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Résumé

Résumé

Gréace a leurs propriétés mécaniques intéressantes, recyclage et faible codt de production,
les composites a renfort en fibres végétales, issues des résidus agricoles, sont d’un intérét
particulier pour les industriels comme pour les scientifiques qui cherchent a intégrer des
nouveaux matériaux écologiques et biodégradables afin de substituer les fibres synthétiques
notamment les fibres de verre. L’utilisation croissante de ces composites dans des domaines
comme I’automobile, la boiserie, le batiment et bientot 1’aéronautique, pose la question de la
fiabilité de ces structures avec lesquels ils sont fabriqués. Cette fiabilité doit étre garantie lors de
la conception, par une bonne connaissance des propriétés du matériau utilisé. En 1’occurrence
pour les composites, il est nécessaire de connaitre les propriétés mécaniques de leurs
constituants, fibres et matrice...etc. Dans ce contexte, notre travail s’intéresse dans un premier
temps a la valorisation économique et industrielle des fibres d’Alfa (FA) et de Diss (FD), et de
I’incorporer en tant qu’un élément de renforcement dans les matériaux composites a matrice
cimentaire, pour une utilisation ultérieure dans des applications non structurelles. A cet effet, le
choix des fibres utilisés est éprouvé par le fait que ’est de 1’Algérie est le plus grand territoire
national dans la culture des FA et FD. La présente recherche, mettre en évidence 1’élaboration
des bio-composites a matrice cimentaire renforcés par ce genre de fibres, en basant sur la
méthodologie statistique de Taguchi, afin de minimiser le cout et le nombre des tests, ensuite les
bio-composites élaborés sont caractérisés mécaniquement sous chargement statique en

compression et en flexion 3-points aprés 28 jours de période de séchage.

Mots Clés : Fibres végétales, Alfa, Diss, Bio-composites, Mortier, Traitement chimique,

Compression, Flexion 3-points.
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Abstract

Abstract

Due to their interesting mechanical properties as well as their lightness and low production
cost, composites reinforced with lignocellulosic fibers are a particular interest for industrials as
for as scientists who try to integrate new ecological and biodegradable materials in order to
substitute synthetic fibers, in particular glass ones. The growing use of bio-composites in
different areas such as automotive, woodworking, building and soon aeronautics for secondary
structures raises the question of the reliability of the products that are made. This reliability must
be guaranteed during the design, by a good knowledge of the bio-composite materials properties

and their constituents, fibers and matrix...etc.

In this context, our work is initially interested in the economic and industrial valorization of
Alfa (FA) and Diss (FD) fibers, and to incorporate it as a reinforcing element in materials
cementitious matrix composites, for further use in non-structural applications. For this purpose,
the choice of fibers used is tested by the fact that the east of Algeria is the largest national
territory in the culture of FA and FD. The present research, highlight the elaboration of bio-
composites with cement matrix reinforced by this kind of fibers, basing on the statistical
methodology of Taguchi, in order to minimize the cost and the number of the tests, then the bio-
composites elaborated are mechanically characterized under static loading in compression and in

3-point bending after 28 days of drying period.

Keywords: Plant fibers, Alfa, Diss, Bio-composites, Mortar, Chemical treatment, Compression,
3-point bending.
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Introduction générale

Aujourd’hui, la plupart des secteurs industriels (automobiles, aérospatiales ou de
constructions) constituent des systemes dont la consommation d’énergie, colts de productions ou
I’impact environnemental sont trés importantes, duquel un grand pourcentage de contribution
provenu du secteur de la construction. Beaucoup des pays ont adoptés des lois qui cherchent des
solutions alternatives visant ainsi la réduction de I’utilisation des mati¢res synthétiques, car les

matériaux de construction actuels ne sont pas biodégradables.

C’est la raison pour laquelle beaucoup de chercheurs réagissent aujourd’hui, pour
I’exploitation et I’intérét d’utiliser explicitement des de matériaux d’origine naturelle tels que les
veégétaux (le bois, la paille, le chanvre, le lin, sisal, I’Alfa...). Les matériaux végetaux peuvent
contribuer a limiter de maniére non négligeable les émissions de gaz a effet de serre gréace a leur
capacité d’emprisonnement du COZ2, de plus, I'utilisation de matériaux naturels avec des

constructions innovantes permet egalement de réduire le codt de construction.

En termes de développement des matériaux composites de construction, le béton et le
mortier ne font pas exception. Les chercheurs et les producteurs de fibres ont pensé a
I’incorporation de ces derniéres comme matériau de renforcement dans les matrices cimentaires.
Depuis lors, I’utilisation des fibres dans le béton et le mortier est devenue de plus en plus une
pratiqgue courante. Des applications sont développées grace a la capacité prouvée par
I’expérience de ces nouveaux composites, a limiter la fissuration et a améliorer la résistance a la
flexion, a la compression et au choc. Dans ce contexte, I’Algérie est I’un des pays, qui dispose
d’extraordinaires ressources en fibres végétales (Alfa, Diss, Liege, Palmier Dattier,...). Mais,

malheureusement, leur valorisation dans les domaines pratiques reste encore peu exploitée [1].

Parmi les fibres les plus disponibles dans 1’ Algérie, fibre d’Alfa (FA) et celle de Diss (FD).
Ces deux types de fibres sont largement distribués dans les régions arides et semi-arides, et qui
ont une meilleure résistance aux climats froids, secs et chauds, tel qu'elles représentent I'une des
plantes auxiliaires les plus importantes des industries traditionnelles. Elles représentent aussi une
source de subsistance pour de nombreux bétail, il n'est pas possible de négliger ses déchets qui

sont détruits chaque année et qui peuvent étre exploités ailleurs.
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Par ailleurs, nous nous intéresserons dans le mémoire aux fibres de renforcement d’Alfa et de
Diss qui constituent I’une des richesses végétales les plus abondantes en Algérie et qui de nos
jours, restent peu exploitées. L’objectif principal de ce travail est la mise en ceuvre d’un
biocomposite renforcé par ces deux dernieres fibres végétales (Alfa et Diss), et ceux en vue de
caractériser mécaniquement et statistiguement les biocomposites élabores, pour une ultérieurs
utilisation. C’est dans ce contexte que s’inscrit notre travail de mémoire (sous la supervision du
I’incubateur d’entreprises universitaires), dont I’intitulé : Matériaux composites issus de
ressources naturelles : formulation, caractérisation et potentiel future.

Le présent travail est divisé en trois chapitres, précédés d’une introduction générale et se

termine par une conclusion.

r

Dans le premier chapitre intitulé "état de 1’art", deux parties sont présentées. Nous intéressons
dans la premiére partie aux problématiques environnementales issues de la production et
I’utilisation des fibres synthétiques, ainsi que les solutions pratiques proposées de substituer ces
derniéres fibres par celles végétales. Une image globale et assez générale (classes, propriétés,
utilisation...etc) de 1’état actuel des fibres végétales dans le monde et en Algérie Soit aussi
exploitée. Dans la deuxiéme partie, les matériaux composites a matrice cimentaire renforcés par
les fibres végétales soit abordés. Leurs composants, Leurs propriétés structurales et sa durabilité,

puis son impression sur les fibres végétales aussi jointées.

Le deuxieme chapitre intitulé " Matériels et Techniques Expérimentales” est consacré
premierement sur la description et la préparation des fibres végétales utilisées, ainsi que les
matériels utilisés et les méthodologies expérimentales suivies pour [|’élaboration des
biocomposites. En vue de minimiser les couts des expériences, et le nombre des échantillons

élaborés, la méthodologie statistique de Taguchi est exploitée dans ce chapitre.

Dans le troisieme chapitre intitulé " Analyse statistigue du comportement mécanique des
fibres d’Alfa et de Diss ", une présentation des résultats mécaniques obtenus lors des essais
mécanique de flexion 3-points ou de compression a été abordée. Des analyse statistiques liées
aux résultats mecaniques sont présentées et discutées. Enfin, la conclusion générale récapitule les

différents résultats de pointes précitées.
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Chapitre |

Etat de ’art

Introduction

Ce premier chapitre consiste en une synthése bibliographique qui se compose de trois
parties. Dans la premiére partie nous nous proposons de faire un état de 1’art concernant tout
d’abord le contexte environnemental et le changement climatique. L’impact du secteur de

construction industriel et la contribution des matériaux de construction seront présenteés.

Dans la deuxiéme partie nous présentons les spécificités des fibres végétales en
général, 1’étude de leurs propriétés (physiques, mécaniques...etc), leurs composés chimiques,
leurs différentes techniques de caractérisation ainsi que le role des fibres dans la matrice soit

abordées dans cette partie.

La troisieme partie se rapporte a I’exploration des matériaux composites renforcés de
fibres végétales, et plus précisément les composites a matrice cimentaire. Nous Yy traitons
essentiellement le mortier fibré, actuellement utilisés dans la construction. Ensuite nous
aborderons les propriétés des composites a matrices minérales (cimentaire) renforcées par des
fibres végétales. La durabilité des composites cimentaires a renfort de fibres végétales soit
aussi représentée pour le développement de ces matériaux. Les méthodes proposées dans la
bibliographie en vue d’améliorer leur comportement sur le long terme sont revisitées en se

référant a des résultats expérimentaux provenant d’autres €tudes.
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.1 Contexte environnemental

1.1.1 Changement climatique et impact du secteur de construction

Le changement climatique environnemental représente une menace grave pour la
société humaine ainsi que pour la planéte, causé par I’activit¢é humaine. Cette menace est
maintenant documentée par un travail scientifique et interdisciplinaire qui le rend
incontestable.

Dans ce contexte des accords mondiaux réaffirmes la nécessité de la coopération la
plus large possible de tous les pays pour accélérer la réduction des émissions mondiales de
gaz a effet de serre et de limiter I’augmentation de la température mondiale moyenne a moins
de 2°C (suivre les efforts pour limiter le réchauffement climatique a 1.5°C a 2100). Dans cette
situation, plusieurs solutions ont été proposées afin de limiter les effets du réchauffement
climatique en raison des émissions de gaz a effet de serre notamment le CO2, parmi eux [1] :
la réduction progressive de I’utilisation de 1’énergie fossile ; la transition vers un modéle
économiq ue bas carbone ou décarboné.

En 1’Algérie, la production des matériaux de construction, [I’installation des
équipements de chauffage et de climatisation dans les structures industriels et batiments sont
devenus "grand consommateur d’énergie" et tres couteuse (par exemple la consommation du
secteur du batiment a été estimée a plus de 40% de la consommation globale d’énergie selon

I’APRUE (I'agence de la promotion et de rationalisation de I’utilisation de 1’énergie) [2].
1.1.2 Contribution des matériaux de construction

Concernant la partie des matériaux de construction, I’analyse de cycle de vie (ACV)
des batiments s’appuient généralement sur des déclarations environnementales pour les
matériaux de construction. Les principaux matériaux utilisés dans la construction sont 1’acier,
le bois, le verre, mais c’est le béton qui est le matériau le plus utilisé. Ce matériau est difficile
a remplacer dans la construction en raison de sa résistance a la compression qui est associée a
un co(t raisonnable.

Cependant, I’empreinte écologique est le point noir de béton car sa fabrication est basée sur
un materiau peu ecologique, le ciment. Pour faire une tonne de ciment, environ 400 kg de
CO2 peuvent étre émis dans 1’atmosphere.

Face a ces préoccupations environnementales, le choix des matériaux adéquats est une

bonne solution pour limiter I’impact sur I’environnement et assurer un milieu intérieur

confortable. Ce choix doit se baser sur de nombreux critéres : (i) I’économie (de point de vue
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énergétique et financier), (ii) I’esthétique et I’impact environnemental. Dans ce contexte, le
développement des matériaux de construction respectueux de I’environnement s’impose
comme une problématique prioritaire. Ces matériaux doivent limiter la consommation
énergétique du secteur du batiment liée a leur qualité thermique, et participer a la réduction

des émissions de gaz a effet de serre sur I’ensemble de leur durée de vie [3].

1.2 Fibres naturelles comme matériaux biosourcés

Renouvelable, respectueux de I’environnement, a faible colt et a haute résistance
thermique, sont les caractéristiques le plus demandés dans le domaine de matériau de
construction. Dans ce contexte, les matériaux biosourcés sont des matériaux dont la matiere
premiere est issue de biomasse animale ou végétale. Parmi eux, on trouve principalement des
isolants qu’ils soient en rouleaux, en panneaux ou en vrac (laine, chanvre, paille, etc.). Les
bétons biosourcés sont des matériaux composites constitués des particules ou fibres végétales
et un liant a base minéral. Ces matériaux biosourcés présentent plusieurs avantages par
rapport aux autres types de matériaux, parmi eux, faible impact sur I’environnement, maticres
premiéres renouvelables et matériaux économiquement concurrentiel [4].

Les fibres végétales présentent des intéréts environnementaux considérables : elles
sont renouvelables annuellement, biodégradables, recyclables et possedent un bilan carbone
neutre. Du point de vue environnemental, I’emploi des fibres se justifie dans la mesure ou
elles conservent leur caractere écologique suite aux différents traitements, quand bien méme
ceux-ci peuvent affecter leur cinétique de dégradation. L’origine des fibres naturelles
influence grandement leurs propriétés physiques et mécaniques. Par exemple, la laine de
mouton possede de bonnes caractéristiques thermiques mais de piétres performances
mécaniques [5].

L’utilisation des fibres naturelles, et en particulier des fibres végétales, comme renfort
de matériaux composites présente plusieurs intéréts. Tout d’abord, leur utilisation permet de
valoriser une ressource locale. De plus, elles sont souvent disponibles a faible colt par rapport
aux fibres synthétiques ou artificielles. D’autre part, la valorisation de ces fibres dans les
matériaux composites permet de reduire les impacts environnementaux par rapport a des
composites conventionnels puisque ce sont des matiéres premiéeres renouvelables,
biodegradables, ayant un bilan carbone neutre et demandant une faible quantité d’énergie

pour leur production [6].
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1.2.1 Définition

Sous I’appellation " fibres naturelles" se cache une grande famille de matériau qui a
été introduite dans 1’industrie comme de nouvelles applications. Elles sont classées selon leur
origine (naturelles, synthétiques et artificielles), leur forme (droite, ondulée, aiguille, ...ctc),
leur dimension (macro ou micro-fibre) et aussi par leurs propriétés mécaniques. Une fibre
veégetale est une expansion cellulaire filiforme, principalement composée de cellulose,
d'’hémicelluloses, de lignines, et de pectines. On la trouve sous deux formes : soit isolée, soit
regroupée avec d’autres fibres. Une fibre unitaire correspond a une cellule ¢lémentaire
fibreuse, et forme un faisceau de fibres lorsqu’elle est regroupée avec d’autres fibres. Dans ce
faisceau, les fibres sont liées ensemble principalement par des pectines et des hémicelluloses
[7].

Les fibres naturelles sont utilisées depuis 3000 ans comme élément de renforcement
dans les composites, (par exemple dans I’ancienne Egypte, ou la paille et d'argile étaient
mélangées pour construire des murs). Au cours de la derniére décennie, les composites
renforcés de fibres naturelles ont recu une attention croissante, tant auprés du monde

universitaire que de diverses industries [8,9].
1.2.2 Classification

La grande famille des fibres naturelles peut étre subdivisée en trois sous familles

(Figure 1.1) [10] :
» les fibres d’origine animale (protéiques) qui se subdivise en :

- Laine (mouton, chévre, lapin, lama, vigogne);

- Soie (ver a soie);

- Poils (alpaga, cachemire, chameau, mohair);
» les fibres d’origine minerale (silicatées);

- tourbe, verre, amiante, basalte, carbone, métaux);

» les fibres d’origine végétale (cellulosiques) dont nous détaillerons les sources plus loin

dans ce paragraphe.
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Fibres Fibres Fibres
animales végétales minérales
Fibres de Fibres
bois agricoles
Fibres Fibres Fibres Fibres Fibres
libériennes 1ssues des 1ssues des issues du 1ssues des
feuilles graines fruit tiges

Figure 1.1: Classification des fibres naturelles [11].

Les fibres végétales elles-mémes elles se subdivisent selon leur provenance, on peut
donc citer les fibres libériennes qui sont extraites de tiges de plantes (chanvre, lin, ramie,
jute), Les fibres dures qui sont extraites de feuilles, de troncs ou d'écorces de fruits (sisal, noix
de Coco), et les fibres qui proviennent des poils séminaux de graines (coton, kapok), qui
divisé en deux parties ,fibre de bois et fibre agricoles. Les principales catégories de fibres
agricoles sont [12]:

- Fibres libériennes : extraites de la partie extérieure de la tige (lin, chanvre, jute, kénaf,
Ramie...)

- Fibres extraites des feuilles : fibres de sisal, de bananier, de palmier...

- Fibres extraites de poils séminaux des graines : fibres de coton, de kapok...

- Fibres extraites de 1’enveloppe du fruit : fibres de coco...

