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Introduction génerale

Les matériaux composites sont utilisés dans de reumllomaines tels que I'industrie
automobile, I'aérospatial ou encore la médecinee das applications techniques les plus
réussies dans le Génie Civil est le renforcemertbé@tan par I'acier. En effet, le béton armé
est un matériau composite constitué d’une matriceemtaire additionnée a un renfort par
barres d’acier.

Toutefois, I'étude de tels matériaux doit de plus pus, a cause des normes en
vigueur, prendre en compte le volet environnemeddak leur développement.

Les composites fibres végétales / matrice cimemtamt été beaucoup étudiés depuis
ces derniers années car les fibres végétales mrgsbdaucoup d’avantage comparés aux
fibres d’amiante: le faible colt, des propriétéslaboration plus sains pour la production des
composites de différentes formes, le renouvellene¢rie recyclage, alors que [l'utilisation
d’amiante a été mise en cause par la législatiotassanté.

Le renforcement des ciments par des fibres caliglees donne un matériau
composite qui peut remplacer 'amiante-ciment ddasombreuses applications telles que les
plagues de toiture, la tuyauterie, les revétemaessmurs et d’autres applications.

Le choix du renfort reste cependant tres importhrmoit avoir de bonnes propriétés
intrinséques de résistance (module d’élasticiténgdrie etc.), doit étre compatible avec la
matrice cimentaire avec laquelle il va étre assetwoit aussi avoir un codt acceptable.

En Algérie I'Alfa, le Diss, le crin végétal et leegje se trouvent abondants leurs
récoltes et leurs industrialisations sont une s®oude revenus considérable pour des
populations entieres.

La fibre Diss est retenue pour des raisons deodibpité et d'économie, proviennent
d'une source renouvelable et qui peuvent étre rnégsdgd'une facon rationnelle dans le

domaine de la construction.

L’objectif de ce mémoire est I'élaboration et laamérisation d’'un nouveau matériau
composite a matrice cimentaire renforcé par lee§ végétales Diss. Plus précisément notre
démarche repose sur la connaissance du comportatasrfibres de Diss brutes et traités

(traitement alcalin par la soude et traitementrthigue) afin de déterminer les modifications



guels engendre sur I'hydratation du ciment ainsicamportement mécanique de tels

composites.

La premiére partie de ce mémoire est un bilan dmjpeiphique et subdivisée en trois
chapitres :
* Le premier chapitre explore le ciment étudié etrnésanismes d’hydratation
» Le deuxieme chapitre présente, I'architecture ofpirej morphologique et structurale
des fibres végétales.
* Le troisieme chapitre est consacrées a l'art desposites a matrice polymere ou
minérale renforcé par des fibres végétales.
La deuxieme partie présente notre contribution exmhtale pour I'élaboration des
composites a base des fibres de Diss, les caratiéris mécanique, chimique physique et

structurales du renfort ainsi le comportement miggendes composites.

Le mémoire se termine par une conclusion géné&mdsemblant une synthése des

résultats et une présentation des perspectivegisager lors d’étude complémentaires.



Matrice cimentaire Chapitre

[.1. Introduction
L’analyse des données générales sur les matérimentaires montre a la fois
leur importance historique et leur intérét aussnliiechnologique que scientifique: ce
matériau qui n'a pas livrés tous ses secretsnestre potentiellement améliorable.
L’objectif de ce chapitre est de présenter des rgdi#s permettront aux
personnes étrangeres au monde du ciment d’acdeérircabulaire et les notions de

base sur les matériaux cimentaires.

l. 2.Un peu d’histoire

Il'y a plus de 2000 ans, les Romains et les Graeaiant déja fabriquer du
liant hydraulique en faisant réagir de la "chausirde" (Ca(OH) ;) et des cendres
volcaniques, notamment celle de la région de Pdegzoendres de composition riche
en silice.

