultats expérimentaux de 1’évolution de la concentration et coefficient de
diffusion apparent.

t(sec)
Ordr t=0 | t=5 | t=50 | ©7° | t=100 | " 20| tz160 | 1073,
d’expérien
1 18,979 | 42,388 | 166,667 | 191,899 | 208,494 | 230,383 | 259,477 | 34,00
2 6,673 | 30,030 | 119,452 | 158,958 | 190,857 | 223,423 | 236,236 | 26,00
3 3183 | 9052 | 7,987 |30656 | 34,408 | 38,755 |42426 | 151
1 1727 | 7460 | 36,805 | 41858 |45341 |55,745 | 63,559 | 2,10
5 11,385 | 17,709 | 49,345 | 57,982 | 69,344 | 57,982 | 87,492 | 5,95
6 28,261 | 058,064 | 199,372 | 177,747 | 288,782 | 237,163 | 362,776 | 62,30
7 4967 | 15929 | 59178 | 073,788 | 77,111 | 84,613 | 91,139 | 457
8 1472 | 38,110 | 129,298 | 152,587 | 172,092 | 195546 | 222,748 | 22,50

V.4.3 Troisiéme série d’expériences

Cette série d’expériences est programmée pour boucler 1’analyse de 1’effet des
facteurs, prévus dans cette étude, sur le coefficient de diffusion tout en suivant la variation de
la concentration en NaCl dans le milieu aqueux ou est plongé le copeau saturé. Le suivi de la
concentration, et dans le méme esprit, nous avons présenté graphiquement et dans le tableau
suivant aprés avoir codé les trois facteurs. La Figure V.18 et les tableaux V.7 et 8 regroupent

le codage de facteurs et 1’évolution de la concentration de 1’espéce diffusante dans le temps
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ainsi que le coefficient Dapp Obtenu en appliquant le Bat algorithme suite au calage de données

expérimentales.

Tableau V.7 : Codage des facteurs influengant la diffusivité apparente, Dapp

Zone de plantation (A) Direction de coupe (B) Etat du copeau de liege (C)
Jijel (+1) Longitudinale (+1) Traité (+1)
Skikda (-1) Tangentielle (-1) Natif (-1)
E % 0,20
§002A - é ' :
s |/ §oxy /
o019 § 0,05 4 .i':
Jijel tangentiel traité Jijel tangentiel natif

T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160 0 20

Temp

T T T
40 60 80
Temp

T T T
100 120 140 160

Figure V.18 : Evolution de la concentration de 1’espéce i (milli-moles/litre) avec
le temps pour les expériences portant les ordre 3 et 6.

Tableau V.8 : Résultats expérimentaux de 1’évolution de la concentration et coefficient de

diffusion apparent.

t(sec)
Ordre t=0 t=5 t=50 t=75 | t=100 | t=130 | t=160 | 10*'3 %Dy,
d’expérience
1 17,472 | 38,110 | 129,298 | 152,587 | 172,992 | 195,546 | 222,748 22,50
2 0,860 | 7,528 | 27,909 | 31,082 | 38,826 | 41,964 | 43,846 1,17
3 19,694 | 35,137 | 164,361 | 200,058 | 216,888 | 241,708 | 285,596 36,00
4 14,517 | 45,287 | 153,500 | 177,747 | 213,067 | 237,163 | 263,707 51,90
5 1,075 | 9,841 | 40,149 | 46,311 | 55,389 | 60,727 | 64,250 2,62
6 7,315 | 35,389 | 149,545 | 170,897 | 185,962 | 208,877 | 257,433 30,50
7 4,473 12,117 | 51,243 | 57,982 | 62,625 | 76,724 | 80,801 412
8 3,183 | 9,052 | 27,987 | 30,656 | 34,408 | 38,755 | 42,426 1,51
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V.4.4 Analyse de I’impact de facteurs sur Dapp par la méthode de plan
d’expériences
Apres avoir réalisé les expériences prévues par la matrice d’expériences et postulé un
modéle théorique, I’analyse de I’impact des facteurs et de leurs interactions supérieures
nécessite le calcul des coefficientsa;, a;; et a;j;  pour chaque série d’expériences d’une part
et elle doit étre conduite par une analyse de variance de la significativité de la régression ainsi
¢tablie d’autre part. Pour ce faire, on recoure au logiciel Minitab. Pour la premiére série
d’expériences et pour les facteurs codés, le traitement par Minitab a permis d’établir la

régression suivante :