- Fibres extraites des tiges ou des troncs : paille de blé, de riz, d’orge ou d’autres

cultures telles que le bambou...
1.2.3 Avantages et inconvénients des fibres végétales

Les fibres végétales constituent une alternative intéressante aux fibres synthétiques en

raison de leur biodégradabilité ou recyclabilité. Ces fibres présentent de nombreux avantages
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comme renfort pour les matériaux composites. En revanche, certains inconvenients peuvent

étre un obstacle au niveau du deéveloppement industriel. Les principaux avantages et
inconvénients sont rassemblés dans le (Tableau 1.1):

Tableau I.1: Principaux avantages et inconvenients des fibres vegétales [13].

Avantages

Inconvénients

- Faible densité et faible codt

- Facile a recycler et biodégradables

- Neutre pour 1’émission de CO2

- Pas d’irritation cutanée lors de la
manipulation des fibres

- Absence de résidus aprés incinération

- Ressource renouvelable, non abrasives
pour les outillages

- Demande peu d’énergie pour étre produite

- Bonnes propriétés d’isolation thermique et

- Absorption d’eau

- Faible stabilité dimensionnelle

- Mauvaise tenue en vieillissement

- Faible résistance au feu (200 a 230 °C
max)

- Fibres anisotropes

- Variation de qualité en fonction du lieu
de croissance, de la météo ...

- Pour des applications industrielles,

demande la gestion d’un stock

acoustique - Renfort discontinu
- Propriétés mécaniques spécifiques

importantes (résistance et rigidité)

1.2.4 Composition chimique de fibre végétale

Les fibres végétales sont des structures biologiques contiennent principalement de la
cellulose, de I’hémicellulose et de la Lignine [14]; il existe aussi, en faible proportion, des
constituants extractibles comme les protéines ou encore des composes inorganiques. La
proportion d’holocellulose (comprenant la cellulose et 1’hémicellulose) et de lignine varie
selon les fibres naturelles et ’age de ces fibres. La composition dépend de la condition de
croissance, de 1I’age du végétal, des conditions climatiques et bien sir de la nature des fibres

[12]. La composition de certaines fibres naturelles est présentée dans le Tableau I1.2.
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Tableau 1.2: Composition chimique des fibres naturelles en %.

Fibre Cellulose | Hémicellulose | Lignine Pectine Cires Réf.
Fibre de tige
Lin 71-78 18,6-20,6 2,2 2,3 1,7 [15,16]
Chanvre 70,2 -74,4 179-224 3,7-57 0,9 0,8 [17]
Jute 61-71,5 13,6 -20,4 12-13 0,2 0,5 [16]
Kénaf 45 - 57 21,5 8-13 3-5 N.S. [18]
Ramie 68,6 — 76,2 13,1-16,7 0,6-0,7 19 0,3 [19]
Banane 63 — 64 10 5 N.S. N.S. [20]
Ortie 86 4,0 5,4 0,6 3,1 [21]
Fibre de feuille
Sisal 6778 10-14 8-11 10 2 [22]
Abaca 56 — 63 21,7 12-13 1,0 0,2 [23]
Curaua 73,6 9,9 7,5 N.S. . [17]
Ananas 80-83 15-20 8-12 2-4 4-7 [24]
Henequen 77,6 4-8 13,1 N.S. N.S. [18]
Fibre de fruits/graines
Coton 85— 90 5,70 0,7-1,6 0-1 0,6 [25]
Coco 36— 43 0,15 - 0,25 41— 45 3-4 N.S. [26]
huile de

65 0-22 19 N.S. N.S. [27]
palme
Bois
Bois dur 43 — 47 25-35 16 - 24 N.S. N.S. [20]
Bois tendre 40 — 44 25-29 25-31 N.S. N.S. [28]

N.S. :Non specifié
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Chaque fibre se présente sous la forme d’un composite multicouches dans lequel la
lignine joue le role d’une matrice enrobant 1’élément structurant trés rigide qu’est la cellulose
[29] (Figure 1.2), qui sont liées ensemble principalement par des pectines et des

hémicelluloses.

Cellulose

Lignine
et hemicellulose

Figure 1.2: Structure du bois [8].
a- Cellulose

La cellulose représente la molécule biologique la plus abondante sur terre. D’un
point de vue chimique, la cellulose est une macromolécule constituée par une trés longue
chaine stéréoréguliere composée de maillons de glucose C¢HgOs, Le motif de répétition est le
dimére cellobiose. Le nombre de motifs de répétition ou le degré de polymeérisation varie
suivant 1’origine de la cellulose. Ce polymére présente un grand intérét du point de vue
industriel puisque de nombreuses fibres (coton, chanvre, jute, lin...) sont composées de

cellulose [30].

OH OH
OH OH
HO HO | b
L 41

Figure 1.3: Structure de cellulose [13].

@
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b- L’hémicelluloses

Dans la plupart des fibres végetales, la cellulose est mélangée a des hémicelluloses
qui sont également des polysaccharides. Les hémicelluloses constituent une classe de
polyméres trés variés solubles dans 1’eau et pouvant étre extraits de la paroi des cellules

veégétales par des solutions alcalines. En plus du glucose [30].

SN A

._n=0

o

X
o
1_/

Figure 1.4: Structure de I’hémicellulose [13].
c- La Lignine

La lignine est un polymeére tridimensionnel provenant de la polymérisation
radicalaire de trois alcools phénylpropénoiques, dont la structure dépend également de
I’espece végétale [31], On ne peut pas de ce fait leur attribuer une structure moléculaire
définie. Elles sont composées de constituants aliphatiques et aromatiques, La lignine
contribue a la résistance mécanique des parois cellulaires et soutient la cohésion des fibres

dans la partie boisée [32].

(1l oM oM
5/ Qé/l\ﬂ cMAZiom
OoH oM oM

alcool coumarigue alcool coniféryligue alcool simapyligue

Figure 1.5: Structure de la lignine [13].
d- La Pectine

Dans le monde végétal, la pectine (qui signifie se congeler ou se solidifier) est un bio-
polymére indispensable. Présente dans tous les végétaux et localisée au niveau de la paroi

cellulaire, procure une certaine flexibilité aux plantes, cette derniere assure la cohésion et la

3

rigidité, en agissant comme ciment intercellulaire [33].
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Figure 1.6: Structure d’une chaine de pectine [13].

e- La Cire

Les cires sont des constituants des fibres végétales, qui peuvent étre extraites avec des
solutions organiques. Ces matériaux se composent de différents types d’alcools insolubles
dans I’eau et de plusieurs acides tels que ’acide palmitique, I’acide oléagineux et I’acide

stéarique [34].
1.2.5 Différentes fibres végeétales

Les fibres végétales sont de plus en plus utilisees comme renfort dans les matériaux
composites et plus précisément de constructions. Elles constituent en effet une ressource
renouvelable, naturellement biodégradable, et disposant de nombreuses qualités mécaniques
et hydriques. Les plus utilisées sont les fibres libériennes, comme le Kénaf, le jute, la ramie,

le palmier et surtout le chanvre et le lin [35].
1.2.5.1 L’abaca

L'abaca ou chanvre de manille est un bananier textile (Musacées) qui pousse aux
philippines : les fibres dans les gaines foliaires forment un pseudotronc trés recherché pour la
fabrication de cordages légers et insubmersibles, et aussi de rabanes, nappes, stores,
vétements [36].

Figure 1.7: Fibre de I'abaca [36].

12
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1.25.2 Le lin

Le lin est une plante annuelle qui pousse dans le monde entier, aussi bien en Asie
qu’en Europe. La fibre de lin vient des tiges de la plante mais aussi de I’huile extraite des
graines (Figure 1.8). L’avantage de cette fibre est sa longueur élevée, en moyenne 25 mm et sa
bonne résistance. Le lin peut étre utilisé comme substitut au coton. Cette fibre est utilisée pour

fabriquer des papiers fins comme les papiers a cigarette ou le papier bible [36].

Figure 1.8: Fibre de lin [36].
1.2.5.3 Le chanvre

Le chanvre est une fibre libérienne, tout comme le lin, le Kénaf, le jute et la ramie. Les
plantes de cette famille présentent toutes des fibres externes longues et étroites et des fibres
internes ligneuses (Figure 1.9). Par ses possibilités techniques, la fibre de chanvre répond a
des besoins textiles traditionnels tout en ouvrant la voie a une foule d'innovations. Cultive
dans les pays a climat tempéré, on en trouve dans 1’est de I’Europe, en France et en Italie. Les
fibres libériennes sont généralement transformées en textiles (tapis et vétements) et en
produits industriels comme des géotextiles, de la toile anti-érosion, du renfort de composite et
dur emplissage ce qui constitue d'ailleurs le principal emploi actuel et a venir de la fibre de
chanvre. A cause de sa grande solidité et de son intérét économique. Ses caractéristiques
physiques lui conférent une grande force, ainsi qu'une excellente rentabilité dans le domaine

des composites et du papier [36].

13
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1.2.5.4 Le coton

Le cotonnier est un petit arbuste annuel de 1 & 1,50 m de haut (Figure 1.10). Il est
cultivé dans les zones chaudes d’ Amérique, d’Afrique, d’Asie et mémes d’Europe (Espagne).
Les fibres de coton proviennent des graines, et sont appelés linters. Cette fibre est utilisée
pour ses bonnes caractéristiques physique et mécanique. Elle est utilisée pour des papiers dits
de luxe. Elles sont également utilisées pour les papiers fiduciaires et principalement pour les
billets de banques, papiers pour lesquels la caractéristique essentielle est la résistance au
pliage [36].

Figure 1.10: Fibre de coton [36].

1.2.5.5 Le Kénaf

Le Kénaf est une plante herbacée dont la tige peut atteindre 3 m de haut. Il se trouve
principalement dans les régions tropicales et en Amérique du sud. Elle est destinée
uniquement pour le domaine papetier. La longueur moyenne des fibres (1,5 mm) est comprise

entre celle des fibres de feuillus et celle des fibres de résineux (Figure 1.11) [36].

Figure 1.11:Fibre de le kénaf [36].
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1.2.5.6 Le jute

Le jute est une plante buissonnante originaire du sud-est asiatique. Les principaux
producteurs sont I’Inde et le Bangladesh. Les fibres utilisées en papeterie sont les déchets de
culture et de filature. La longueur moyenne des fibres est de 2 mm, avec une largeur de 20

um. Les caractéristiques de ces fibres sont généralement assimilées a celles du kénaf (Figure
1.12) [36].

Figure 1.12: Fibre de jute [36].
1.2.5.7 Le sisal

Le sisal est une plante vivace constituée par une rosette de grandes feuilles a section
triangulaire allant jusqu'a 2m de long (Figure 1.13). Il s'agit d'une plante tropicale, provient
d’un agave principalement cultivé en Amérique du sud en Mexique et en Afrique, dont les
feuilles possedent de longues fibres tres résistantes utilisées pour la fabrication de cordages,
tissus grossiers, tapis, sacs et autres objets artisanaux ou a usage domestique, destinés le plus
souvent a I’exportation. En effet les fibres de cette plante sont utilisées comment stabilisateurs
(par armature) dans le béton de terre (terre crue), elle peut étre trouvée parfois associé a

d'autres fibres végétales. Il absorbe I'humidité des piéces dans lequel il se trouve [36].

Figure 1.13: Fibre de Sisal [36].
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1.2.5.8 L'alfa

L'alfa, ou Stipa tenacissima (L), est une plante herbacée (Graminées) trés disponible en
large éventail dans le monde et principalement d'Afrique du Nord et d'Espagne utilisée pour la
fabrication de cordages, d'espadrilles, de tissus grossiers, de papier, tapis, paniers. D'une

facon générale, la fabrication d'objets en fibres végétales se nomme sparterie [36].

Figure 1.14:Fibre d’alfa.
1.2.5.9 Palmier dattier

Le palmier dattier se constitue principalement de 10 parties a savoir : les palmes, la
jeune palme, le régime de dattes, les dattes, le gourmand, Le stipe, les cicatrices annulaires, le
rejet, le bulbe, les racines [37]. (Figure 1.15) illustre la fibre de palmier dattier.

Figure 1.15:Fibre de palmier dattier [36].

1.2.5.10 Diss

C’est une plante répandue dans I’ Afrique du nord méditerranéenne et généralement les
régions séches. Cette plante était utilisée auparavant dans la réalisation des habitations

anciennes de ces régions en raison de ses qualités mécaniques et hydriques, 1’utilisation de ces
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fibres est limitée a la confection des couffins, a lier les branches de vignes ou a la confection

des balais cantonniers.

Dans 1’ Algérie, le Diss se trouve dans les régionsest a savoir Annaba Souk Aras et Tébessa, &
I’état sauvage, c’est une plante annuelle, et trés répandue sur beaucoup de cOte algérienne,

d’une superficie allant jusqu’a plus de 100 km a I’intérieur du pays [38].

Figure 1.16: fibre de Diss.

1.2.6 Applications des fibres végétales

Depuis plusieurs années, les ressources naturelles sont utilisées pour la production de
produits de base ainsi qu’un élément de renforcement pour une grande quantité de produits
techniques [39]. Actuellement dans la production des véhicules, environ 75% de leurs poids
total hors d’usage est recyclé, dont 25%, appelés broyage des résidus de 1’automobile, sont
éliminés comme le remblai en raison de leurs complexité. La réduction de ce pourcentage
reste un défi majeur, I’End-of-Life Véhicule (ELV) Directive Européenne stipule qu’a partir

2015, seulement 5% du poids du véhicule peut étre éliminé dans des sites de décharge.

L’utilisation des matériaux qui se dégradent naturellement apres leur utilisation est une
maniere d’éviter la complexité du recyclage. C’est dans ce sens que les chercheurs ont, depuis
quelque temps développé I’utilisation des dérivés de fibres de jute, de chanvre, de lin, de sisal
et de noix de coco, a partir des matiéres végétales, afin de renforcer le polymere. Ces fibres
cellulosiques offrent une haute rigidité spécifique (par rapport aux poids) et ont peu d’impacts

environnementaux par rapport aux produits issus de fibres synthétiques.

Aujourd’hui, la solution aux problémes écologiques est offerte par les matériaux verts.
En Europe, les constructeurs automobiles utilisent des tapis fabriqués a base d’abaca. Le lin et

le chanvre sont utilisés notamment dans la fabrication des portes a panneaux pressés, tablettes

o)

arriere, dossiers de siége, boucliers moteur et appui-téte. Les composites a fibres naturelles
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offrent ¢également de vastes possibilités d’exploitation en tant que matériaux de

remplacement, en particulier les substituts du bois sur le marché de la construction, Divers
produits composites basés sur la fibre naturelle, tels que les stratifiés, les panneaux, les
cloisons, les cadres de portes, les volets, et toiture constituent une alternative aux matériaux
existants [40].

Dans le domaine de construction, les fibres de toute nature sont trés employees dans
différents ouvrages dans le but d’améliorer leurs performances mécaniques et physiques,
L’utilisation des fibres végétales dans le renforcement des ciments est relativement récente,
En effet, beaucoup de recherches, [40; 41; 42] sont en cours dans le but d’arriver a substituer
les fibres d’amiante par les fibres végétales. Actuellement, les fibres végétales sont de plus en
plus utilisées dans les dalles et la production des tuiles et des dallages de parking ainsi que le

renforcement du platre.

[ATUBAL FIBERS

k&..—..’v..ﬁrﬁ.ifiﬁhﬁﬁd materlals ———— Avaen Flax |
Hemp Fiber Non-Woven Mat

Finished Door Pre-Flnhed Door

Figure 1.17: Application des matériaux composites a base de fibres naturelles dans le

domaine d’automobile [43].
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Figure 1.18: Application des matériaux composites a base de fibres naturelles dans le secteur

de la construction [13].
1.2.7 Propriétés des fibres végétales
1.2.7.1 Propriétés mécaniques

La grande variabilité constitutive et anatomique de la fibre naturelle implique une
variabilité de leurs propriétés mécaniques, donc les fibres naturelles sont induites par leurs
caractéristiques intrinséques notamment leurs compositions chimiques (cellulose,
hémicellulose, lignine et pectines), structure de la fibre (section, porosité, angle
microfibrillaire, facteur de forme, rapport longueur/diameétre, etc...), leurs caractéristiques
anthropiques (type de défibrage, itinéraire technique, etc....) ou par des caractéristiques
indépendantes et variables (taux d’humidité, localisation des fibres dans la tige, défauts
naturels, conditions de croissance, etc...). Le tableau 1.3, fournit un bref résumé des propriétés

mécaniques de différentes fibres naturelles.

Les propriétés des fibres naturelles montrent clairement de grandes variations, au sein
et a travers différentes fibres. Une variation aussi importante des propriétés mécaniques des
fibres naturelles peut poser des problémes critiques pour la fiabilité mécanique globale des
composites fabriqués a partir de ces fibres. De plus, il n’est pas clair si ces propriétés
mécaniques (Tableau 1.3) ont été mesurées sur des fibres simples ou des faisceaux de fibres,

o)
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par exemple, la fibre de banane a demontré une résistance a la traction extrémement élevee

entre 430 MPa et 914 MPa. Bien que la fibre de lin puisse avoir une résistance maximale de
1834 MPa, sa résistance peut atteindre 343 MPa. De méme, le module d’élasticité¢ du lin
couvre une large plage (8 - 100 GPa). Globalement, on peut dire que les propriétés des fibres
naturelles sont tres variables et que leur résistance a la traction est nettement inférieure a celle
des fibres synthétiques. Certaines des fibres naturelles, par exemple le lin, peut recouvrir le

module d’¢lasticité des fibres synthétiques [44].