L’association des caractéristigues de ces matédaex une technologie tres
avancée semble étre un facteur prépondérant dadgvieloppement de I'empire
romain. Elle a, entre autres, permis la constractie structures monumentales,
inhabituelles pour cette période de I'histoiredeine durabilité exceptionnelle : le
Panthéon avec sa coupole de 44 metres de dianiéer€elisée a Rome ainsi que le
pont du Gard sont des monuments de plus de 180Q anifisation et les secrets de
fabrication de ce matériau se sont ensuite perdaislute de 'Empire face au retour
de la maconnerie en piefffeLA 04].

J. Smeaton redécouvre en 1756 les propriétés Higlias du mélange de
calcaire avec de l'argile. En 1817, Vicat donnedesportions en calcaire et en silice
pour constituer le mélange qui aprés cuisson sekéritable liant hydraulique.

J. Apsdin donne le nom de Portland au ciment daliriquait dans cette
région et dépose un brevet en 1824. Mais la véeitaimdustrialisation ne débute
vraiment que dans les années 1850. Elle est motieéemment par la possibilité
d’avoir un matériau économique, moulable avec ummnb résistance a la
compression et qui rend inutile la taille de la@¢TRE 83].

|.2. Définition d’'un ciment

Le ciment est un liant hydraulique. C’est un matémnhydre finement broyé

qui, par simple mélange avec I'eau, développe [dakates dont I'imbrication
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rigidifie le matériau granulaire non cohésif de alégen matéeriau cohésif présentant

des propriétés mecaniques élevées.

D’un point de vue minéralogique, le ciment peut &iéfinie comme un
mélange d’oxyde basique, CaO noté C, et d’'oxydédeacou amphotéeres comme
SiO,, noté S, ALOs, noté A, ou FgOgs, noté F, en notation cimentaireAY 97].

Il existe deux grandes familles de Cimefigy. 1.1):

» Les ciments Portland, constitués majoritairemensitiee et de chaud et qui
utilisée principalement dans les bétons de batimentes ouvrages de génie
civil.

» Les ciments alumineux qui se composent essentieiferd’alumine et de
chaux. Ils ont développés au début df™8iécle par Bied. En raison de leur
résistance aux attaques chimiques, de leur prigeleaou de I'absence de
chaux, ils sont utilisés en génie civil pour anfection de sols industriels,
d’'ouvrage d’assainissements ou des mises en sergjees, et dans la
réalisation de réfractaires monolithiques utilidéss I'industrie sidérurgique
ou verrierd AUV 03].

SiO,

Ciments Portland Ciments alumineux

CaO ALO,

Fig. I.1 : Diagramme de phase ternaire CaO-SAD0; et repérage des compositions

de Ciment Portland et de ciment alumineS8KR 01].
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1.3. Ciment portland

Le ciment portland est constitué principalementctieker. Ce dernier est
obtenue par mélange de matieres premieres nasirde composition chimique
adéquate .la préparation du cru consiste a mélatggeraniere homogéne du calcaire
(80%) et des minéraux riches en cilice et alum@4) :I'argile ou le kaolin .le cru
et ensuite calciné a 1450°C pour former le clifia®V 04].

Les granules de clinker, d’'un diamétre compris eeriret 40 mm, sont
finement broyees avec addition de gypse (Ca&8®O de 3 a 5 % en masse) dont le

réle est de réguler la prise.

Cuisson Hydratation

- Clinker anhydre Produit d’hydratation

Calcaire Alite C-S-H
CaCO; (CsS) gel
] +—— Rapide —
Ca (OH)
Four / Bélite Protlandite
- —Lente
Argile - (CaS)
1450°C —»
- . . Sulfo et
Sio, C:A L Rapide mais ferro
régulier par ﬁludminates
ratés
C.AF [ gypse ——
Additifs | | /
[ ] y
Gypse

Fig. .2 : Le ciment Portland, du cru au ciment hydraté

L’alite est le composé majoritaire du clin§&iOl1 00].

Un ciment est composé en générale de 4 phasespates GS, GS, GA, C, AF.
(Tableau I.1).Le clinker contient aussi des élémeanineurs tels que : Na, K0,
MgO, CaO libre, TiQ, SG;, P,Os, et CgOs.