V.4.4.1 Modéle 1

Dapp = 20.66 —2.790 x A+ 2.778 x B — 16.76 x C + 3.135x A= C — 2.148 * B« C + 1.056A* B «C V.2

app —

Selon la théorie des plans d’expériences, les interactions d’ordre supérieur ou égal a
trois peuvent étre négligées (Hypothese n°1). Il se dégage que I’interaction des facteurs A,B et
C est négligée. 1l en découle gque tout effet ou interaction dont le coefficient est du méme
ordre de grandeur que le coefficient de ’interaction d’ordre est automatiquement négligé. Ce
constat conduit a considérer non significative 1’interaction A et B. A ce stade, la régression

peut étre simplifiée a :
Dypp = 20.66 —2.790« A+ 2.778 * B —16.76 * C + 3.135x A+ C —2.148* B+ C V.3

Cette équation de régression peut €tre simplifiée sur la base de 1’hypotheése n°5 qui
stipule qu’une interaction est souvent faible si elle se compose d’un facteur principal faible et
d’un facteur principal fort. Une analyse que le facteur C est fort en valeur absolue et au vu de
I’expression analytique du coefficient D, , on peut affirmer que toutes les interactions des
facteurs avec C peuvent étre conséquemment négligées. 1l en résulte que la régression
Dapp = Dapp (A, B, C) est réduite a :

Dypp = 20.66 — 2.790 x A + 2.778 * B — 16.76 + C V.4

Comme conséquence de cette simplification, on note que les effets ou interaction, dont
I’influence est moyennement inférieure a celui de A*C, sont sensiblement nuls. Cette analyse

de significativité conduit a I’établissement de 1’expression finale suivante ;

Dapp = 20.66 — 16.76 * C V.5
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Sur la base de ’ANOVA, une analyse plus rigoureuse mérite d’étre développée suite a

la répétition des expériences identifiées par la matrice d’expériences.

En effet, cette simplification est pleinement justifiée sur la base de la comparaison des

valeurs des coefficients de la régression données par le diagramme de Pareto (Figure V.19).

Diagramme de Pareto des effets
(réponse = D; o = 0,05)

Terme 2781
T

Facteur  Nom
C A A
B 8
C C

0 5 10 15 20 25 30 ES

Pseudo-emeur type de Lenth = 7,3875
Figure V.19 : Graphique des effets Principaux.

V.4.4.2 Modéle 2

Dapp = 19,87 — 3,199A + 6,839B — 16,33C — 4,221A*B +3,001A*C — 5111B=%*C

+3,729 A*B = C V.6

D’apres les hypotheéses énoncées, nous pouvons tirer les conclusions suivantes
concernant les interactions d’ordre supérieur et les facteurs influents. Tout d’abord, les
interactions d’ordre 3 sont négligeables. Ensuite, la zone n’a qu’une faible influence, car ses
coefficients sont inférieurs a ceux des interactions d’ordre 3. Le facteur C (traitement) est
crucial, et ’effet de la direction est également significatif, notamment avec la direction
tangentielle. Conformément a 1’hypothese 5, lorsque des facteurs faibles interagissent avec
des facteurs forts, 1’interaction entre les deux est faible. Par conséquent, ’interaction entre
I’état et la zone est éliminée. Les facteurs restants sont la direction (avec le coefficient
tangentiel de -1) et 1’état (avec le traitement, également a +1). De plus, nous observons une
interaction entre la zone et la direction (dans le cas de Skikda, tangentielle) ainsi qu’une

interaction entre la direction et 1’état (radiale, traité). L’équation de régression devient :

Dgpp = 19,87+ 6,839B — 1633C— 4,221A*B — 5111B=C V.7
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Diagramme de Pareto des effets
(réponse = D; o = 0,05)

Terme 4489
i

n
AmB o
Am>z

g

o 10 20 20 20 s0
Effet

Pseudo-erreur type de Lenth = 11,025

Figure V.20 : Graphique des effets Principaux.