Tableau 1.3: Propriétés mécaniques des fibres naturelles.

_ Déformation ala | Résistance ala Module ]
Fibre rupture % traction (MPa) d’(é%l;?g Ret.
Lin 15-32 450 -1500 27,6 — 38 [45,46]
Chanvre 1,6- 4,7 690 — 873 9,93 [24,47]
Jute 1-2 393773 2,5-26,5 [48]
Kénaf 2,7-57 223 - 624 11-145 [47,49]
Sisal 3-15 80 - 640 1,46 — 15,8 [50]
Abaca 2,9 756 31,1 [51]
Coir 15-59,9 106 — 175 1,27 -6 [52,53]
Banane 1,8-37 529 - 914 7,7-32 [52,54]

1.2.7.2 Propriétés physiques

Généralement une fibre végétale est caractérisée physiquement par son diameétre, sa
densité, son teneur en eau et son pourcentage d’absorption d’eau. Les caractéristiques

physiques de certaines fibres végétales sont présentées dans le tableau 1.4.

Dans le cas des fibres ayant une forte teneur en cellulose telles que celles de la banane
et des ananas, les fissures se propagent au travers des faibles liaisons entre les cellules
provoquant ainsi une rupture intercellulaire sans endommager les microfibrilles. Au contraire
dans le cas des fibres ayant une faible teneur en cellulose, les fissures se propagent a travers
les cellules engendrant une rupture intracellulaire avec un retrait microfibrillaire [55].
L'allongement des fibres dépend du degré de cristallinité, de l'orientation et de I'angle des
microfibrilles par rapport a l'axe de la fibre. Les fibres lignocellulosiques changent de

dimensions et de propriétés en fonction de leur teneur en humidité. Une augmentation du taux
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en humidite fait diminuer la résistivité électrique des fibres. La capacité des fibres d'absorber
ou de désabsorber I'humidité devrait étre prise en considération pour évaluer leur
comportement dans les différentes applications. L'hémicellulose joue un réle important dans
les propriétés plastiques de la fibre, tandis que la lignine est un adhésif. Un rigidifiant et un

durcisseur de la fibre lignocellulosique [13].

Tableau 1.4: Propriétés physiques de différentes fibres végétales [13,36].

Nature | Diamétre | Longueur | Facteur Angle Densité | Reprise de
des fibres (um) (mm) de& Ii(;lrar;w miczgiigbrréigaire (kg /m3) L’h1(1 01/2; dité
Abaca 17,0-21,4 4,6-5,2 257 - 1500 14,00
Banane - 2-3,8 - 11-12 1300-1350 -
Bambou 10-40 2,7 - - 1500 -
Coco 16,2-19,5 0,9-1,2 64 39-49 1250 13,00
Coton 11,5-17,0 20-64 2752 20630 1550 8,50
Lin 17,8-21,6 | 27,4-36,1 1258 5 1400-1500 12,00
Chanvre | 17,0-22,8 | 8,3-14,1 549 6,2 1400-1500 12,00
Jute 15,9-20,7 1,9-3,2 157 8,1 1300-1500 17,00
Kénaf 17,7-21,9 2,0-2,7 119 - 1220-1400 17,00
Ananas 20-80 - - 6-14 1520-1560 -
Ramie 28,1-35,0 60-250 4639 - 1550 8,50
Sisal 18,3-23,7 1,8-3,1 115 10-22 1300-1500 14,00

1.2.8 Structure morphologique des fibres végétales

Les performances mécaniques des composites dépendent bien sdr du taux de fibres, de
leur morphologie (longueur et diameétre), de leurs propriétés mécaniques en plus de leur
orientation. Par exemple, les propriétés mécaniques des composites sont d’autant plus élevées
que la finesse des fibres est grande (diamétre faible). Donc I’influence de la morphologie des
fibres macrocellulaire est trés importante pour la comprehension du comportement

mécanique.

Les macromolécules de cellulose vont former en s’associant une microfibrille de
cellulose. Les chaines de cellulose qui constituent les microfibrilles sont organisées en

spirales et forment un angle avec I’axe de la fibre nommé angle microfibrillaire. Ces
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microfibrilles vont a leur tour s’associer entre-elles grace a des ponts hémicelluloses pour
former des macrofibrilles qui vont constituer 1’essentiel de la paroi de la fibre [44]. Le tableau
suivant [1.5] donne une vue longitudinale et en coupe transversale plus des valeurs
représentent les densités et les diametres pour les fibres lignocellulosiques élémentaires. Il

s’agit des valeurs les plus couramment retrouvée dans la littérature.

Tableau 1.5: Propriétés morphologiques des fibres lignocellulosiques élémentaires.

) Densité | Diameétre .
Fibre Vue en coupe Coupe transversale 5 Réf
g/cm mm
Lin 1,53-1,54 | 12,4-23,9 | [56]
Chanv
1,4-16 | 10,9-42,0 | [57]
re
Jute 1-6 15-35 [58]
Kenaf 1,45 2,1-36 [59]
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Sisal 1,45 10-20 | [58]

Abaca 15 6-53 [60]

1.2.9 Organisation de la paroi végétale

La fibre végétale est considérée comme un matériau multicouche du fait des parois
cylindriques et concentriques qui la compose. Au centre de la fibre élémentaire, on distingue
le lumen qui contenait, jusqu’a maturité de la fibre, le noyau cellulaire et le cytoplasme. La
taille du lumen permet de déterminer la qualité et le degré de maturité de la fibre [61]. La
paroi végeétale, qui est I’enveloppe de la cellule végétale, est composée essentiellement de
composés glucidiques. Elle comporte deux parties (Figure 1.19) :

- la paroi primaire ;

- la paroi secondaire, qui est elle-méme composée de 3 couches : S1, S2 et S3.

Cellulose fibres

Macro-fibrils 100

Micro-fibrils #‘/L

Paroi de cellule
secondaire

_ R :;/;.5"_,';,’2 "{\‘\"\ e W iere i

e 22 G a1 |\ pl I pam

gade— '\ de cellule
TRT@ \\ J

Figure 1.19: Représentation schématique d’une structure détaillée d’une fibre végétale [62].
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Les fibres végétales sont des structures biologiques principalement composées de
cellulose, d’hémicelluloses, et de lignine dont les proportions dépendent de 1’organisme
producteur du tissu (Figure 1. 20). En plus elles contiennent aussi des extractibles, et certains
composés inorganiques. Ces éléments conferent a la cellule des propriétés biomécaniques de
rigidité et d’¢lasticité, qui peuvent apparaitre contradictoires. En effet, d’une part la structure
est rigide permettant le maintien de ’organisme et d’autre part I’enveloppe est souple et

extensible assurant la croissance des cellules [13].

La lamelle mitoyenne M d’épaisseur de 0.5 a 2 um, en périmetre qui est commune aux
cellules voisines. Elle est composée essentiellement de lignine (70%) associée a d’autres
composés organiques tels que les hémicelluloses, la pectine, la cellulose. La lamelle
mitoyenne soude les fibres les unes aux autres et leur confére une grande rigidité gréace a la

présence de la lignine [63].

R R e S R e e ]

Fibres elementaires < .

Figure 1.20: Organisation de la cellule végétale et faisceau de fibres [64].

La paroi primaire P, trés mince (0.03 a 0.1 pum) est la paroi la plus externe, Ces derniers est
poreuse et élastique souvent, la paroi primaire et la lamelle mitoyenne sont associées, car il
est difficile de distinguer les deux. Elle est constituée d’une structure fibrillaire recouverte par
un mélange de lignine, de pectine et d’hémicellulose. La paroi secondaire ou paroi interne,
constitue la plus grande partie du volume de la fibre. Cette paroi se divise en 3 couches : S1,
S2 et S3. Ces trois sous-couches se différencient par leur composition biochimique, leur

épaisseur ainsi que par leur arrangement.

La paroi externe S1 mince (0.1 a 0.2 um) dans laquelle les fibrilles sont enroulées en

hélices paralléles, de sens opposés (une couche dans un sens, 1’autre couche croisée).
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La paroi centrale S2, beaucoup plus épaisse (0.5 a 8 um). Les fibrilles sont disposées en

hélices paralléles, la rigidité de la fibre dépend de 1’épaisseur de cette paroi. La paroi interne
S3 (appelée paroi tertiaire) mince (0.04 a 0.1 um), voisine du lumen W. Entre les fibres, il

existe des espaces qui sont partiellement composés de lignine et d’hémicellulose [63].
1.2.10 Traitement chimique des fibres végétales

Les caractéristiques hydrophiles des fibres naturelles et les caractéristiques
hydrophobes de la matrice (polymere, organique ou autre) sont les principaux problémes
fondamentaux liés a I’utilisation de fibres naturelles comme renforcement des composites.
Cependant, en utilisant un traitement chimique sur les fibres naturelles permet de réduire ses

caractéristiques hydrophiles des fibres [39].

Toledo et al [65] ont comparé ’effet de I’immersion de fibre de sisal et de coco dans
I’eau a PH=8.3, dans une solution de chaux Ca(OH), & PH=12 et dans la soude NaOH a
PH=11 pour distingue, d’une part I’effet du PH et d’autre part celui de la présence des ions
calcium sur la surface des fibres végétales aprés 1’immersion. Baley et al [66] ont étudié
I’influence de différents traitements chimiques (soude, acide formique, anhydride acétique)
sur la liaison (fibres de lin-résine polyester), et ont comparé avec le systéme (verre-polyester)
et la caractérisation interfaciale a été réalisée par déchaussement d’une fibre unitaire d’une
microgoutte de matrice pour déterminer la contrainte apparente de cisaillement interfaciale et
I’énergie critique de rupture. Les résultats obtenus montrent qu’il y a une augmentation tres

importante de la liaison (fibre de lin-résine) apres les traitements.

Claire et al [67] ont étudié I’impact de différents traitements chimiques (NaOH,
EDTA, eau saturée en chaux et une solution de polyéthylene) sur des fibres de chanvre, et ont
trouvé que le traitement par la soude augmente 1’indice de cristallinité des fibres, diminue le
temps de prise et augmente la rigidité expérimentale des composites. Le traitement par
EDTA, qui augmente également la contrainte a la rupture des composites, et les deux autres
traitements ont peu d’influence sur les propriétés mécaniques. Bahloul et al [68] ont procédé a
un traitement par la soude NaOH des fibres d’alfa a des pourcentages différents (20%-25%)
pendant 48H, et ont trouvé que les résultats finaux sont meilleurs par rapport aux
mélanges avec des fibres non traitées. Rokbi et al [69] ont traité aussi les fibres d’alfa par la
soude NAOH avec différentes concentrations (1, 5 et 10%) durant Oh, 24h et 48h, et les
résultats obtenus montrent que la résistance et le module de flexion des composites renforcés

par des fibres traitées a 10% de NaOH durant 24h s’améliorent de 1’ordre de 62% comparés a
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des composites renforcés par des fibres non traitées. Les principaux traitements chimiques

utilisés pour réduire les caractéristiques hydrophiles d’une fibre naturelle sont présentés ci-

dessous.
1.2.10.1 Traitement alcalin

Le traitement des fibres naturelles par I'nydroxyde de sodium (NaOH) est largement
utilisé pour modifier la structure moléculaire cellulosique. 1l modifie I'orientation des zones
cristallines de la cellulose (Cellulose I— Cellulose 11) [70,71], et forme plus de régions
amorphes (Figure 1.21). Ceci augmente 1’accessibilité des produits chimiques. Dans la région
amorphe, les chaines de cellulose sont séparées et des molécules d'eau s’ins€rent entre ces
chaines. Le traitement alcalin diminue le taux des groupements —OH de la cellulose et forme
des groupements —-O" Na® entre les chaines moléculaires de la cellulose [72]. Ainsi, la
sensibilité a I'numidité des fibres diminue. Ce traitement enléve également une partie des
hémicelluloses, de la lignine, de la pectine, de la cire et des huiles [73]. Par conséquent, la
surface de la fibre devient propre et plus uniforme. Il réduit également le diameétre de la fibre
et augmente ainsi le rapport longueur / diametre de la fibre. Ceci augmente la surface efficace
des fibres pour une bonne adhérence avec la matrice [74]. Les comportements mécaniques et
thermiques des composites sont significativement améliorés par ce traitement. Si la solution
est trop concentrée, elle cause une délignification excessive de la fibre ce qui entraine une
détérioration des fibres [73,75]. L’addition de I’hydroxyde de sodium (NaOH) a la fibre

naturelle favorise 1’ionisation du groupe d’hydroxyle selon la formule suivante [13]:
FV - OH + NaOH— FV - O'Na" + H,0 (1.2)

Wax & Oil

Cellulose

Lignin

Figure 1.21: Structure typique de la fibre lignocellulosique (i) non traitée et (ii) et apres
traitement alcalin [70].
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Roy et al. [76] ont appliqué le traitement alcalin a des fibres de jute en utilisant des

solutions de différentes concentrations et pendant différents temps & température ambiante.
Les fibres ont été immergées dans la solution alcaline, puis lavées et séchées. Ce traitement a
éliminé progressivement les hémicelluloses et la lignine. Selon les auteurs, le traitement
alcalin brise les liaisons hydrogene entre les groupes hydroxyles (-OH) de la cellulose, les
hémicelluloses et la lignine et conduit a la défibrillation c.a.d. la décomposition du faisceau de
fibres en fibres plus petites. La teneur en humidité des fibres de jute a diminué avec
I’augmentation de la concentration de la solution alcaline et de la durée du traitement. La
teneur en humidité de la fibre de jute non traitée était de 15,51 %. Elle a atteint 4,08 %
lorsque les fibres de jute ont été traitées avec 1% de solution alcaline pendant 48 h. Dans ce
dernier cas, 1’angle de contact a 1’eau des fibres traitées a augmenté de 63,9 a 96,2°. Ainsi,
ces fibres sont devenues plus hydrophobes et plus compatibles avec une matrice. La rugosité
de surface de la fibre de jute a augmenté avec la concentration de la solution alcaline et la
durée du traitement. Ceci est dii & I’élimination des impuretés de surface, des matériaux non-
cellulosiques, des substances inorganiques et de cires. Le diametre des fibres a été réduit de
39%. Les propriétés mécaniques ont été améliorées. Le traitement alcalin a augmenté la

résistance a la traction des fibres de 82% et I'allongement a la rupture de 45%.

D’autre études faite par Alawar et al [77] étudié L’effet du traitement chimique sur les
propriétés mécaniques des fibres du palmier, les résultats obtenus sont présentés dans la
Figure (1.22).

(a) (£247) (b) (£1568153)
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Figure 1.22: Effet du traitement chimique sur les propriétés mécaniques
des fibres de palmier dattier [77].

Les deux figures montrent que le traitement des fibres de palmier avec le NaOH

entraine une amélioration des propriétés mécaniques de ces fibres par rapport a celles non
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traitées. Le tableau ci-dessous (1.6) présente les essais de quelques fibres traitées a la soude en

proportions variables, dans un certain laps de temps et a une certaine température, puis les

résultats donnés pour cela :

Tableau 1.6: Parametres d’essai des fibres végétales traité ainsi que leurs resultats.

Concentration
de la solution
alcaline ()

Temps
d’immersion

(h)

Température
d’utilisation

(c®)

Résultats

Réf

8,12

0.5,1,15,25,
5

3,6,9

2,3

24

24

100

100

TC

TC

L’augmentation du % de NaOH
ainsi que le temps d’immersion
ont augmenté 1’élimination de la
lignine et d’autres impuretés de
surface.

Les résultats ont révélé que le
traitement au NaOH avait un
effet positif sur les propriétés
mécaniques du DPF, ou le
traitement a 1 % de NaOH était
la condition

optimale pour

augmenter la résistance a la
traction du DPF.

Les résultats ont montré que 6%
était la concentration optimale,
ou une solution a 3% de NaOH a
eu moins d’influence sur les
propriétés mécaniques du DPF
tandis qu’une solution a 9% de
NaOH a affaibli et endommagé
le FPD.
Réduction de la porosité et
amélioration de la liaison
interfaciale entre la matrice

époxy/DPF

[78]

[79]

[77]

[80]
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1.2.10.2 Traitement au silane

Le silane est un composé chimique de formule SiH,4. Les silanes sont utilisés comme
des agents de couplage pour améliorer I'adhérence entre les fibres et la matrice polymére. Les
agents de couplage silane peuvent réduire le nombre de groupe hydroxyle de la cellulose dans

I'interface fibre / matrice [81].
1.2.10.3 Acétylation

L’acétylation est une technique d’estérification des fibres naturelles. Les fibres sont
acetylées avec l'acide acéetique ou l'anhydride acétique en présence ou non d’un catalyseur
acide pour greffer des groupements acétyles sur la cellulose (Figure 1.23). Le groupement
acétyle (CH3CO) remplace le groupement hydroxyle (OH) hydrophile de la fibre. Ainsi, la
nature hydrophile de la fibre diminue [71].