Bélite
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Désignation | Formules Abréviation Solution Répartition
des minéraux solide de la| %
purs phase pure

présente dans

le clinker
Silicate 3Cao,Sig CsS Alite 45365
tricalcique
Silicate 2Cao,Sig C.S Bélite 10a30
bicalcite
Aluminate 3Cao0,AbOs CsA Célite 5a15
tricalcique
Alumino- 2Ca0,pALO;s | CoApFLp Alumino- 5al15
ferrite de| (1-p)FeOs ferrite
calcium

Tab. I.1: Les différentes phases de clink8EI 80].

Alite

Fig. 1.3: vue de clinker par microscope optigiéOI 00].
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l.4. Hydratation du ciment portland

Le contacte du ciment déclenche un mécanisme dltgtion comprenant
(dans l'ordre ou elles s’effectuent) les réactiaiadsorption, d’hydrolyse, de
dissolution, de solvatation, de précipitation, tadigsation, germination, migration et
de diffusion[]MAH 05].

bY

L’hydratation correspond & une suite de réactiohgmiques entre les
différents composants de clinker, le gypse et l'eau
Sur le tableau 1.1 on peut voir que les silicatescdlcium représentent a peu pres
deux tiers de la composition du ciment .Ces piodiagissent avec I'eau et forment
le produit principale d’hydratation, appelé calciusilicate hydraté C-S-H, et
I'hydroxyde de calcium, CH appelé portland@OV 04 et GHA 08].

L’hydratation de I'alite (GS impur) et de la bélite ¢S impur) fournit une
grande partie de la résistance développée dar@dadp ciment. Le C-S-H et le CH
occupent respectivement environ 50 a 60% et 20&@bvolume total des hydrates.

Le C-S-H est un gel amorphe qui contient des pagselés pores de gel, dont
le diametre est de l'ordre de quelques nanomeétieginesse de la porosité de gel,
crée une surface spécifique de quelques centaeg/gl.

Par conséquent, le C-S-H est responsable de lanpld@s propriétés de la pate
de ciment durcie, comme la résistance, la perm&ghis variations de volume, etc.
Une autre conséquence de la porosité trés fine & durface spécifique trés grande
est l'association et les interactions significasiventre la phase solide et la phase
aqueuse de C-S-H.

En plus de I'eau dans les pores de gel, le C-S+iiertt une certaine quantité
d’eau chimiquement liée. Contrairement au C-S-HCH: est un matériau cristallin
avec une composition fixe.3& et GAF réagissent avec le gypse et I'eau et
produisent 'ettringit§ GHA 08].

A température ambiante, apres le mélange du cirede I'eau, le coulis
préparé reste dans un état relativement fluideujas@ a 4 heures et ensuite
commence a se solidifier avec une vitesse plusieadia phase de prise initiale
correspond au temps nécessaire pour que le carlie ga fluidité. La résistance de
ciment augmente rapidement dans les deux prenvers gt continue a augmenter
plus lentement pendant plusieurs mois. Le proced$yslratation et la formation de

la microstructure de la pate du ciment, schémasgésa figure 1.2, commencent par
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la production des hydrates solides qui naisserat sutface des grains anhydres et
remplacent I'espace initialement rempli par 'e@es hydrates, appelés C-S-H de
faible densité forment une matrice continue eerglles grains anhydres. En raison de
leur densité plus faible (~2 gr/cm3 a comparer a8gx gr/cm3 pour les grains
anhydres) ils occupent un volume plus grand quegtaisis anhydres. Par conséquent,
la porosité capillaire qui est initialement rempbar I'eau, diminue progressivement
au cours de I'hydratation. Les hydrates de failg@esité contiennent des impuretés et
ont une porosité élevée, environ 0,37 pour un ciroedinaire hydraté a température
ambiante [NOI 00].

c-28 jours d-90 jours

[ Cc-S-H BD B C-S-HHD B cH
[ 1 Grain anhydre [ Porosité capillaire

Fig. 1.4 : Le processus d’hydratation de la pate du cimeat Mglange initial ; (b) 7
jours ; (c) 28 jours ; (d) 90 jouf&HA 08].