V.4.4.3 Modeéle 3

D =18,79 — 1,217A+ 4870B — 16,43C — 3,133A*B +0,7575A*C — 3,855B+*C

app
+2,843 AxB=*C V.8

Dans cette troisieme série de régressions, nous constatons que les interactions d’ordre
trois (hypothése 1) sont négligeables. L’effet de la zone et des interactions entre 1’état et la zone est
moins prononcé, conformément a la cinquieme hypotheése. Cependant, I’effet du traitement sur le
coefficient de diffusion est confirmé dans cette série d’analyses. De plus, I’influence de la direction
tangentielle est significative. En résumé, le traitement et la direction sont des facteurs clés a prendre

en compte pour comprendre les variations du coefficient de diffusion.

Dypp = 18,79 + 4,870B — 16,43C — 3,855B *C V.9
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Diagramme de Pareto des effets
réponse = D; a = 0,05)

Figure V.21 : Graphique des effets Principaux.

V.4.5 Analyse de Régression

Dapp = 20.66 — 16.76 % C
Dapp = 19.87 +6.839 * B — 1633 % C — 5.111 % BC

Dypp = 18.79 + 4.780 * B — 16.43 « C — 3.855 * BC

V.10

V.11

V.12

A travers le résumé de cette étude, on remarque que 1’analyse de ces expressions analytiques montre

que :

-1) Ni la zone de plantation ni ses interactions ont un effet sensible sur le coefficient de

diffusion ;

-2) La direction tangentielle de coupe donne un coefficient de diffusion plus approprié a

exploité en matiere d’isolation soit une valeur plus fable ;

-3) Compte tenu du signe négatif de I’effet C, il se dégage que le traitement thermique
conduit a la formulation d’un coefficient D, plus faible. Son effet est quatre plus faible

que I’effet de la direction tangentielle de coupe ;

-4) Quant a I’interaction de la direction de coupe et de 1’état du matériau (natif ou traité)
sur le coefficient D,,,,, on mentionne que compte tenu du signe négatif du coefficient
B*C, les plus faibles coefficients de D sont obtenus lorsque les facteurs B et C ont les

deux modalités confirmant les deux conclusions 2 et 3.
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Figure V.22 : Diagramme des valeurs résiduelles pour Y.

Il est évident que la courbe de probabilité normale présente une réponse presque

linaire, ce qui démontre que les erreurs sont distribuées normalement. Ceci est confirmé par

I'nistogramme de la Figure V.22, qui montre également une distribution normale. Il est

observé que les résidus sont normalement distribués pres des lignes de zéro, ce qui implique

qu'il y a une bonne association avec les parameétres qui ont un impact sur les résultats. Une

tendance similaire a été observée dans les deux autres modeéles.
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Figure V.23 : Diagramme des interactions pour Y.
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Les graphiques de la Figure V.23 représentent visuellement comment les changements
dans un facteur affectent un autre facteur dans un contexte expérimental ou d’analyse de
données. lIs sont utiles pour comprendre les relations complexes au sein des données ou lors
de la conception d’expériences. Les interactions entre les variables du processus peuvent étre
mises en évidence a l'aide du diagramme d'interaction. Des lignes paralleles entre la zone et la
nature dans un diagramme d'interaction indiquent qu'il n'y a pas d'interaction. Plus les lignes
s'écartent de I'état paralléle, plus le degré d'interaction est éleve comme le cas entre la zone

d’¢levage et la direction de coupe, et entre la direction et la nature du liége.
V.5 Conclusion

Dans cette étude, nous avons examiné les effets de plusieurs facteurs essentiels sur
les propriétés de diffusion du liege, notamment I'état du liege (traité ou non traité), la direction
de coupe (radiale, longitudinale et tangentielle) et la zone d'élevage (Médéa, Jijel et Skikda).
Nos analyses ont révélé que I'état du liege influence significativement ses propriétés de
diffusion, avec des variations observées dans le liege qui subit un traitement a haute
température. De plus, la direction de coupe a montré un impact notable sur la diffusion, en
particulier la coupe tangentielle qui a démontré une diffusivité plus faible par rapport aux
coupes radiale et longitudinale. Par ailleurs, I'emplacement géographique et la zone d'élevage
du liege, notamment Médéa, Jijel et Skikda, a également joué un réle dans les caractéristiques

de diffusion du matériau.