Acetylation avec catalyseur acide

(CH:CO):0
Fibre-OH + CH:COOH ———* Fihre— 0 -C - CH; + H:0
Cone. H.50,

Acetvlation sans catalvseur acide
8] O 0 0O
Fibre-OH + CH;-C-0-C-CH; ——— Fibre—- O - C - CH: + CH:C - OH

Figure 1.23: Acétylation avec ou sans catalyseur acide [71].

Kalaprasad et al. [82] ont suivi cette technique pour acétyler les fibres de sisal. Pour
cela, les fibres ont été maintenues immergés dans de l'acide acétique glacial pendant 1 heure a
température ambiante. L'acide a ensuite été décanté et I’immersion a été poursuivie dans de
I'anhydride acétique contenant deux gouttes d'acide sulfurique concentré pendant 10 minutes.
Le changement de la structure chimique de la fibre de sisal suite a I'acétylation a été analysé
par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier. L’intensit¢ de la bande liée au
groupement —OH est réduite apres l'acetylation a la suite de l'estérification des groupes
hydroxyles. Ces fibres ont été incorporées dans une matrice de polyéthyléne a basse densité
pour préparer des composites (20/80). Les auteurs ont observé une amélioration des propriétés
de traction des composites apres acétylation des fibres. Ceci est attribué a la présence de

groupements -CH; dans la fibre de sisal acétylée, qui améliore 1’interaction avec le
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polyéthylene. Méme s'il n'y a pas de liaison chimique covalente liant la fibre de sisal acétylée
et le polyéthyléne, c'est I'nydrophobicité accrue du sisal apres traitement qui est responsable
de I'amélioration des propriétés de traction.

1.2.10.4 Benzoylation

La benzoylation est une transformation importante en synthese organique. Le chlorure
debenzoyle est le plus souvent utilisé dans le traitement de la surface des fibres. Plusieurs
chercheurs ont étudié la morphologie de la surface, les propriétés mécaniques et la

dégradation des fibres traitées [83].
1.2.10.5 Traitement par acide stéarique

Le traitement par acide stéarique est une autre technique d’estérification des fibres
naturelles. L'acide stéarique de formule CH3(CH,)1COOH est utilisé pour modifier la surface
des fibres. Le groupement carboxyle -COOH de I'acide stéarique réagit avec les groupements
hydroxyles hydrophiles de la fibre et réduit sa sensibilit¢ a I"humidité. Ce traitement peut
conferer aux fibres naturelles un caractére extrémement hydrophobe. Cependant, il élimine
certains constituants de la structure de la fibre (pectine, huile de cire, etc.). Par conséquent, les
faisceaux de fibres se décomposent et des phénomenes de défibrillation se produisent. Pour
des applications composites, ce traitement favorise une meilleure liaison a l'interface fibres-

matrice et fournit des meilleurs propriétés des composites [84,85].

Des recherches faites par Paul et al [84], ont traité les fibres de banane avec 1’acide
stéarique. Tout d’abord, les fibres ont subi un traitement alcalin avec une solution de
concentration de 10% pendant une heure. Aprés lavage et sechage, les fibres traitées ont été
immergées dans une solution de 1% d'acide stéarique dans 1’éthanol pendant 1 heure. Les
composites fibres traitées / Polypropylene (50/50) montrent une amélioration des propriétés
mécaniques par rapport aux composites contenant des fibres non traitées. La résistance a la
traction et le module d”Young du composite ont augmenté de 7 % et 8,4 % respectivement. La

méme tendance est également observée lors d’essais de flexion 3 points.
1.2.11 Traitement physique des fibres végetales

Les produits les plus utilisés dans ce type de traitement sont : les huiles et les résines

pour diverses raisons [39] :

- Nettoyage et purification de la surface ;
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- Oxydation et activation des sites sur la surface.

Ces méthodes entrainent un changement physique et chimique des propriétés
structurelles du composé. On distingue les traitements par décharges diélectriques tels que le
plasma froid et par exposition aux rayonnements laser, ultra-violet ou gamma. L’application
des fibres végétales comme renfort exige d’une part une forte adhésion entre la fibre et la

matrice et d’autre part, une absorption limitée de 1’eau par les fibres.
1.2.11.1 Traitement plasma froid

Ce traitement modifie la surface des fibres sans affecter les propriétés intrinseques du
matériau. De plus, cette technique ne nécessite pas I'usage de solvant et les temps de
traitements sont courts. Le gaz plasmagéne utilisé est I’hélium He, il permet d’introduire des
radicaux libres a la surface sans générer de nouvelles fonctionnalités dues a la nature du gaz.
Les parameétres optimaux de la phase plasmagene ont été déterminés et correspondent a une

puissance de 50W et un temps de traitement de 5min [13].
1.2.12 Traitement thermique des fibres végétales

Le traitement consiste a chauffer les fibres, sous atmosphéres inerte jusqu’a 280°C et
de le maintenir suffisamment longtemps pour que sa structure soit modifiée. Cette technique
appelée (torréfaction) a été particulierement étudiée par Bourgois et al [6]. Le procédé qui a
été adapté consiste a traiter thermiquement du bois sous atmosphere inerte a des températures
inférieures a 280°C. La durée du traitement permet 1’obtention des propriétés souhaitées. Il
présente ’avantage de moins dégrader la fibre et permet de conserver au maximum ses

propriétés mécaniques.

Merzoud et al [38]. Ont fait le traitement thermique par la mise en ébullition des fibres
de diss dans une cocotte pendant quatre heures, puis un lavage afin d’éliminer les sucres et les

composants hydrosolubles renfermés dans les fibres.
1.2.13 La méthode d’extraction des fibres végétales

Il existe différentes familles de procédés pour extraire les fibres végétales ; le procedé
physique, le procédé mécanique, le procédé chimique et le procedé biologique. Le choix du
procédé adéquat dépend du type et I’age de la plante ainsi que de 1’organe d’extraction. Dans

certains cas le couplage de plusieurs procédés est requis [86].
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1.2.13.1 Procedé physique

L'explosion a la pression par la vapeur est un moyen trés efficace dans la séparation
des fibres, des micro-explosions se produisent alors dans les cellules les plus fragiles. Ce
cycle est répéte une dizaine de fois (8-11 fois), ce qui en résulte c’est I’explosion des lamelles
moyennes qui est une colle intercellulaire. En fin, la séparation des fibres sera achevée par un
lavage a ’eau courante. Il existe aussi, les procédés a base d’ultrasons, et d’autres a base de

micro-ondes [87].
1.2.13.2 Procédé mécanique

Ce procédé peut étre effectué manuellement ou a I’aide d’une machine, par exemple
dans le cas du Bambou les méthodes utilisées sont : La méthode manuelle ou les fibres sont
séparées par ’utilisation d’un couteau, et d’un peigne apreés d’étre battus; la méthode par
laminage ou pressage consiste par 1’écrasement sous presse ou par laminage ou encore par
combinaison des deux traitements, les fibres sont détachées les unes des autres. Ceci est

répété plusieurs fois de suite jusqu’a ce que les fibres soient le plus possible séparées [88].
1.2.13.3 Procédé chimique

L’extraction chimique est généralement faite par des solutions alcalines (NaOH,

KOH...). La méthode chimique réduit partiellement le diamétre de la fibre [86].
1.2.13.4 Procédé biologique

Le rouissage naturel, opération connue depuis des siécles, Il se base sur I’activité des

microorganismes, ce qui implique une durée d’extraction plus longue que les autres procédés
[86].

1.3 Généralité sur les matériaux composites fibro-ciment

Le terme « matériau composite » désigne un matériau constitu¢ de 1’assemblage de
deux ou plusieurs matériaux dont I'assemblage final ayant des propriétés supérieures aux
propriétés de chacun des matériaux constitutifs séparément [7]. La réalisation d’un matériau
composite nécessite donc 1’association d’au moins deux constituants : le renfort et la matrice.
L’association de ces deux phases en crée une troisieme appelé interface ou interphase. Les
propriétés de cet ensemble dépendent des propriétés des constituants, de leur distribution
géométrique, de leurs proportions, et de leurs interactions. Il est donc nécessaire de connaitre

les propriétés mécaniques et physicochimiques des constituants, la fraction volumique de
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chacun, D’orientation et la distribution du renfort, ainsi que la nature des interactions

matrice/renfort (Figure 1.24).

matrice

renfort

Figure 1.24: Matériau composite [89].

1.3.1 Constituent des matériaux composites

Industriellement, les matériaux composites se composent d’une matrice (assurant la
protection et le transfert de charge) et les renforts (assurant la résistance mécanique). La
matrice est I’un des constituants de base des matériaux composites qui revét trois fonctions
principales : la répartition de la charge mécanique sur tout le renfort, la cohésion des fibres
pour une meilleure homogénéisation de 1’ensemble et la protection des renforts vis a vis du
milieu extérieur (chocs mécaniques ou thermiques). Les résines polymeres les plus employées
dans les matériaux composites sont les résines thermodurcissables (polyester,

polyuréthane...) et les résines thermoplastiques (PVC, PS, PET. . .) [90].

- Les thermodurcissables durcissent de facon définitive lors de leur synthese. La
transformation est donc irréversible .On trouve les résines polyester qui, associées a des
fibres de verre ont une bonne tenue a la température et aux agents chimiques, les résines
époxy qui possédent d’excellentes propriétes mécaniques, thermiques et chimiques, et les

résines phénoliques qui résistent bien au feu [91].
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Tableau 1.7: Caractéristiques des résines thermodurcissables [91].

Résine p Gtraction (Gpa) Tc (o C)
Polyester 1.2 50-60 120
Phénol

1.2 40-50 120-150
Formaldehyde
Epoxyde 1.1-1.4 50-90 120-200
Polyurethane 1.1-1.5 20-50
Vinl-ester 1.15 70-80 14

- Les thermoplastiques se présentent sous forme de chaines linéaires, il faut les chauffer
pour les mettre en forme et les refroidir pour les fixer. Cette opération est réversible.
Les matrices thermoplastiques ont de faibles propriétés mécaniques; un renforcement
par l’incorporation de charge leur confere une tenue thermique et mécanique
améliorée et une bonne stabilité dimensionnelle. Les matrices les plus courantes sont
le poly (chlorure de vinyle) qui est utilisé dans la fabrication des tuyauteries, le
polyéthyléne dont on se sert pour fabriquer les jouets, les bouteilles de shampoing ou
les sacs de supermarchés, le polypropyléne pour les boites alimentaire sou les
revétements de sols, le polystyréne qui intervient dans la composition des contenants

alimentaires, de la vaisselle jetable, des jouets ou des vitres [92].

Tableau 1.8: Caractéristiques de quelques thermoplastiques [92].

Polymere | p (g/cm3) Gtraction (N/mm?) | A(%)
PVC 1.5 50 10-50
PS 1.05 40 4
PEHD 0.95 30-35 700-1000
PET 1.39 2.5 90

PP 0.91 20-40 200-1000

Les renforts contribuent a améliorer la résistance mécanique et la rigidité des
matériaux composites et se présentent sous forme filamentaire, allant de la particule de forme
allongeée a la fibre continue qui donne au matériau un effet de résistance orientée. Les fibres

utilisées se presentent soit sous forme continues (fibres longues), soit sous forme discontinues
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(fibres courtes) [93]. Les plus utilisés sont :

* Fibres de verre : Les fibres de verre ont un excellent rapport performance-prix qui les
placent de loin au premier rang des renforts utilisés actuellement dans la construction de
structures composites. Ces derniers présentent un module de traction faible, mais une
résistance en traction intéressante [94]. Elles sont constituées de silicates et considéréees

comme des matériaux anisotropes.

* Fibres de carbone : Les fibres de carbone sont des filaments minces faites de carbone
élémentaire avec les structures qui changent de ceux du carbone amorphe a ceux du graphite
cristallin. Ces fibres sont élaborées a partir d’un polymére de base appelé précurseur, les
propriétés chimiques et physiques des fibres de carbone finales dépendent fortement des
qualities du précurseur. Les fibres de carbone possédent de trés fortes propriétés mécaniques,
leur résistance peut atteindre entre 200 et 300 GPa, elles sont souvent employées comme

renfort dans les composites polymeéres rigides [95].

* Fibre d’aramide : La fibre d'aramide est issue de la chimie des polyamides aromatiques. I
est possible de trouver deux types de fibres d'aramide de rigidités différentes [96]:

-Les fibres bas module: utilisées pour les cables et les gilets pare-balles;
-Les fibres haute module: employées dans le renforcement pour les composites hautes

performances.

* Fibres céramiques : Les matériaux composites de type céramiques sont souvent constitués
de renforts et de matrice en céramique. Les fibres sont élaborées par dépbt chimique en phase
vapeur sur un fil support. Ces fibres ont des applications ou la température est tres élevée
entre 500°C et 2000°C. Ces matériaux sont utilisés notamment dans les parties chaudes des

moteurs d’avions. Les fibres céramiques les plus utilisées sont [94]:

- fibres de Carbure de Silicium.
- Fibres de Bore.

- fibres de Bore carbure de silicium
1.3.2 Materiaux composites a base des fibres naturelles

Le choix des matériaux adéquats est une bonne solution pour limiter leur impact sur
I’environnement et assurer un milieu intérieur confortable. Pour cela, 1’utilisation des

matériaux composites a base de fibres végetales (le chanvre, la paille, le lin, le bois, le palmier
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dattier, etc.) est une bonne réponse dans le souci de préserver la santé de 1’homme, de

répondre & ses besoins de bien-étre et de confort et de réduire les impacts environnementaux.
Par ailleurs, I’utilisation des matériaux composites a base de produits végétaux a les
avantages suivants :

Ce sont des ressources abondantes, renouvelables, recyclables et durables. Les végétaux se
renouvellent périodiquement et par conséquent assurent une ressource abondante sachant que
les autres ressources (charbon, pétrole, gaz) seront épuisées d’ici quelques décennies.

Réduction des émissions de gaz a effet de serre.

Faible énergie grise: L’énergie grise est la somme de toutes les énergies nécessaires a la production, au
transport, a la fabrication, a I’utilisation et enfin a la démolition du matériau ou a son élimination enfin

de sa vie [97].
1.3.3 Propriétés des matériaux composites renforcés par des fibres végétales
1.3.3.1 Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques constituent les principales propriétés étudiées des
composites renforcés par des fibres naturelles. Ces propriétés comprennent la résistance, la
rigidité, la ténacité, le cisaillement, la compression, la fatigue et le fluage. La résistance
mécanique des matériaux composites est évaluée par un certain nombre de méthodes d'essai
qui sont mécaniquement simples du point de vue concept mais elles sont extrémement

sensibles a la préparation de I'échantillon et la procédure d'exécution du test [98].

Les tests mécaniques incluent principalement les essais de traction, de compression, de
cisaillement, de flexion et de fatigue. Ces methodes d'essais ont régies par les normes
élaborées par (ASTM), et (1SO) et (SACMA). Dans la présente étude nous limitons a I'étude
des propriétés en flexion et en compression des composite sa matrice cimentaire renforcée par
des fibres végétales. Les tests précédents sont réalisés dans le but de déterminer la résistance a
la flexion et a la compression, le module de Young et I'allongement a la rupture du matériau
[99].

1.3.3.2 Rupture des composites sous une charge en traction

A une échelle macroscopique, un composite sous une charge en traction peut présenter une
rupture ductile ou fragile. Ces deux termes décrivent le degré de deformation plastique

macroscopique précédant la rupture.

-La rupture ductile se produit par la coalescence des micro-vides qui entrainent une fissure
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interne par rupture normale. Ce mode de rupture est accompagné par une déformation

plastique brutale qui conduit a un aspect fibreux de la surface fracturée.

-La rupture fragile est caractérisée par une propagation rapide des fissures sans déformation
plastique brutale ; le comportement d'un matériau fragile est presque exclusivement élastique
jusqua la rupture. Dans ce type de matériau, la surface de rupture est caractérisee par la
présence de stries radiales a la surface de rupture qui sont paralleles a la direction de
propagation de la fissure. Il est & noter qu'une strie est produite lorsque deux fissures, qui ne
sont pas coplanaires, deviennent connectées par déchirement du matériau intermédiaire. La

rupture fragile en traction présente un aspect granuleux avec peu ou pas de striction [99,100].

A I'échelle microscopique, deux mécanismes de rupture peuvent avoir lieu selon les propriétés
de l'interface, a savoir un décollement a l'interface fibre/matrice ou un déchaussement des
fibres de la matrice (Figure 1.25). Si l'interface se décolle facilement, la propagation de la
fissure est interrompue par le processus de décollement et au lieu que la fissure passe a travers
la fibre, elle se propage le long de la surface de la fibre, ce qui permet a la fibre de supporter
des charges plus élevées. Le déchaussement des fibres se produit du fait que les fibres se
rompent a des emplacements aléatoires loin du plan de la fissure. L'une des extrémités de
fibres brisées se déchausse de la matrice quand la fissure s'ouvre avec l'augmentation de la

charge appliquée [101].