|.5. Porosité

La porosité de gel dans le C-S-H et la porositélle&e forment la porosité
totale de la pate de ciment durcie. Lorsque le oedp/C dans une pate de ciment
dépasse une certaine limite (~0,38), les hydrageggenivent plus entierement remplir
'espace disponible initialement occupé par I'eaipa conséquent une porosité avec
des pores relativement grands, appelée porosiiaii@) est introduite dans la péate

durcie.
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Les diametres des pores dans la porosité de ladgatement couvrent une
large gamme, de 0,5nm dans la porosité de gel gsfigum dans la porosité
capillaire. Dans les microphotographies de la mhkteciment, on peut parfois voir
aussi des grands pores créés par des bulles d’awoment de la fabrication de coulis
du ciment, qui peuvent atteindre un diametre denfin0

La porosité totale de ciment peut étre évaluée éamast un échantillon a
105°C. Cette porosité contient une partie de l'ieéerfoliaire de la structure de C-S-
H. Au cours du séchage de ciment, a partir d’'urmeitiité relative égale a 11%, une
partie de I'eau située dans la porosité interfaiaiévapore, mais une autre partie liee
aux feuillets de C-S-H reste dans la structure ideert. Par conséquent une autre
porosité, appelée porosité de I'eau libre, pew 8éfinie qui ne prend pas en compte
I'eau interfoliaire.

Cette porosité peut étre évaluée en mettant uméttba en équilibre a 11%
d’humidité relative. La Figure 1.3 présente la dédance de la porosité totale et de la
porosité de I'eau libre mesurées pour une patdrdent ordinaire durcie en fonction
du rapport€/C [PLA 07].

1.6. Propriété mécaniques de ciment

Les propriétés mécaniques (résistance en compnessidraction, module de
Young) évoluent continlment avec le durcissementnthtériau .par ailleurs la
croissance de ces caractéristiques est forterneéléaée par la chaleur.
Le durcissement des pates de ciment s’accompagneadcroissement important des
résistances mécaniques .mais il ya des parametiegppux dont dépend de la
résistance de la pate durcie comme la porosit@ estmposition du solide.
En ce qui concerne la porosité, il ressort desatravde nombreux chercheurs que la
résistance a la compression et le module d’él&stsaint des fonctions exponentielles
de la porosité et quand elle augmente pendanésrips de durcissement, elle conduit

a la diminution de la résistance a la compressiau enodule d’élasticitfGOV 04].
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Il.1. Introduction

Depuis I'Antiquité, I'hnomme a élaboré des matériauxomposites par
combinaison de matieres de natures différentes abst d’obtenir des matériaux

aux propriétés spécifiques

De nombreux matériaux naturels lui ont fourmi desl&destel que I'osrigide
mais |éger, formé de fibres de collagéne dans usteiga minérale d’apatite dure et
fragile, ou le bois, souple mais résistant forméen déseau de microfibrille de

cellulose cimenté dans une matrice d’hémicellutdggnine[NEN 09, LAU 06].

La famille des matériaux composites a fibres, appatans les années 1940
n'a cessé de se développer en raison de leursifiegpmecaniques associées souvent
a une faible densité. Leur bon rapport colt/perforoe leur a ouvert une tres large
gamme d’application Dans des domaines varies; Ustrie aérospatial, automobile,
maritime, ferroviaire, le batiment, 'ameublemdatdécoration etpANI 01].

Toutefois, méme si le développement des composes qualifiée de
prometteur cette progression est néanmoins jalod@équelque contraintes a

surmonter dont par exemple celles liées a I'enviemnent, I'hygiene et la sécurité.

La valorisation des matériaux composites classicques leur armature en
fibres de verre, d'aramide, ou bien de carbone pmsgrand probleme a leur fin de

vie. Pour y palietes fibres naturelles sont mises.