L'utilisation du plan d'expérience et des réseaux de neurones artificiels a généré des
résultats significatifs, démontrant une capacité remarquable dans la prédiction précise des
propriétés mécaniques du liege. Ces travaux offrent une avancée considérable pour
I'optimisation des procédés de traitement du liége, tout en considerant les variations

géographiques et structurales.
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La présente these s'est attelée a explorer et comprendre de maniére approfondie le
comportement mécanique du liége traité par des procedés écologiques. En suivant une
approche meéthodique, le travail s'est articulé autour de trois axes majeurs, a savoir

I'expérimentation, la modélisation par plan d'expérience et par réseaux de neurones artificiels.

L’expérimentation relative au liege a apporté des éclairages précieux sur I’impact des
divers parametres tels que le traitement a haute température, la zone de récolte et I’orientation
de coupe. Ces résultats experimentaux ont constitué une base solide pour la compréhension

des parametres clés influencant le comportement mécanique du matériau étudie.

Les résultats trouvés montrent que le liege traité présente une diffusivité massique plus
faible, environ 10 fois que le liege naturel. Les valeurs des coefficients pour le liege naturel et
traité sont respectivement les suivantes : Dn = 6,23 x 102 m¥/set D; = 5,95 x 101 m?s.
L’influence de la direction de coupe est également significative, avec des coefficients Dr =
5,07 x 1012 m?/s, D. = 3,6 x 102 m?/s et Dt = 3,05 x 102 m%s, dont la direction tangentielle
montrant une diffusivité plus faible. En ce qui concerne I’emplacement géographique, la zone
de Jijel a eu une coefficient de diffusivité plus favorable, dont Dty = 1,17 x 10" m?/s et Dt
=2,1 x 10 m?/s, Dyis = 1.51x10"°m?/s.

La modélisation par plan d'expérience a constitué une étape cruciale dans le processus
d'optimisation. En utilisant des méthodes statistiques et des plans d'expérience, cette approche
a permis de formuler des modéles mathématiques decrivant les relations entre les variables
d'entrée et les propriétés mécaniques du liege. Ces modeéles ont non seulement contribué a la
conceptualisation du comportement mécanique, mais ils ont également ouvert la voie a des

prédictions et des ajustements pertinents.

Enfin, l'intégration des réseaux de neurones artificiels a ajouté une dimension
contemporaine a cette thése. En exploitant la puissance des algorithmes d'apprentissage
profond, cette approche a permis de capturer des relations complexes et non linéaires entre les
paramétres du traitement du liege et ses propriétés mécaniques. Les réseaux de neurones ont
ainsi fourni une méthode robuste pour la prediction et I'optimisation du comportement
mécanique du liege avec un coefficient de corrélation égale 0,91195, complétant ainsi les

informations obtenues par les approches expérimentales et de modélisation.
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CONCLUSION GENERALE

Cette thése représente une contribution significative a la compréhension approfondie
du comportement mécanique du liege traité écologiquement. Les résultats obtenus a travers
les travaux expérimentaux, la modélisation par plan d'expérience, et l'utilisation de réseaux de
neurones artificiels ont ouvert de nouvelles perspectives dans le domaine, offrant des outils
puissants pour l'optimisation des procédés et la prise de décision éclairée dans l'industrie du
liege. Cette approche holistique marque une avancée significative dans la recherche sur le
liege, soulignant I'importance de combiner différentes methodologies pour obtenir une
compréhension complete et précise du comportement mécanique des matériaux traités

écologiquement.
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