Décollament interfaciol

fibre-matrice
/ L~ Ruplure
L~ des fibres
Fissuration de LA
: =~
In malrico r. -~
Déchougsement /
des fibres

Figure 1.25: Mécanisme de rupture d'un corhpbsite renforcé par des fibres unidirectionnelles
[101].

7,



(OUETIICEN Etat de I’art

1.3.3.3 Effet des traitements chimiques des fibres sur le comportement mécanique des

composites

La performance mécanique a long et & court terme des composites renforcés par des fibres
dépend principalement de trois facteurs: la résistance et le module de la fibre, la résistance et
la stabilité chimique de la résine ainsi que I'efficacité de la liaison interraciale qui assure le
transfert de la charge de la matrice a la fibre. Cependant, la qualité de I'interface fibre- matrice
reste le facteur clé a optimiser pour avoir un composite performant. En raison de la forte
dépendance entre la polarité des fibres et I'adhésion inter raciale, les chercheurs sont
intéresses a la modification chimique des fibres par plusieurs traitements tels que mentionnées
dans les paragraphes précitées et ceux dans le but d'améliorer la performance des composites.
Ces traitements ont réussi a attendre divers niveaux de succés dans l'amélioration de

I'adhésion fibre-matrice des composites a base de fibres ligno- cellulosiques [36].
1.3.4 Les composites a matrice cimentaire
1.3.4.1 Généralités

Un béton ou mortier fibré est un matériau associant des fibres a une matrice cimentaire afin
d’en rehausser les propriétés mécaniques. Les fibres jouent le role de renfort tandis que la

matrice assure la cohésion du matériau et le transfert des efforts aux fibres.

Depuis longtemps, les fibres sont utilisées pour renforcer des matériaux fragiles. La paille a
été utilisée pour renforcer les briques de terre, et le crin de cheval pour renforcer les mortiers
de maconnerie et le platre. Plus récemment, une utilisation commerciale a grande échelle de
fibres d'amiante dans une matrice cimentaire a commencé avec l'invention du procédé
Hatschek en 1898. Cependant, principalement en raison des dangers pour la santé associés
aux fibres d'amiante que nous connaissons, des types de fibres alternatifs ont été introduits
dans les années 1960 et 1970. De nos jours, un grand nombre de matériaux techniques
(matrices céramiques, métalliques ou organiques) incorporent des fibres pour améliorer les
propriétés des matériaux. L’intérét du secteur industriel pour les matériaux de construction
renforcés de fibres ne cesse d’augmenter du fait du nombre conséquent de recherches en cours

sur cette thématique [102].
1.3.4.2 Mortier

Le mortier est un des matériaux de construction, qui contient de liant (ciment ou platre ou

chaux), de granulat fin dit charge (tel le sable, ce qui le distingue du béton) et de I’eau. En
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raison des a granularité fine, il est plus l1éger que le béton [103,104].

Les mortiers peuvent étre tres différents les uns des autres selon la nature et les pourcentages
des constituants, le malaxage, la mise en ceuvre et la cure. Ils sont utilisés en construction
comme élément de liaison, de scellement, ou comme enduit. Ces matériaux, soumis a de
fortes contraintes, résistant aux agressions chimiques, a I’humidité ainsi qu’aux fortes

sollicitations mécaniques.

Un mortier est obtenu par le mélange d’un liant (chaux, ciment ou autre), de sable et d’eau

aux quels peuvent étre ajoutés des additions minérales et/ou adjuvants organiques [104].
1.3.4.3 Comportement mécanique des composites fibro-ciment
1.3.4.3.1 Comportement en flexion

Les études réalisées sur les matériaux composites a base de fibres végétales brutes mettent
en évidence une modification du comportement mécanique du composite. Alors que la
matrice cimentaire pure présente un comportement élastique linéaire fragile, les éprouvettes
de composite fibré testées en flexion trois points conservent leur intégrité méme au-dela de la
charge maximale, et continuent a supporter une charge significative dans la partie post-pic
[105]. Ce phénomene est mis en évidence par la (Figure 1.26) représentant le comportement
d’une matrice cimentaire pure et de la méme matrice renforcée par 16% en volume de fibres

de chanvre.

2500 -

2000 - F

1 - = |- Pate de ciment
1500 4

— 2. Ciment + 16%val. fibres

Force (N)

1000

500 -

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
Déplacement (mm)
Figure 1.26: Courbes du comportement typique d’un échantillon de ciment pur (1) et d’un
composite ciment/fibres végétales (2) en flexion 3 points [64].
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L’auteur [64] distingue trois phases dans le comportement du composite fibré :

Phase I: comportement quasi-linéaire proche de celui de la pate de ciment seule, dans cette
phase les efforts sont majoritairement repris par la matrice;

Phase Il: a partir de F* apparition de la premiére fissure de la matrice, puis reprise de la
charge par les fibres, qui, d’apres 1’auteur, limitent la propagation de la fissure par un effet de
pontage;

Phase Il1: au-dela de Fnax, diminution contr6lée de la charge contrairement a la pate de
ciment seule qui casse brutalement. L auteur associe cette phase a une rupture progressive des

interfaces fibres/matrice suivie d’un déchaussement des fibres.

L’incorporation de fibres végétales modifie peu la charge d’apparition de la premiére fissure,
qui est liée principalement aux propriétés de la matrice, mais une fois la fissure apparue, les

fibres limitent la propagation de la fissure [105].

Le passage d’une matrice fragile a un composite fibré ductile présentant un comportement
post-picadoucissant est relevé par tous les auteurs. Cependant, cette modification du
comportement ne va pas forcément de pair avec une amélioration de la résistance en flexion
[106], c’est pourquoi le paramétre prépondérant pour rendre compte de la contribution de
fibres dans le comportement du composite est sa ténacité qui représente 1’aptitude du matériau

a absorber une certaine quantité d’énergie avant la rupture [102].
1.3.4.3.2 Comportement en compression

La résistance en compression des composites est une propriété significativement affectée par
I’incorporation de fibres végétales. D’apres les études de Kriker et al, 2005 [106], la résistance
en compression de composites incorporant des fibres de jute varie sensiblement a 1’ajout de
ces fibres. La résistance en compression soit augmentée ou diminué en fonction de

I’augmentation de taux de fibres avec la variation des longueurs (Figure 1.27).
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Figure 1.27: Influence du dosage et de la longueur des fibres de jute sur la

résistance en compressiondu composite cimentaire [107].
1.3.5 Durabilité des composites cimentaires a fibres végétales

Malgré les propriétés mécaniques intéressantes obtenues pour les composites cimentaires a
renfort de fibres végétales, de nombreuses études sou lignent les problémes rencontrés

concernant la durabilité des fibres dans une matrice forte ment alcaline.

1.3.5.1 Propriétés sur le long terme

Dans le cas de 1’étude mécanique de composites cimentaires biofibrés, les auteurs rapportent
dans la tres grande majorité des cas une perte de ductilité de ces matériaux au cours du temps.

Les résultats obtenus par Sedan, présentés sur la (Figure 1.28), illustrent bien ce phénoméne

[64].
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Figure 1.28: Comportement mécanique en flexion 3 points d’une matrice cimentaire

renforcée par des fibres de chanvre brutes, aprés 12 mois de vieillissement naturel [64].

Au bout de 12 mois de vieillissement naturel, le comportement mécanique des composites
est modifié de maniere significative. La force d’apparition de la premiére fissurer est e
approximativement la méme que celle obtenue aux essais réalisés a 28 jours. Cependant, la
phase post-pic disparait apres vieillissement. Le matériau présente un comportement fragile,
similaire a celui d’une matrice non fibrée. Certains auteurs [108, 109], relévent, en paralléle

de la perte de ductilité, une augmentation de la résistance a I’apparition de la premiére fissure.

Des résultats similaires a ceux de Sedan [64] ont été auparavant obtenus par Canovas et al
[110], sur des composites cimentaires a renfort de fibres de sisal. Les éprouvettes soumises a
des cycles d’humidification/séchage présentent une baisse considérable de la résistance
maximale en flexion. Ce résultat est déja bien perceptible apres seulement douze cycles de
vieillissement. On observe également une diminution trés importante de la ténacité. La
(Figure 1.29) présente 1’évolution du comportement en flexion d’échantillons soumis a 0,12,

60 et 120 cycles de vieillissement accéléré.
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Figure 1.29: Courbes contrainte-déformation d’un mortier de ciment Portland renforcé par
des fibres de sisal brutes, soumis a un vieillissement accéléré par cycles d’humidification /
séchage [110].

Un autre phénomene, mis en évidence par plusieurs auteurs [111, 112, 65], est la modification
du mode de rupture des fibres aprés vieillissement a plus ou moins long terme. Ceci est
caractéristique de la mauvaise durabilité des fibres en milieu alcalin. Pour les composites non
agés, la rupture survient principalement par arrachement des fibres de la matrice. Pour les
échantillons vieillis, le taux de fibres cassées augmente tandis que la longueur d’arrachement
diminue. Ces auteurs ont pu observer en paralléle une minéralisation des fibres suite au
contact prolongé avec la matrice cimentaire. Cela a entrainé une détérioration structurelle et
une rigidification des fibres qui les rend cassantes et limite fortement le transfert des

contraintes entre la fibre et la matrice.
1.3.5.2 Impact du milieu cimentaire sur les fibres végetales

Le premier mécanisme expliquant la perte de ductilité des composites incorporant des fibres
veégetales est la dégradation de ces fibres dans le milieu alcalin de la matrice. Afin d’étudier
ce phénomeéne, plusieurs auteur sont suivi les propriétés de fibres végétales immergées dans

différentes solutions alcalines.

Une premicre étude montre des mesures de la résistance en traction et de 1’allongement a
larupture de fibres d’agave immergées dans une solution de Ca(OH). a pH 12,5 [113]. Aprés

12 mois d’immersion, les fibres conservent environ 30 % de leur résistance a la traction
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initiale et seulement17 a 27% de leur ductilité.

Toledo et al [65] ont compares I’effet de I’immersion de fibres de sisal et de coco dans de
I’eau a pH 8,3, du Ca(OH).a pH12 et du NaOH a pH11 afin de distinguer d’une part I’effet du
pH et d’autre part celui de la présence des ions calcium sur la durabilité des fibres végétales.
Aprés 210 jours d’immersion dans la solution d’hydroxyde de calcium, la résistance en
traction résiduelle des fibres de sisal et de coco représente respectivement 34 % et 59 % des
valeurs initiales. Apres immersion dans la solution de soude (NaOH) pendant 420 jours, les
résistances résiduelles sont nettement plus élevées, a savoir 73% et 61 % de la résistance
initiale.

Cette différence est attribuée par 1’auteur a la cristallisation de chaux dans les pores des fibres
immergeées dans la solution d’hydroxyde de calcium ce qui affecte leur résistance en traction.
Cette hypothése avait déja été faite par Gram et al [114] qui releve une action spécifique des
ions calcium par rapport a I’immersion de fibres dans des solutions d’hydroxyde de sodium
ou de potassium. D’aprés cet auteur, la dégradation des fibres en milieu alcalin serait donc
due a la dissolution partielle ou totale de la cellulose, des hémicelluloses et de la lignine qui

les composent, Cette décomposition en milieu alcalin interviendrait selon deux phénomenes :

-Le «décollement» (peeling-off), qui concerne les extrémités des chaines moléculaires,

constituées de groupes qui réagissent avec les ions OHde la solution basique. Cette réaction
conduit ensuite a la formation d’acides iso sacchariniques (CH,OH) qui vont pouvoir
facilement se détacher de la chaine. Ce mécanisme ne s’effectuant qu’aux extrémités des
chaines, plus le degré de polymérisation sera élevé, moins ce phénomene sera nocif. La
cellulose étant fortement polymérisée, elle ne sera que faiblement exposée a cette dégradation.
Toutefois, les hémicelluloses de degré de polymérisation plus faible seront davantage

sensibles au peeling-off.

-L’hydrolyse alcaline entrainant la division de la chaine moléculaire et la diminution du
degré de polymerisation. Ce deuxiéme phénomene entraine une plus grande sensibilité au

premier mécanisme [115].

La dégradation des fibres végétales en milieu alcalin serait donc due a la dissolution partielle

ou totale de la cellulose, des hémicelluloses et de la lignine qui les composent.
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Conclusion

L'intégration de fibres végétales dans les matériaux composites devient une pratique courante,
encouragée par une demande forte en produits biosourcés et sains. C'est pourquoi de multiples
recherches sont menées actuellement sur la valorisation de différents types de fibres
lignocellulosiques. Cette étude bibliographique nous a permis de faire le point sur les avantages
que peuvent apporter les fibres vegétales par rapport aux fibres traditionnelles d'origine
synthétique : faible densité, bonnes propriétés mécaniques, faible codt, ressource renouvelable,
qualité écologique. etc ... et de connaitre aussi les paramétres influencant sur les propriétés
finales du matériau composite. Ces parameétres sont liés principalement a la structure des fibres et

aux proceédés de leur mise en ceuvre.
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Chapitre |1

Matériels et Techniques Expérimentales

Introduction

Ce chapitre décrit de facon détaillée, les différentes techniques expérimentales, partant de
la préparation des fibres végétales, conditions d’essais utilisées, jusqu’a 1’élaboration des bio-
composites en mortier a matrice cimentaire renforcer par deux type de fibre végétal, la fibre
d’Alfa (FA) et la fibre de Diss (FD). L’élaboration des bio-composites s’effectuée par une
planification expérimentale statistique basée sur la méthode de Taguchi. L’objectif de cette
méthode est la minimisation des nombres des expériences ainsi que la diminution du codt des
essais mécaniques. La caractérisation du comportement mécanique des bio-composites élaborer a

été réalisée par deux essais mécaniques essentielles a savoir 1’essai de flexion 3-Points et I’essai

de compression.
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I1.1Présentation des fibres d’Alfa et de Diss

Dans notre recherche, le matériau de base utilisé est de type fibre végétale pour le
renforcement des composites cimentaire. Pour ce la deux types de fibres sont présentées, les
fibres d’Alfa (FA) (Figure 11.1) et de diss (FD) (Figure 11.2). Les fibres d'alfa issues de la plante
connue sous le nom scientifique Imperata cylindrica, elle appartient a la famille des Pomaceae,
cette plante est répandue dans de nombreuses régions montagneuses et arides en Algérie,
notamment dans I'est d'Algerie (Tébessa, Souk Ahras et Djelfa...ctc) et également dans d'autres
régions. Cette plante est considérée, comme une source de subsistance pour de nombreux
animaux, et/ou une source essentielle pour de nombreuses industries traditionnelles telles que les
matelas, d'autres articles ménagers, la fabrication du papier . . . etc. I’extraction de cette plante

est facile a tirer a la main simplement en raison de sa forme douce.

Pour la fibre de Diss, c’est une plante herbacée scientifiquement appelée Ampelodesma
mauritanica, elle appartient a la famille des Poacées. C'est une plante vivace et herbacée, mais
elle se présente sous la forme d'arbustes d'une longueur peut atteinte un metre. Elle a des feuilles
tres longues et rugueux au toucher. Elle a des tiges et des fleurs qui ressemblent a des fleurs de
I'alfa. Le Diss vit dans les terres riches en argile et est répandu sur de vastes zones en Algérie,
telles que Souk Ahras, Tébessa....etc. elle préserve le sol menacé par I'dérive et est utilisé

traditionnellement pour I’isolation des toits pour les maisons, elle compte sur leur difficulté pour

I'extraire au lieu de la main en raison de la rugosité de sa texture.

Figure I11.1: Fibres d’Alfa, région de Tébessa (Ouanza).
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Figure 11.2: Fibre de Diss, région de Tébessa (Boukhadra).

11.2 Matériels et Méthodes expérimentales

11.2.1 Préparation des fibres

Dans ce travail, nous cherchons a élaborer des bio-composites constitués d'une matrice
cimentaire renforcés avec des différents pourcentages de deux types de fibres végétal, afin de
conférer au bio-composites élaborés une résistance et durabilité assez remarquables. Le choix est
réservé aux fibres végétales d’Alfa et Diss le plus abondante en Algérie, qui sont cultivées
localement.

Pour ce faire, les fibres d’Alfa ou de diss utilisées dans cette recherche ont été extraites
manuellement de leurs plantes, elles ont été récoltées a partir d’une région située a Tébeéssa
située dans 1’est de I’ Algérie.

Enfin, les fibres ainsi obtenues sont appelées fibres brutes, ayant différents diametres
allant de 0,3 a 1 mm et longueur allons de 400 mm a 800 mm. Chacune des deux fibres brutes
sont découpées en différentes longueurs de 5mm, 10mm et 20mm (Figure 11.3), afin de connaitre
I’effet de la variation de la longueur des fibres sur les propriétés mécaniques des bio-composites

élaborés.
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Figure 11.3: Les différentes longueurs utilisées, (a, b, ¢) les longueurs d’Alfa, (d, e, ) les

longueurs du Diss.