Elles sont issues de ressources renouvelablesseligsbiodegradables. Elles
sont moins irritantes pour la peau et le systenspir&toire des personnes qui les
manipulent .par ailleurs les fibres naturelles ume¢ densité plus faible que les fibres
minérale§GOU 06, BOD 06].

Le faible codt et les propriétés mécaniques sppref élevées (résistance et
rigidité) des fibres végeétales sont des avantagesendiels. Au contraire, leur
propension a absorber de I'eau en grande quantiediiefaible tenue en température
tendent aux des servidAR 06].

12
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11.2. Fibres végétales
I1.2.1. Définition de la fibre végétale

Les fibres végétales sont des structures biologidibeillaires composées de
cellulose, hémicelluloses et de lignine. En prapart relativement faible
d’extractibles non azoté, de matiere protéique ehrute lipide et de matieres
minérales. Les proportions de ces constituantsriigreg énormément de I'espece, de
I'age et des organes de la plafit&N 09, MIC 03].

I11.2.2. Classification des fibres végétales

Il existe plusieurs criteres de différentiation fieses:

v suivant I'organe de la plante dont elles sont issles fibres végétales
peuvent étres classées en fibres de tiges (Kéuiaf, ljin, ramie), et de
feuilles (Sisal, abace, paille de graminp¢EN 09].

v Suivant leur teneur en holocelullose (cellulosehémicellulose) et en
lignine, on peut distinguer les fibres ligneusag€s et rigide provenant de
matériels ligneux tels que le bois d’ceuvre, legltésde I'industrie du bois
et les fibres non ligneuses (douces, souples,sssei@égétaux non ligneux
souvent annuels relativement moins riches en lgmnéts que le kénaf, le
chanvre, le sisal, le jute et le liyIC 03].

v' Suivant leur longueur, les fibres végétales peugas groupées en deux
catégories : fibres longues, dites libérienne, pnawnt des tiges et d’écorce
de tiges de plantes annuelles. Elles sont douesslist que les fibres
longues issues de feuilles ou de troncs d'arbré plus dures et plus
rigides a cause de leur richesse en lignine. etdilbourtes ou étoupes qui

sont associées aux fibres long{idEN 09].

11.2.3. Morphologie de la fibre végétale

Sur le plan morphologique, la fibre végétale préseme variabilité tres
importante en fonction de son origine. En effes, ddmensions des fibres végétales
dépendent de I'état de maturité et aussi des dondit environnementales de
croissance de la plante. La variabilité du diampget étre trés importante le long de
la méme fibre végétalgig. 11.1) [CHA 06].

13
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Chapitre 11

La fibre végétale se caractérise aussi par la hilitea de I'épaisseur de sa

paroi cellulaire qui découle de celle de la posodies fibrilledVER 04].

(wr) anawerg

L] L) L)

10 20 30

Abscisgse (nmumn)

Fig.Il. 1 : Variation du diametre le long de la fibre de[[GHA 06].

Fibres Longueur de la | Diametre de la fibre Angle micro Référence
fibre (mm) (um) fibrillaire (°)
Cotton 35 10-45 - SAT 09
Lin 4-77 5-76 10 CHA 06
Chanvre 5-55 10-51 6.2 NEN 09
Kénaf 2.5-4.5 14-33 - MIC 03
Jute 2.5 5-25 8 MIC 03
Sisal 900 8-50 20 SAT 09
Rami 900-1200 20-80 7.5 SAT 09
Noix de coco 03-1 12-24 45 CHA 06

Tab .I1.1 : Propriétés morphologiques de quelques fibres aézget

La morphologie des fibres végétales peut constiter donné importante

pour bien appréhender les transferts de contraunténterfaces fibre-matrice.

14
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(Fig. 11.2) présente a titre d’exemple la structure torsadéeedfibre de coton.
D’autres fibres ont des morphologies, encore plugnentées. La géométrie des
fibres végétales est donc un probleme importadtfiéitiiement surmontable pour ce
gui concerne la micromécanique des composites na¥dgpar de telles fibrdSlIAR
06].

Fig. Il. 2 : Photographie en microscopie électronique a balayl’'une fibre de coton
[NAR 06].

Il. 2. 4. Structure de la fibre végétale

La fibre végétale est un composite en elle-mémerebéort est constitué par
les couches de microfibrille cellulosiques en gadiistalline. Ce dernier est enrobé
d’'une matrice polysaccharidique amorphe (hémiocatkeilet pectine) qui est associée
par liaison hydrogene et covalentes a la ligiBieL 99].

La fibre végétale est composée de plusieurs ppevaleles a I'axe de la fibre
et disposée en couche superposée dans le senle.r&ka différentes couches qui
forment la lamelle mitoyenne, la paroi primairdaparoi secondaire. Ces derniéres
bordent un lumen de diametre variable suivant esp La paroi secondaire est

composée de trois couches de microfibrilles (S1S32(Fig. I1. 3).

15
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1
| ——— FLAMNCHE

STRUCTURE
AL TOokICIUE

ZELLULE

PRI
ZELLUL AIRE

molEcube -

L : lumen
SN +22+535 1 paroi secondaire
P : parai primaire

Lk : lamelle mitoyenne

Fig. I1.3: Structure du bois (observations multi échel[&4)C 03].

Les microfibrilles décrivent par rapport a I'axe efibre, un angle micro
fibrillaire (MAF) dont la valeur varie d’'une espece l'autre. L’orientation des
microfibrilles par rapport a I'axe de la celluleup un grand r6le dans les propriétés
mécaniques des parois des fibres, plus que I'adgte microfibrilles augmente, le
module de Young (une mesure de la rigidité) déctafidis que I'extensibilité des
parois augmerit AU 06].

& » angle microfibrilliaire|

Fibrilffes de ceflfulose

Fig. 11.4 : Modele de description de la structure d'une fil&rgétale BEL 99].
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Il. 2. 5. Composition chimique des fibres végétales

La biomasse végétale est constituée de plusieucsomalécules étroitement
liees entre elles au sein de la paroi végétale.

Comme nous l'avons vu précédemment les composéepllis majoritaire
sont la cellulose, I'hémicellulose les pectines les lignines. Ces différents
constituants sont agencés de maniére tres complexe

Dans le bois, la cellulose est concentrée a liguéde la fibrgFig. II. 5). Les
parois extérieures de la fibre sont composées ipdlmnent de lignines et
d'hémicelluloses et les lamelles de jonction ifibres sont composées presque
uniqguement de lignine. Un réseau supplémentaire pdetines (polymeres de
polysaccharides acides) augmente la complexité ae miatrice. Le réseau
polysaccharidique peut également étre solidifiéymaréseau secondaire de protéines
HRGP (Hydroxyproline Rich Glyco Proteins).

Fig. Il. 5 : Représentation schématique d’une fibre de j&@&U 07].

Il. 2. 5. 1. Cellulose

La cellulose est le constituant principal de la seagégétale. Ce polymere
linéaire de glucose présente est a I'état presqgué€>90%) dans la fibre de coton. Il
est aussi, avec de la lignine, I'un des constiteasentielle du bois (50%$ED 07].
Selon Willtatter et Zechmeiste(1913) la formule brute exacte de cette

macromoléculest (GH100s).
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Elle estcomposée des unités de D-anhydrocopyranos religes ele par des
liaisonsP 1-4. L'unité répétitive est le Cellobiose (deuxigdses réunis). Ces unités

élémentaires s’'associent par paquet pour formaniesfibrilles[BER 08]

CH,OH CH,OH .
H O H O
OH H OUNOH H O
H - H ™~
H OH H OH
| Glucose Glucose _J n

Fig. I1. 6 : Représentation de la chaine de celluldsy. 03].

n : degré de polymérisation.