La variation de la longueur des fibres pour le renforcement entraine une variation de leurs
quantités en masse (grammes), la relation qui traduit cette variation est donnée par :
- Volume du moule utilisé pour I’essai de flexion 3-points (4 x4 x16) cm * = 256 cm®
(0.000256 m®). Selon la norme EN 196-1 [116] utilisée pour la préparation du mortier,
un volume de 0.000256 m® se traduit par une quantité 1350 g
Donc 1350 g .....evvne.... 100%

Le tableau suivant récapitule les résultats en masse des quantités des fibres (Alfa ou
Diss) pour chaque pourcentage utilisés.
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Tableau I1.1: les résultats en masse des quantités des fibres d’Alpha et du Diss.

% des fibres Longueurs des fibres (mm) Quantité massique (g)
1% 5/10/20 4.5
2% 5/10/20 9
5% 5/10/20 22.5

11.2.2 Plan d’expérience de Taguchi

La méthode statistique Taguchi, inventée dans le but pour réaliser des plans d’expériences
appliquée dans tous les disciplines I’industrie, elle se concentre avant tout a minimiser les
variations autour de la valeur cible (réponses). La méthode Taguchi nécessite donc un minimum
de données nécessaires pour déterminer les facteurs qui influent de fagon significative sur la
réponse (dans notre cas ces les caractéristiques mécaniques) et de 1’optimiser en utilisant un
minimum d’expérimentations, économisant ainsi du temps et des ressources [117,118].

Afin d’établir un plan d’expérience d’aprés la méthode Taguchi pour pouvoir évaluer les
caractéristiques mecanique en flexion et en compression des bio-composites élaborés, nous
avons considére les facteurs suivants : pourcentage de renforcement de fibre (%) et longueur de
fibre (mm), ayant chacun trois niveaux respectivement 1%, 2%, 5% et 5 mm, 10 mm, 20 mm
(Tableau 11.2).

Tableau 11.2: Facteurs et niveaux utilisés dans la conception d’un plan d’expérience Taguchi
(fibre brutes).

Facteur Symboles Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3
Fibre (%) (A) 1 2 5
Longueur (mm) (B) 5 10 20

La méthode de Taguchi a été employée en utilisant le logiciel Minitab 17. L’application
des deux facteurs ayant chacun trois niveaux, permet d’avoir la conception d’un plan
d’expérience réduit Taguchi L9 (3%) (Tableau 11.3). En d’autres termes, le tableau orthogonal
obtenu conduit a avoir seulement 9 types d’expériences au lieu de 27, mais suffisants pour
optimiser les facteurs considerés. Ensuite, les resultats experimentaux obtenus peuvent étre
analysés par un rapport signal/bruit en évaluant 1’effet des parameétres et leurs niveaux sur la

réponse.
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Tableau 11.3: Plan d’expérience orthogonal de Taguchi pour les fibres brutes.

Run Fibres (%) Longueurs (%)
(A) (B)
1 1 5
2 1 10
3 1 20
4 2 5
5 2 10
6 2 20
7 5 5
8 5 10
9 5 20

11.2.3 Traitements chimiques des fibres

Les caractéristiques hydrophiles des fibres naturelles suivies par les caractéristiques
hydrophobes de la matrice sont les principaux problémes fondamentaux liés a 1’utilisation de
fibres naturelles comme élément renforcateur des bio-composites. Cependant, en utilisant un
traitement chimique alcalin sur les fibres végétales permet de réduire ses caractéristiques

hydrophiles des fibres.

Pour ce faire, un nettoyage de la surface extérieur des fibres utilisées par NaOH (Figure
11.3), permet d’éliminer les impuretés et des poussiéres venues de leurs expositions
environnementales naturelles soit nécessaire. Ce si en vue de perturber 1’absorption d’eau et
d’humidité, ainsi que faire disparaitre la lignine (qui est responsable de 1’hydrophilité des fibres)

qui entoure la fibre et obtenir des surfaces rugueuses.

Pour ce faire, les faisceaux de fibres d’Alfa ou de Diss ont été traités chimiquement dans
le but d’obtenir des surfaces rugueuses afin d’améliorer 1’adhérence fibre/matrice. Les faisceaux
de fibres sont immergés dans une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) avec différentes
concentrations (1%, 2% et 5%) pour des temps d’immersions de 1h, 4h et 8h a la température et
pression ambiante. Ensuite, elles ont été rincées a 1’eau avant d’étre plongés dans I’acide

sulfurique (H,SO,4) pendant 5 minutes, puis elles sont immergées dans 1’eau distillée pendant 15
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min pour avoir un PH neutre (Figure 11.4), et enfin elles ont été séchées naturellement avant étre

menées pour le renforcement.
La réaction de la fibre d’Alfa ou de Diss pendant les traitements chimiques avec NaOH

est réalisée comme suite :

FA(FD)-OH + NaOH — FA(FD)-O-Na* + H,0 (11.1)

FA : Fibre d’Alfa/ FD : Fibre de Diss

Figure 11.4: Traitements chimiques alcalin des fibres par NaOH : a, b et ¢) fibres d’Alfa apres
traitement, pour trois déférents longueurs ; d, e et f) fibres de Diss aprés traitement, pour trois

déférents longueurs.

L’application de la méthode de Taguchi en utilisant toujours le logiciel Minitab 17, pour
les quatre facteurs mentionnés précédemment a savoir : le % des fibres, leurs longueurs, le % de
I’élément alcalin (NaOH) ainsi que le temps d’immersion et qui ayant chacun trois niveaux,
permet d’avoir la conception d’un plan d’expérience réduit Taguchi L9 (3°) qui est représenté

dans le Tableau I1.4.
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Tableau I1.4: Plan d'expérience orthogonale de Taguchi pour les fibres traitees.

Run Fibre (%) | Longueurs (mm) | NaOH (%) | Temps (h)
(A) (B) (©) (D)
1 1 5 1 1
2 1 10 2 4
3 1 20 5 8
4 2 5 2 8
5 2 10 5 1
6 2 20 1 4
7 5 5 5 4
8 5 10 1 8
9 5 20 2 1

11.2.4 Elaboration des bio-composite a matrice cimentaire renforcés par FA et FD

Dans le cadre de la valorisation des déchets fibreux agricoles locaux issus des plantes
d’Alfa ou de Diss, des bio-composites a matrice cimentaire renforcée par ce type de fibres sont
élaborées pour une ultérieure utilisation dans des applications non structurelles, dans les

constructions des zones arides et semi-arides situées au sud Algérien.

Pour concrétiser cet objectif, et afin de minimiser le nombre d'essais les plus faibles
possible, et permettent 1’élaboration des bio-mortiers & moindres codts expérimentaux possible,
une planification d’un plan d’expérience d’élaboration de 9 types de tests a été établi en utilisant
la méthodologie de Taguchi établi par le logiciel Minitab 17, combinant quatre parameétres
d’élaboration (Tableau I1.4) a savoir:

(A) le pourcentage d'incorporation de fibres dans le mortier en %,
(B) la longueur des fibres en mm,
(C) le pourcentage de concentration de 1’é¢lément alcalin NaOH en % ainsi que

(D) le temps d'immersion des fibres dans la solution chimique en h.

Ceci est envisageable afin d’évaluer I’influence de ces paramétres d’élaborations précités
sur les propriétes mécaniques des bio-mortiers en termes de force et contrainte ultime, par des

essais de flexion 3-points et de compression apres 28 jours de durcissement des échantillons.
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A partir du plan d’expérience L9 établi pour I’élaboration des bio-mortiers renforcés par

des FA et FD brutes (Tableau 11.3) et celles traitées chimiquement (Tableau 11.4), et
conformément a la norme européenne NF-EN 196-1[116] pour la préparation d’un mortier
normalisé, les composites de mortiers sable/ciment renforcés de fibres FA et DF ont été préparés

pour étre testés dans cette étude.

Pour ce faire, le mélange de céement, sable et eau (Figure 0.5) sont malaxes selon certains
critéres, pour la préparation des (03) éprouvettes pour les testés en flexion 3-points (40x40x160)
mm? ou en compression (5 x 5 x 5) mm?, les quantités suivantes ont été utilisées :

-Sable sec : 1350 g (un sable normalisée)
-Ciment : 450 g (ciment portland composé « CEM 1I/A-M (P-L) 42,5 R »)
-Eau : 225 g (eau du robinet)

Figure 11.5: Différents composants du mortier.

La réalisation de la préparation des échantillons et des expériences a été effectuée en
combinaison avec le laboratoire de génie civile installé a Iuniversité de Tébessa et avec le
laboratoire d'essais physiques et mécaniques installé dans la cimenterie d’El malabiod de

Tébessa, et ceux de la maniére suivante :
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a- Malaxage et moulage des éprouvettes

Le malaxeur étant en état de fonctionnement nous verserons 1’eau dans le récipient, puis
ajouter le ciment.

Nous mettons le malaxeur a basse vitesse pendant une minute, dans les 30 dernieres
secondes nous ajoutons du sable, puis nous mettons le malaxeur a grande vitesse pendant
deux minutes (Figure 11.6).

Le mouvement du malaxeur été arréter puis les parois sont racler et le fond du récipient
de fagon qu’aucune partie du mortier n’échappe au malaxeur.

On reprend le malaxage pendant deux minutes & une vitesse rapide.

Moulage des éprouvettes : le moulage est effectué au moyen d’appareil a choc.

Figure 11.6: Malaxeur pour le mélange ciment, sable, eau et former la pate.

Disposer le mortier fibré sur une plaque non réactive au ciment et absorbante.
Former une galette approximativent rectangulaire partagée en trios (03) fractions
sensiblement égales (Figure 11.7).

Figure 11.7: Pate de mortier fibré sur une plaque non réactive au ciment et absorbante.
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e Installer le moule sur la table & choc et introduire dans chacun des compartiments une

fraction de la galette, mette la machine en mouvement pour 60 chocs.
e Recommencent les mémes opérations pour la deuxiéme couche de la galette et retirer le
moule de la machine, debarrasser et araser le surplus de mortier fibré avec une régle

métallique a déplacer en mouvement de scie sur la longueur des éprouvettes (Figure 11.8).

Figure 11.8: Exposition des échantillon a des chocs.

e Le moule remplie de mortier fibré est conserve dans une armoire humide (98%) et a une

température de 20°C * 2 et sans empilage les uns sur les autre (Figure 11.9).

Figure 11.9: Les échentillons aplatis et conservés dans une armoire humide.
b- Démoulage des éprouvettes

e Au bout de 24 heures de conservation nous procéder au démoulage les éprouvettes avec

précaution.
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e Nous Marquons les éprouvettes «code d’échantillon, lieu d’échantillon ....etc sans

utiliser la face de compression puis immerger dans I’eau a une température de 20°C + 1

jusqu’a le moment d’essai (28 jours), (Figure 11.10).

® [’Age des éprouvettes est compté a partir du moment de malaxage jusqu' 'a début d’essai.

Figure 11.10: Démoulage des éprouvettes puis les numéroter.

11.2.5 Autres appareils expérimentaux

Pour 1’¢élaboration des bio-composites renforcés de fibres végétales, et le mettre en testes,

des machines auxiliaires ont été utilisées, et qui nous aident a maitriser le travail et a le terminer

a un moment approprié et avec des normes réguliéres. Les différentes machines utilisées sont

trouvés dans laboratoire d’essais physiques et mécaniques de la cimenterie telles que :

a- Table a chocs

Cet appareil a pour objective de régler le mélange qui contenu dans le moule au moyen

de chocs (homogénéisation du mélange), ou le mélange regoit une soixantaine de chocs (Figure

11.11). Le tableau ci-dessous représente les informations de cet appareil.

Tableau I11.5: Données techniques de la table a chocs

Code

Marque

Model / Type

N°Série

Lieu

Date de mise en service

Superviseur

X1Y11AC

TONI-TECHNIK

6135

247

Labo essais physiques et mécaniques
2000

SCMR
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Figure 11.11: Appareil de table a chocs.

b- Chambre climatique

C'est une armoire humide (98%) a une température de 20°C + 2, c'est-a-dire dans les
conditions régulieres et compatibles avec le mélange, les moules préparés sont placés, mais sans
empilement jusqu'a 24 heures, ici les échantillons sont devenus solides par rétrécissement et sont
préts a quitter la piéce (démoulage) et a le mettre dans I'eau, cela continuera jusqu'a la date
d'essai apres 28 jours de séchage (Figure 11.12). L'une des informations les plus importantes sur
cet appareil est :

Tableau 11.6: Données techniques de la chambre climatique.

Code X1Y09CHN1
Marque BINDER

Model / Type KBF 720

N°serie 06-06466
Dimensions 100cmx60cmx117cm
Option Avec ventilation
Etendue de mesure 180 C°

Température désirée 20 C°

Humidité désirée 90 % HR

Lieu
Date de mise en service

Superviseur

Labo essais physiques et mécaniques
2000
SCMR
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Figure 11.12: une chambre climatique.

11.3 Machines d’essais mécaniques
11.3.1 Essai de compression sur les bio-composites

L’essai de compression constitue 1’un des essais les plus utilisés pour la caractérisation
mécanique des matériaux de construction a base de ciment (mortier, béton, béton armée, ... etc.).
Il permet de déterminer de nombreuses grandeurs normalisées suivant la norme ASTM C109 /
C109M [119], il consiste & appliquer un effort de compression a un échantillon reposant sur une
surface indéformable. Cette sollicitation provoque un écrasement de 1’éprouvette, et on mesure

simultanément les contraintes et déformations au cours de 1’essai.

Les essais de compression des échantillons en bio-composite mortier/ FA ou FD ont été
réalisés a température et a pression de 1’ambiante, sur une machine de compression/flexion
universel de marque TONI-TECHNIK (Figure 11.13), avec une vitesse de 2 mm/min. Les

caractéristiques techniques de la machine de compression sont mentionnées dans le tableau 0.7.

Tableau 11.7: Caractéristiques techniques de la machine de compression

Code : X1YO01AKN1
Marque . TONI-TECHNIK
Model / Type . 1544

N°serie c 127

Constructeur afficheur : TONI-TECHNIK
Type afficheur . TONITROL

E
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N°serie afficheur : 0510/936/07

Etendue de mesure : 10KN

Resolution : 0,001 KN

Lieu : Labo essais physiques et mécaniques
Date de mise en service  : 2007

Superviseur . SCMR

REDMI NOTE 11

Figure 11.13: Machine d’essai de compression

La résistance a la compression est calculée au moyen de la formule suivante :
Rc =Fc/1600

Ou:

Rc ; est la résistance a la compression, en newton par millimétre carrée.

Fc ; est la charge maximale a la rupture, en newton.

1600 = 40mmx40mm ; est I’air des plateaux ou des plaques auxiliaires, en millimétre.
11.3.2 La résistance a la flexion

La méme machine de marque TONI-TECHNIK (Figure 11.14) a été utilisée pour des
essais statiques de flexion 3-points effectué sur les bio-composites, élaborés et renforcés de fibre
de FA et FD selon la norme ASTM C348-14 [120]. Les tests, effectués dans les mémes
conditions avec une vitesse de déplacement de de 50N/s + 10 N/s jusqu'a la rupture, de 22 °C de

température et une humidité relative moyenne de 25%.
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REDMI NOTE 11

Figure 11.14: Machine d’essai de flexion.

La résistance a la flexion a été calculée au moyen de la formule suivante :
Rf =1.5x Ff x1/b3

Ou:

Rf ; est la résistance a la flexion, en newton.

b ; estla coté de la section carrée du prisme, en millimétre.

Ff ; est la charge appliquée au milieu du prisme a la rupture, en newton.

| ; estladistance entre les appuis, en millimétres.

10/04/2023 09:31
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Conclusion

Ce chapitre a été consacré a la valorisation des déchets végétales issues de ressources
locales, et ceux par 1’¢laboration des bio-composites de constructions en terme de bio-mortiers
renforcés par des fibres végétales FA et de FD. Les types des fibres végetales utilisées ainsi que
leurs préparation pour le renforcement dans le but de la fabrication des bio-composites ont été
exposés. Une analyse de conception du plan d’expérience orthogonale établi par la méthode
Taguchi ainsi que les approches statistique a été représenté. Une description des techniques
expérimentales, machines d’essais mécaniques et les modes opérationnelles utilisées pour les
essais statiques en compression et en flexion 3-points des bio-composites ainsi élaborés ont été

définis.

@
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Chapitre 111

Analyses statistiques du comportement mécanique des fibres

vegétales

Introduction

L’objectif principal de ce chapitre est I’évaluation du comportement mécanique des bio-
composites élaborés a matrice cimentaire renforcée par des fibres végétales courtes, issues de la
plante d’Alfa et de Diss, et ceux pour une éventuelle utilisation dans des applications non
structurelles. L’étude est focalisée en premier lieu sur I’influence de quatre parameétres
d’élaboration des bio-mortiers a savoir : la teneur en fibres d’Alfa (%), leurs longueurs (mm), la
concentration de 1’élément chimique alcalin (%) NaOH et leurs temps d’immersion (h) dans la
solution chimique, et ceux pour déterminer 1’influence de ces parametres et leurs interactions sur

les caractéristiques mécaniques étudiées.