Le nombre de maillons D-glucopyranose (n), appelgré de polymérisation
(DP) n’est pas connu dans la cellulose native. IDs, il est toujours exprimé comme
une moyenne puisque dans la plupart des échastiliop a une large distribution de
masse moléculaire. Il differe énormément selonidioe de la cellulose, il est
d’environ 26500 dans 'algue valonia 9000 danshi@nwre et dans le lin, et de I'ordre
de 8000 pour I'epiceSAT 02, BER 08].

La diffraction des rayons X par les monocristauxlaecellulose a permis
d’établir que deux motif§-D-glucopyranosyles adjacents ne sont pas dan€iaem
plan moyen. Ceci est du aux liaisons hydrogenerimbtéculaire entre I'oxygene
hétérocyclique et I'hydrogene du groupement hydiefixée sur le carbone JFig

11.7) Ainsi la dimension de I'unité cellobiose est taude 10.3A.

. OH HO o
Y SFMI\\OX 0
. 0., L Ol
J;J,]{ D

Fig. 1.7 : Liaisons hydrogene O - H-3' intramoléculaires.
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En raison du grand nombre de groupement Hydrosstieda chaine, il existe
de multiples possibilités de liaisons hydrogenermibléculaires. De plus il existe
d’autre liaisons hydrogene mettant en jeu des mtdécd’eau qui sont ainsi
intimement liée a la cellulose. Toutes ces conteaifont de la cellulose une molécule

fibrillaire et partiellement cristallingSAT 02].

HG E 1" E.H " Hﬂ""\-\.
AN I v A P
SO P G
o O
H 3 o G fFTo----H OH
: H 0" :
' g s
H H
> I
%‘O ‘21,_.-'-"':. _}:j»_.j D/X;‘l:c" °
HD "::.._\_ -\_\_\_\":}--—H D -"‘iq:_._k'_,—'- "'\-\.._i
GH---—Q"" OH
H

Fig. 11. 8 : Liaison hydrogéne inter et intramoléculaires an s la fibre de
cellulose[SAT 02].

Cet arrangement moléculaire ordonné des chaindalasttjues paralléles
entre elles est la base d'un édifice cristallin dom appelle microfibrilles. La
hiérarchie de structure et l'organisation supracwiire de la cellulose sont
schématisées dafiig. Il. 9) [BER 08].

materiau cellulosigque

Microfi b{ﬂes e "(é

Fig. Il. 9 : Représentation schématique de la hiérarchie detsteudans une fibre
cellulosique[BER 08].

Dans la cellulose pure, la structure moléculaire mesque parfaitement

réguliere car elle ne contient de défauts que demgsunité sur mille environ. Le
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centre de ces microfibrilles est trés cristallindis que les chaines de surface sont de
nature plus désordonnées et constituent des zarascpstallines. Ces zones, ainsi
gue les défauts de cristallinité qui survienne ldesla biosynthése de la cellulose
forment la phase amorphe de la cellulose. Donanlesofibrilles de cellulose sont
constituées de zones cristallines parfaitement rorées et de zones amorphes, au
contraire, totalement désordonng@sg. 1. 10) [JOL 03, SED 07].

- o
/ A=t .r—.-'—.l'-.l;,-v' ‘:;F,r
- o e LB i
j"?.:)'r‘_ ey .a.—_.-a-/-fz-'-/ﬁ.
AR TV,
?(/({.J,,) i
o AR - e R
‘g zzzzz - /.v.-f/(r/i,l"r
g R e o o s g e
E e el =
gt et e s
L R e B R R S r
E T e .-.r.rJ.r.-.-/‘g
Pt SR o R R R y
L R P R S
e ALl S A Ak AT T
e e i e gt R e My

Zone amorphe

Fig. 11.10 : Représentation schématique de l'alternance des zwistallines et
désorganisées le long d'une microfibr[BER 08].

[1.2.5.2. Hémicelluloses

On désigne par hémicellulose tout polysaccharidebt® dans l'eau et

pouvant étre extrait de la paroi des cellules \agsétpar des solutions acides.