Afin d’atteindre de ce but, la méthodologie statistique de Taguchi, établi par le logiciel
Minitab, a été utilisée afin de minimiser le nombre de combinaisons des bio-mortiers élaboreés et
par conséquent le nombre d’essais experimentaux les plus faibles possibles. Suite a 1’utilisation
des quatre paramétres d’élaborations précitées, le programme a conduit a un plan d’expérience

de 9 combinaisons (L9).

A cet effet, les essais de flexion 3-points et de compression ont été effectués sur les 9
combinaisons de bio-mortier aprés 28 jours de séchage afin d’identifier leur comportement
mécanique ainsi que leurs caractéristiques mécaniques en termes de forces et contraintes a la

rupture.

@
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I11.1 Caractérisation mécanique des bio-mortiers renforcés par FA et FD

brutes

111.1.1 Analyse statistiques du comportement mécanique

Généralement, les plans d’expériences extraites par la méthode de Taguchi permettent
d'organiser au mieux les essais qui accompagnent une recherche scientifiqgue ou des études
industrielles. Avec ces plans on obtient le maximum de renseignements avec le minimum
d’expériences. Pour cela, il faut suivre des regles mathématiques et adopter une démarche

rigoureuse.

Les techniques de planification expérimentale dans notre recherche permettent d’obtenir
une connaissance approfondie des phénoménes ou procédés étudiés en réalisant des gains
économiques grace a une organisation optimale des expériences a effectuer. Dans notre
recherche deux parameétres (facteurs) d’élaborations ont été adoptés pour les fibres brutes a

savoir : le pourcentage (%) d’incorporation des fibres (FA et FD) ainsi que leurs longueurs.

A partir du tableau 11.3 du chapitre 2 qui représente la conception du plan d’expérience
Taguchi (L9) des fibres brutes, nous avons réalisé ce plan d’essais expérimentaux sur les bio-
mortiers élaborés renforcés par FA et FD et qui sollicités en flexion 3-points et en compression,
ce qui nous a permis de déterminer la force et la contrainte ultime récapitulé dans le Tableau I11.1

et 111.2 respectivement

Tableau I11.1: Résultats des propriétés mécaniques des bio-mortier renforcé par FA et sollicités

en flexion 3-points et en flexion.

Run Fibres Longueur flexion Compression
(%) (mm) Forces | Contraintes | Forces Contraintes
(A (B) (N) (MPa) (N) (MPa)
Control 0 0 2303 5.39 13290 31.1
1 1 05 2786 6.52 16153 37.8
2 1 10 2649 6.20 13290 31.1
3 1 20 2602 6.09 12307 28.8
4 2 05 1816 4.25 10384 24.3
5 2 10 2098 4.91 10042 235
6 2 20 1397 3.27 9145 214
7 5 05 1217 2.85 13803 32.3
8 5 10 1094 2.56 10512 24.6
9 5 20 901 2.11 7735 18.1

E
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Tableau I11.2: Resultats des propriétés mécaniques des bio-mortier renforce par FD et sollicités

en flexion 3-points et en flexion.

Run Fibres Longueur flexion Compression
(%) (mm) Forces | Contraintes | Forces | Contraintes
(A) (B) (N) (MPa) (N) (MPa)
Control 0 0 5.39 311
1 1 05 4.85 27.8
2 1 10 4.20 21.1
3 1 20 3.89 28.8
4 2 05 4.05 24.3
5 2 10 3.91 23.5
6 2 20 3.27 21.4
7 5 05 5.52 32.2
8 5 10 5.20 29.6
9 5 20 411 18.1

Initialement, les résultats obtenues pour les échantillons en bio-mortiers renforcées par
FA comparées au mortier de références (sans fibres) mentionnées dans le tableau I11.1, montrent
soit des augmentations soit des diminutions dans les propriétés mécanique en terme de force ou
de contrainte en flexion ou en compression. La contrainte la plus élevée est évaluée par un % de
renforcement en fibre d’alfa de 1% avec une longueur de 5 mm, cette augmentation est traduite
respectivement par une valeur de 20.96 % et 21.5% dans la résistance en flexion et en
compression. La contrainte la plus basse est évaluée par un % de renforcement en fibre d’alfa de
5% avec une longueur de 20 mm, cette diminution est traduite respectivement par une valeur de
60.85 % dans la résistance en flexion et 41.8 % dans la résistance en compression, est ceux par

rapport aux mortiers non renforcés.

Par contre, le tableau I11.2 représente les résultats obtenus pour les échantillons en bio-
mortiers renforcées par FD comparées au mortier de références. Des faibles augmentations sont
obtenues soit dans 1’essai de flexion 3-points soit dans 1’essai de compression qui traduits
respectivement par 2,41 % et 3,5 % pour des bio-mortiers renforcés par 5 % fibre de Diss de

longueur 5 mm
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La figure I11.1 représente les graphiques des effets principaux pour les contraintes a la
flexion (figure 111.1.A) et les contraintes a la compression (figure 111.1.B) des deux facteurs a
savoir le % d’incorporation des fibres d’Alfa (FA) et leurs longueurs. Dans cette configuration, il
est a noter que les valeurs les plus élevees des propriétés mécaniques des bio-mortiers élaborés
sont enlevées pour des % de fibre faible (1%), et que I’augmentation de I’incorporation des
fibres entraine des diminutions significatives dans les propriétés. En revanche, la variation du
facteur longueur de fibre entre 5 mm et 10 mm entraine une stabilisation des propriétés

mécaniques, puis une diminution pour la longueur de 20mm.

A Graphique des effets principaux pour of (MPa)
Moyennes des données
S fibre (%) longeur (mm)
6
5
g 4 ’—\‘
3
2
1
1 2 5 5 10 20
B Graphique des effets principaux pour ac (Mpa)
Moyennes des données
fibre (%6) longeur (mm)
34
32
30
@
£
g
3 28
=
26
24
22
1 2 5 5 10 20

Figure 111.1: Graphiques des effets principaux pour A) contrainte de flexion B) contrainte de

compression.
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Les graphiques des effets principaux pour le rapport signal/bruit pour la contrainte de
flexion et de compression des deux facteurs a savoir le % d’incorporation des fibres de Diss (FD)
et leurs longueurs sont représentés respectivement dans la figure I11.2.a et I111.2.b. Dans cette
configuration, les valeurs les plus élevées de la résistance mécaniques des bio-mortiers élaborés
sont évaluées pour des grands % de fibres de Diss (5%). En revanche, la variation du facteur

longueur de fibre entre 5 mm et 20 mm entraine une diminution des propriétés mécaniques.

A Graphique des effets principaux Rapports signal/bruit ( of)

Moyennes des données

FD (%) Longueur (mm)
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135
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12.5
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115

Signal/bruit : Préférer plus grand

Moyenne de Rapports signal /bruit

B

Graphique des effets principauxr Rapports signal/bruit (oc)

Moyennes des données

FD (%) Longueur (mm)
29.0
b=
5
.
]
=
g 285
o
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g 280
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2 27.5
£ .
>
O
=
27.0
1 2

Signal/bruit : Préférer plus grand

Figure 111.2: Graphiques des effets principaux pour A) rapport signal/bruit B) moyenne des

données.
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Le tableau 111.3 ci-dessous montre 1’ordre de classification de I’influence des facteurs
d’¢élaboration pour les fibres brutes d’Alfa (FA) et de Diss (FD) sur les réponses mécaniques
pour les rapports signal/bruit (Préférer plus grand). Il est noté que le facteur pourcentage (%) de
I’incorporation des fibres pour les deux types de fibres ayant un effet plus grande par rapport au

facteur longueur de fibre.

Tableau 111.3: Classification de I’influence des facteurs d’élaborations sur la contrainte de

flexion (FA et FD).

fibre d’Alfa
Niveau fibre (%) Longueur (mm)
1 18.788 14.177
2 14.059 12.801
3 3.234 9.102
Delta 15.554 5.074
Rang 1 2
fibre de Diss
Niveau fibre (%) Longueur (mm)
1 12.66 13.57
2 11.43 12.88
3 13.81 11.46
Delta 2.38 2.11
Rang 1 2

La figure III.3 montre les effets d’interactions entre les deux parametres d’élaboration
pour ’essai de flexion et de compression. L’ensemble des diagrammes des interactions affirment
que les propriétés mécaniques sont en diminution progressive au fur et a mesure que le %

d’incorporation des fibres augmente.
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A . . . . .
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Moyennes des données

5 10 20
« =+ 00 . 20 fibre (%)
——— 15— !
- —— 2
T m 10 ~*- >
fibre (%) .
. 5
T
. 0
20
longeur
15 (mm)
P 5
10 — 10
longeur (mm) - - 20
5
0
1 2 5
Signal/bruit : Préférer plus grand
B Diagramme des interactions pour Moyennes
Moyennes des données
5 10 20
fibre (%)
20 | —®— 1
—— 2
. - - 5
fibre (%) -— T 15
— e m
- —
e T
- ~—m
T 10
longeur
20 (mm)
R — Y
—n 10
- 20

15 longeur (mm)

10

Figure 111.3: Diagramme des interactions des facteurs d’¢élaboration pour A) rapport signal/bruit

B) moyenne des données.

111.1.2 Analyse de variance ANOVA

L’analyse de variance ANOVA effectuée par Minitabe.17, nous permet de donnés des
informations sur la signification relative attribuée a chaque parameétre de 1’essai soit de flexion

ou de compression, et ceux sur les propriétes mécaniques des mortiers renforcés de FA ou FD.
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La contribution de chaque paramétre de 1’essai en termes de % de FA (ou FD) et leurs longueurs

(en mm) a été déterminée dans les tableaux I11.4, 111.5 pour les réponses de contraintes (MPa).

Dans ce contexte, vu I’indice d’évaluation de la fiabilit¢ F-value et le parametre

probabiliste P-value mesurées et comparées avec les données expérimentales établie, I’hypothése

postule que, si le parameétre P-value est inférieur a 0,05, les réponses extraites des essais

mécaniques de flexion ou de compression, peuvent étre considérées comme significatives. Pour

ce faire, le paramétre indépendant concentration de fibre (%), est considéré comme significatif

pour la réponse précitée, alors que le paramétre longueur analysé est considéré non- Significatif.

Tableau 111.4: Analyse de variance pour contrainte de flexion.

Source DL Som-car CM ajust | Valeur Valeur | Remarques
Ajust F dep
Régression 2 19.6937 9.8469 17.33 0.003
Fibre (%) 1 18.7680 18.7680 33.02 0.001 Signifiant
Longueur (mm) | 1 0.9257 0.9257 1.63 0.249 N-signifiant
Erreur 6 3.4101 0.5683
Total 8 23.1038
R carré 95.24%
R carré ajust 90.32%
R carréprev 96.75%
Tableau I11.5: Analyse de variance pour contrainte de compression.
Source DL Som-car CM ajust | Valeur Valeur | Remarqgues
Ajust F dep
Régression 2 149.88 74.94 2.99 0.126
Fibre (%) 1 44.37 44.37 1.77 0.023 Signifiant
Longueur (mm) | 1 105.51 105.51 4.20 0.086 N-signifiant
Erreur 6 150.63 25.11
Total 8 300,52
R carré 89.88%
R carré ajust 93.17%
R carrépréev 90.00%
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Une analyse des surfaces de réponse 3D a été effectuée par 1’analyse Taguchi pour
illustrer les effets d’interaction binaires des paramétres d’entrée (d’élaborations) sur les
propriétés mécaniques des bio-mortiers (paramétre de sortie). A cet effet, la figure 111.4, montre
les réponses en termes de contrainte a la flexion et a la compression pour les différents bio-

mortiers développés. Avec le logiciel Design expert 12, deux combinaisons d’interactions ont été
statistiquement déduites.

La réponse de I’essai de flexion 3-points en termes de contrainte ultime, issue des
combinaisons des parametres d’¢laboration, enregistre des valeurs maximales toutes de 1’ordre
de 6.52 MPa. lIs ont été obtenus pour des bio-mortiers renforcés avec : 1% de FA avec une
longueur de fibre de 5 mm. Il est important de noter que les parametres A (teneur en fibres, %)

est le plus dominant en termes d’augmentation de la résistance (contrainte) a la flexion.

of |
==
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Figure 111.4: Diagramme de surface 3D des contraintes de flexion et de compression.
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I11.2 Caractérisation mécanique des bio-mortiers renforcés par FA et FD

traitées chimiquement

Les résultats expérimentaux révelent les propriétés mécaniques globales et moyennes
ainsi que leurs écart type issues de 1’essai de flexion 3-points et de compression en termes de
contrainte, obtenus pour les différents bio-mortiers renforcés par FA et FD traitées chimiquement
et réalisés selon le plan d’expérience Taguchi L9 sont présentés respectivement dans le tableau
111.6 et le tableau I11.7.

Initialement, a partir du tableau I11.1, les échantillons en bio-mortiers renforcées par FA traitées
chimiquement et comparées au mortier de références (sans fibres), présentent toujours soit des
augmentations soit des diminutions dans la résistance a la flexion et ou a la compression. La
résistance la plus élevée est estimée par un % de renforcement en fibre d’alfa de 1% avec une
longueur de 5 mm traitée par 1% NaOH pendant 1 heure. Cette augmentation est traduite
respectivement par une valeur de 32.5 % et 29.3% dans la résistance en flexion et en
compression. La contrainte la plus basse est évaluée par un % de renforcement en fibre d’alfa de
5% avec une longueur de 20 mm, cette diminution est traduite respectivement par une valeur de
40.63 % dans la résistance en flexion et 66.88 % dans la résistance en compression, est ceux par

rapport aux mortiers non renforcés.
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Tableau I11.6: Caractéristiques mécanique moyennes des bio-mortiers renforces de FA obtenues lors de I’essai de flexion et de compression.

Run FA Longueurs| NaOH Temps Flexion Compression
(%) (mm) (%) (h) résultats | Val moyen STD résultats | Val moyen STD
0 0 0 0 0 5.39 / 31.1 /

6.32 40.5

1 1 5 1 1 7.70 7.14 1.73 414 40.2 1.37
7.42 38.7
6.89 36.4

2 1 10 2 4 5.65 6.33 1.03 34.0 35.2 4.84
6.46 35.4
5.55 25.0

3 1 20 5 8 4,98 5.37 3.44 25.3 24.3 1.42
5.60 22.7
7.01 21.1

4 2 5 2 8 7.81 6.44 0.23 20.6 20.6 0.50
6.49 20.1
. 4,71 18.9

5 2 10 5 1 3.95 4.63 1.60 17.2 18.2 0.91
4.27 18.6
2.70 12.2

6 2 20 1 4 2.53 2.53 1.63 17.2 14.9 2.53
2.38 154
5.07 19.0

7 5 5 5 4 5.23 5.54 0.68 20.9 20.4 0.36
5.23 21.2
3.17 12.60

8 5 10 1 8 2.76 3.60 1.73 13.04 12.60 0.13
3.22 12.01
3.20 10.7

9 5 20 2 1 3.17 3.20 141 10.0 10.3 0.52
4.13 10.2

7
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Tableau I11.7: Caractéristiques mécanique moyennes des bio-mortiers renforces de FD obtenues lors de I’essai de flexion et de compression.

Run FD Longueurs| NaOH Temps Flexion Compression
(%) (mm) (%) (h) résultats | Val moyen STD résultats | Val moyen STD
0 0 0 0 0 / 5.39 / / 31.1 /

5.32 17.9

1 1 5 1 1 3.91 4.67 1.17 18.7 19.51 2.11
4.68 21.9
3.39 11.32

2 1 10 2 4 3.62 3,57 7.06 11.98 11.50 3.49
3.54 11.20
5.39 18.8

3 1 20 5 8 4.76 4.90 3.64 17.7 18.23 0.56
4.76 18.1
3.25 16.6

4 2 5 2 8 4.50 3.80 6.28 16.6 15.60 1.86
3.77 134
. 2.72 18.6

5 2 10 5 1 3.02 2.80 1.86 16.4 16.20 4.10
2.68 14.5
3.64 13.0

6 2 20 1 4 4.23 3.96 2.99 11.9 13.18 141
4.02 14.7
6.81 32.6

7 5 5 5 4 8.40 7.70 0.81 36.2 33.53 0.42
7.90 31.8
5.99 28.46

8 5 10 1 8 6.00 6.43 2.47 27.79 27.97 0.43
7.31 27.67
4.35 21.00

9 5 20 2 1 5.73 4.14 0.76 21.96 21.33 0.55
3.22 21.03
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La figure I11.5 montre le degré de l’infillience des quatre paramétres d’élaborations des bio-
mortier renforcés de FA traitées chimiquement, et ceux sur les propriétés mécanique y compris la
contraite de flexion et de compression. L’analyse de ces résultats montre que les valeures les
plus élevées donnant ainsi les contraintes de flexion, est obtenu pour un bio-mortier ayant (1%)
de fibre, 5 mm de longueur traitées par 5% NaOH, pendant 8 heurs de temps d’immersion. En
revanche, les valeures les plus élevées donnant les contrainte de compression soit obtenu pour un
mortier renforcé par (1%) de fibre, ayant 5 mm de longueur, traitées par 5% NaOH, pendant 4

heurs de temps d’immersion.
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Figure 111.5: Graphiques des effets principaux pour A) contrainte de flexion B) contrainte de

compression.
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Pour les paramétres d’élaborations des bio-mortiers renforcés de FD et qui sont traitées
chimiquement, les résultats montrent (figure 111.6) que la résistance mécanique en termes de
contrainte ultime de flexion est évaluée dans les conditions de : 5 % renforcement de fibre, 5 mm
de longueur, 1 % NaOH traités pendant 8 heur temps d’immersion. Cette analyse est toujours

trouvée dans le cas de I’évaluation de la résistance mécanique en compression.
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Graphique des effets principaux pour Rapports signal/bruit (Contrainte de compression)
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Figure 111.6: Graphiques des effets principaux pour A) contrainte de flexion B) contrainte de
compression.
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Le tableau I11.8 ci-dessous montre ’ordre de classification de I’influence de chaque
facteurs d’élaboration pour les fibres traitées d’Alfa (FA) sur les réponses mécaniques
(contrainte ultime) pour les rapports signal/bruit (Préférer plus grand). Il est noté que le facteur
pourcentage (%) de I’incorporation des fibres ayant un effet plus grande (le rang 1) pour les

contraintes de flexion, et un effet moyen (le rang 2) pour les contraintes de compression.

Tableau 111.8: Classification de I’influence des facteurs d’élaborations sur la contrainte de

flexion et de compression pour FA.

Niveau FA Longueur NaOH Temps
(%) (mm) (%) (h)
Contrainte de flexion
1 15.90 16.04 12.09 13.50
2 12.52 13.49 14.10 12.99
3 12.03 10.92 14.26 13.97
Delta 3.87 5.12 2.17 0.98
Rang 2 1 3 4
Contrainte de compression
1 30.24 28.18 25.85 25.85
2 24.98 26.05 25.82 26.86
3 22.82 23.81 26.37 25.33
Delta 7.42 4.37 0.55 1.53
Rang 1 2 4 3

De plus Analyse de régression par ANOVA effectuée pour I’identification de la signification de
chaque paramétre d’élaboration a savoir : FA (%); Longueur (mm); NaOH(%) et Temps (h) et
ceux sur la résistance a la flexion et celle de compression soit représentée respectivement dans
les tableaux I11.9 et 111.10.
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Tableaux I11.9: Analyse de régression par ANOVA des réponses de sorties (of) en fonction des

parameétres d’élaboration.

Source DL SomCar CM Valeur | Valeur | Remarques
Ajust ajust deF dep
Régression 4 15.7798 3.9449 3.50 0.126
FA (%) 1 5.2410 5.2410 4.66 0.009 |Signifiant
Longueur (mm) 1 10.0245 10.0245| 8.90 0.041 |Signifiant
NaOH (%) 1 0.4703 0.4703 0.42 0.553 | N-Signifiant
Temps (h) 1 0.0439 0.0439 0.04 0.853 | N-Signifiant
Erreur 4 4.5033 1.1258
Total 8 20.2830
R carré (%) 97.80
R carré (ajust) 95.60%
R carré (prév) 90.00%

Tableaux I11.10: Analyse de régression par ANOVA des réponses de sorties (oc) en fonction

des parametres d’élaboration.

Source DL SomCar CM Valeur | Valeur | Remarques
Ajust ajust deF dep
Régression 4 582.214 145554 | 0.126 0.188
FA (%) 1 391.828 391.828| 7.03 0.057 |Signifiant
Longueur (mm) 1 162.975 162.975| 2.92 0.162 |Signifiant
NaOH (%) 1 3.949 3.949 0.07 0.803 | N-Signifiant
Temps (h) 1 23.461 23.461 0.42 0.552 | N-Signifiant
Erreur 4 222.98 95.747
Total 8 805.202
R carré (%) 97.80
R carré (ajust) 95.60%
R carré (prév) 90.00%
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De plus, en utilisant le logiciel Design- une équation de régression soit établie pour les

réponses prévue symbolisée par (Y) adaptés par 1’analyse ANOVA pour la contrainte de flexion
(Yof) et la contrainte de compression (Yge), Ont été évalués respectivement pour deduire

I’expression finale du modéle mathématique représenté par les équations suivantes.

of = 7.68 - 0.449 FA (%) - 0.1692 Longueur (mm) + 0.134 NaOH (%) + 0.024 Temps (h)
oc = 43.65 - 3.88 FA (%) - 0.682 Longueur (mm) - 0.39 NaOH (%) - 0.563 Temps (h)

Le tableau III.11 montre le rangement de 1’influence de chaque facteurs d’élaboration
pour les fibres traitées de diss (FD) sur les contraintes ultimes pour les rapports signal/bruit
(Préférer plus grand). Les résultats n’abordent que le facteur pourcentage (%) de 1’incorporation
des fibres ayant un effet plus grande (le rang 1) pour les contraintes de flexion et de
compression, par contre le rang 2 est réservé aux temps d’immersion et a 1’¢lément alcalin

respectivement pour la contrainte a la flexion et a la compression.

Tableaux I11.11: Classification de I’influence des facteurs d’élaborations sur la contrainte de

flexion et de compression pour FD.

Niveau FD Longueur | NaOH(%) Temps
(%) (mm) (h)
Contrainte de Flexion
; 12.75 14.24 13.83 11.56
3 10.83 12.05 11.66 13.58
Delta 15.41 12.70 13.49 13.85
Ran 4.58 2.18 2.17 2.30
g 1 3 4 2
Contrainte de compression
1 24.08 26.73 25.71 25.53
2 23.48 24.78 23.89 24.71
3 28.67 24.73 26.64 26.00
Delta 5.19 1.99 2.75 1.30
Rang 1 3 2 4

L’Analyse de régression par ANOVA réalisée pour I’examen de la signification de chaque
parameétre d’élaboration sur la résistance a la flexion et celle de compression est représentée
respectivement dans les tableaux 111.12 et 111.13. Cette analyse montre que les parameétres % de

FD ainsi que leur longueur sont significatives pour les deux réponses, En revanche le parametre
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% NaOH soit non-significatif pour la contrainte a la flexion et significatif pour la contrainte a la

compression, et vice versa pour le parameétre temps d’immersion.

Tableaux I11.12: Analyse de régression par ANOVA des réponses de sorties (of) en fonction

des paramétres d’élaboration.

Source DL SomCar CM Valeur | Valeur | Remarques
Ajust ajust de F dep
Régression 4 10.6784 2.6696 1.35 0.0389
FD (%) 1 7.2083 7.2083 3.65 0.0129 |Signifiant
Longueur (mm) 1 1.2361 1.2361 0.63 0.0473 | Signifiant
NaOH (%) 1 0.3841 0.3841 0.19 0.0682 | N-Signifiant
Temps (h) 1 1.8499 1.8499 0.94 0.0388 | Signifiant
Erreur 4 7.9014 1.975
Total 8 18.5798
R carré (%) 97.47
R carré (ajust) | 94.95
R carreé (prév) 90.00

Tableaux I11.13: Analyse de régression par ANOVA des réponses de sorties (of) en fonction

des paramétres d’élaboration.

Source DL SomCar CM Valeur | Valeur | Remarques
Ajust ajust de F de p
Régression 4 317.160 79.290 3.68 0.117
FD (%) 1 253.698 | 253.698 11.78 0.026 |Signifiant
Longueur (mm) 1 35.129 35.129 1.63 0.0271 | Signifiant
NaOH (%) 1 24.399 24.399 1.13 0.0347 | Signifiant
Temps (h) 1 3.935 3.935 0.18 0.0691 | N-Signifiant
Erreur 4 86.159 21.540
Total 8 403.319
R carré (%) 98.64
R carré (ajust) | 97.28
R carré (prév) 90.00

@



SUETIIICHNIE Analyses statistiques du comportement mécanique des fibres

Equation de régression

of = 2.94 + 0.527 FD(%) - 0.0594 Longueur (mm) + 0.122 NaOH(%) + 0.158 Temps (h)

oc=11.46 + 3.124 FD(%) - 0.317 Longueur (mm) + 0.969 NaOH(%) + 0.231 Temps (h)

La figure III.7, montre les effets d’interactions deux a deux entre les parametres
d’¢laboration des bio-mortiers renforcés de fibres de Diss et ceux pour I’essai de flexion et de
compression expérimentales. L’ensemble des diagrammes des interactions affirment qu’avec le
% 5 FD, les propriétés mécaniques sont en augmentation progressive au fur et a mesure que la
longueur en mm augmente, et elles atteintes leurs valeurs maximales pour 20mm. Alors que
I’influence des deux paramétres de traitements (NaOH et temps d’immersion) pour le reste des

combinaisons, montre que les augmentations des propriétés mécaniques en flexion atteint avec

des valeurs égales 5% et 4 heures respectivement.
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111.2.1 Diagramme de surface 3D

Une analyse 3D des surfaces de réponse a été effectuée pour illustrer les effets d'interaction
binaires des parameétres d'entrée (d’élaborations) sur les propriétés mécaniques des bio-mortiers.
A cet effet, la figure 111.8 montre les réponses en termes de contrainte ultime de flexion 3-points
et de compression pour les différents bio-mortiers étudiés. Avec le logiciel Design expert six
combinaisons d’interactions binaires entre les facteurs AB, AC, AD, BC et BD ont été

statistiquement déduites.
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Diagramme de surface de of et FD(%); Longueur (mm)  Diagramme de surface de of et FD(%); NaOH(%) Diagramme de surface de of et FD(%); Temps (h)

Longueur (mm)
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Figure 111.8 : Diagramme de surface 3D pour a) contrainte de flexion et b) contrainte de compression.
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Conclusion

Le présent chapitre met I’accent sur les résultats expérimentaux obtenus lors de 1’essai
mécanique de flexion 3-points ou de compression des échantillons en bio-mortiers cimentaire
élaborés et renforcés de FA et FD. Pour mieux comprendre I’influence des paramétres
d’élaboration sur les propriétés mécanique des bio-mortiers élaborés, une analyse statistique
basée par la méthodologie de Taguchi a été abordée. Géneralement, les résultats obtenus
montrent que I’incorporation soit des FA ou FD dans le mortier peut améliorer de maniére assez
significative les propriétés mécaniques en termes de contrainte a la flexion ou a la compression.
Les meilleures valeurs expérimentales de ces propriétés pour les bio-mortiers renforcés par FA
sont respectivement égales a 6,52 MPa, et 37.8 MPa pour 1’essai de flexion 3-points soit des
augmentations de 20.96 % et 21.5% comparée au mortier de référence. En revanche, les bio-
mortiers renforcés par FD permettent de donnée des valeurs maximum respectivement de 5.52
MPa, et 32,2 GPa, soit des faibles augmentations obtenues de 2,41 % et 3,5 % toujours comparée

au mortier de référence.
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Conclusion générale

L’étude réalisée dans ce travail de mémoire avait pour objectif le développement et la

caractérisation de nouveaux bio-composites a matrice cimentaire renforcé par des fibres

végétales d’Alfa et de fibre de Diss. En générale, ces fibres sont connues par leur hydrophilité

(absorption de I’eau), qui affecte la propriété d’adhésion interfacial fibres/matrice. Pour ce faire,

des traitements alcalins par I’hydroxyde de sodium (NaOH) avec différentes concentrations et

temps d’immersion ont été effectués pour les faisceaux des fibres. Des essais expérimentaux de

flexion 3-points et de compression ont été effectués sur les bio-mortiers élaborés, ce qui nous a

permis de déterminer la force et la contrainte ultime.

Les analyses de caractérisations menées dans ce travail ont achevé a de nombreuses

conclusions qui permettent d’envisager des perspectives de recherche variées sur les FA et FD et

leurs bio-composites :

Initialement, les échantillons en bio-mortiers renforcées par FA comparées au mortier de
référence (sans fibres), montrent soit des augmentations soit des diminutions dans les
propriétés mécanique en terme de force ou de contrainte en flexion ou en compression.
La contrainte la plus élevée est évaluée par un 1% de renforcement en fibre d’alfa ayant
une longueur de 5 mm, cette augmentation est traduite respectivement par une valeur de
20.96 % et 21.5% dans la résistance en flexion et en compression.

Des faibles augmentations dans les propriétés mécaniques sont obtenues pour les
échantillons en bio-mortiers renforcées par 5 % fibre de Diss de longueur 5 mm traduits
respectivement par 2,41 % et 3,5 % dans 1’essai de flexion 3-points et dans ’essai de
compression comparées au mortier de référence.

Afin de déterminer les facteurs d’¢laborations des bio-mortiers les plus significatives en
termes de: (A) % de fibres, (B) longueurs, dans les deux tests mécaniques, Une
représentation graphiques des effets principaux pour les contraintes a la flexion et les
contraintes & la compression a été effectuée. A cet effet, la méthodologie de Taguchi a été
utilisée pour déterminer les conditions d’élaboration des bio-mortiers et de sélectionner
I’ensemble des paramétres d’élaboration qui conduisent a la maximisation des propriétés

de flexion et de compression.
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e En outre, la méthodologie de Taguchi permet de déterminer la classification de

I’influence de chaque facteur d’élaboration pour les fibres brutes d’Alfa (FA) et de Diss
(FD) sur les réponses mécaniques pour les rapports signal/bruit (Préférer plus grand). Il
est noté que le facteur pourcentage (%) de 1’incorporation des fibres pour les deux types
de fibres ayant un effet plus grande par rapport au facteur longueur de fibre.

e L’analyse de variance ANOVA effectuée par Minitabe 17, nous permet de donnés des
informations sur la signification relative attribuée a chaque parametre de 1’essai soit de
flexion ou de compression, et ceux sur les propriétés mécaniques des mortiers renforces
de FA ou FD. Dans ce contexte, vu I’indice d’évaluation de la fiabilité F-value et le
paramétre probabiliste P-value mesurées et comparées avec les données expérimentales
établie, le parametre indépendant concentration de fibre (%), est considéré comme
significatif pour la réponse précité, alors que le paramétre longueur analysé est considéré
non- Significatif.

e En revanche, les propriétés mécaniques résultantes de 1’essai de flexion et de
compression traitées suite a un programme expérimentale établis par la méthode
statistique de Taguchi L9, mis en évidence I’influence du traitement alcalin NaOH et le
temps d’immersion des FA et FD dans la solution alcalin, ont montrées qu’une
augmentation ou une diminution des propriétés mécaniques soit obtenue. Les meilleures
propriétés mécaniques, en terme de contrainte ultime pour les deux tests, sont obtenues
suite a un traitement de 1% NaOH pendant 1h de temps d’immersion, et 5% NaOH,
pendant 4 heurs de temps d’immersion conduisant a une augmentation respectivement
égale a 32.5 % et 29.3% dans la résistance en flexion et en compression par rapport aux
celles non traitées ;

e Pour les paramétres d’élaborations des bio-mortiers renforcés de FD et qui sont traitees
chimiquement, les résultats montrent que la résistance mécanique en termes de contrainte
ultime de flexion est évaluée dans les conditions de : 5 % renforcement de fibre, 5 mm de
longueur, 5% NaOH traités pendant 4 heur temps d’immersion. Cette analyse est toujours
trouvée dans le cas de I’évaluation de la résistance mécanique en compression.

e La classification du degré de I’influence de chaque facteurs d’élaboration pour les fibres
d’Alfa (FA) traitées chimiquement sur les réponses mécaniques (contrainte ultime),
montre que le facteur pourcentage (%) de 1’incorporation des fibres ayant un effet plus
grande (le rang 1) pour les contraintes de flexion, et un effet moyen (le rang 2) pour les

contraintes de compression.
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Les résultats obtenues par ANOVA pour le rangement de ’influence de chaque facteurs
d’¢laboration destinées aux fibres de diss (FD) traitées chimiquement montrent que le
facteur pourcentage de 1’incorporation des fibres ayant un effet plus grande (le rang 1)
pour les contraintes de flexion et de compression, par contre le rang 2 est réserveé aux
temps d’immersion et au élément alcalin respectivement pour la contrainte a la flexion et
a la compression.

L’Analyse de régression par ANOVA réalisée pour I’examen de la signification de
chaque parameétre d’élaboration sur la résistance a la flexion et celle de compression.
montre que les parametres % de FD ainsi que leur longueur sont significatives pour les
deux réponses, En revanche le parameétre % NaOH soit non-significatif pour la contrainte
a la flexion et significatif pour la contrainte a la compression, et vice versa pour le
parametre temps d’immersion.

Avec le logiciel Design expert, I’ensemble des diagrammes donnant ainsi les effets
d’interactions deux a deux entre les paramétres d’élaboration des bio-mortiers renforcés
de FA et FD, six combinaisons d’interactions binaires entre les facteurs AB, AC, AD, BC
et BD ont été statistiquement déduites. Ces combinaisons affirment I’influence de

chaque deux parameétre sur les réponses mécaniques.
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