Les hémicelluloses sont une classe de polymerevanges (de nombreux monomeres
et de nombreux branchements différents). Elles dont assez mal définies. Dans
leurs états naturels, leur structure est fonctiefiespéce végétale. Elles ont un degré
de polymérisation compris entre 200 et 300. Larégli.11 montre les unités
monosaccharidiques les plus représentatives diésatiteamilles d’hémicelluloses.
Ce sont des polysaccharides dont la chaine prieciinéaire est constituée
respectivement de xylose, de mannose et de gaddéetd3 04, COU 07].
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on OH (0] 4
O on O om HO o
|[Hexoses OH OHH O OH
— HO HO H
0OH OH
BD-Glcp BD-hanp a-D-Galp
OH HO 0 OH
[Pentoses : .-’ ‘@7 :, ;l
B-D-Xyly t:rL—Arap urL—Araf B-L-Araf urD—Araf
COOH COOH COOH
OCoH HO OH o
| Acides hexuroniques OH OH OH OH
HO CH,
131 H OH
B-D-Clepa B-D-Galpa 4 O-Me-z BD-Glep A
HO O oH O oH
IDéoxyhexoses * t1o
HO
HO OH OH
a-L-Bhap a-L-Fucp

Fig. Il. 11 : Principaux glucides constituant les hémicellulds&sT 04].

[l. 2. 5. 3. Pectines

Les pectines jouent un role capital dans l'architexde la paroi végétale. Ces
substances pectiques sont présentes avec destmopaariées dans la plupart des
végétaux (environ 1% dans le bois). Elles jouentle de ciment intercellulaire et
contribuent a la cohésion des tissus végéfiaN 80].

Sur le plan structural, les pectines sont une famile polysaccharides
complexes qui contiennent un enchainement d’uditésdea-D-galacturonique liées
entre elles par des liaisons (1-4), interrompu par la présence d'unités L-
rhamnopyranose.

Les pectines portent aussi des subsistances nogesyuessentiellement le
méthanol, l'acide acétique, I'acide phénolique eirfs des groupes d’amide.
L’estérification des résidus d'acide galacturonigaeec le méthanol ou Il'acide
acétigue est une caractéristique qui joue un n@e important sur les propriétés
physicochimiques des pectines particulierementastarmation de gelSHA 06].
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COOCH, COOH COOCH, COOCH, COOH
0 0 0 0 0
H H H H H H H H H H y
O Now A% Now wA-Y Now wZ-" Now wZ% Now n/-°
H H H H H
H OH H OH H OH H OH H OH

Fig. 1l. 12: structure de la pectirfSHA 06].

Il. 2. 5. 4. Lignine

La lignine est apres la cellulose, la matiere oigaa renouvelable et la plus
abondante a la surface terrestre. La lignine aglgnou “protolignine” constitue la
plus importante fraction non saccharique des fibrégétales. C'est la matiére
“incrustante” de la cellulose. La lignine est &ttuée de polymeéres phénoliques
tridimensionnels, amorphes possédant trois unité&rehtes de type pénylopropane
les alcools p-coumarylique, coniférylique et sifame [THI 95].

Parce qu'’il est impossiblgisoler la lignine native du bois sans la dégradar
masse moléculaire reste encore inconnue. Nous psuvwmuver des masses
moléculaires approximatives dont les valeurs mogersont de 5000 a 10000 g/mol
pour les bois durs (des feuillus), et de 20000 ¢/pmur les bois tendres (des
résineux). La figure Il. 12 présentes les moti&x@ntaires de la lignine.

: f O0CH, CH.0" i :‘ll‘.f]-ll
OH oOH .

alcool coumarique alcool coniféerylique alcool sinapylique

Fig. Il. 13 : Motifs élémentaires de la lignif€OU 07].
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La lignine est peu sensible a la dégradation bigleg et contribue a la protection

naturelle des végétaux contre certaines attaquasitsredCOU 07].

Il. 2. 5. 5. Extractibles

Ce sont des molécules de faible masse molaireequplisse la lumiere des
cellules. lls représentent 2 a 5 % de la masseeséehplupart de ces extractibles sont
solubles dans l'eau ou des solvants organiquesy déur dénomination. La
composition en extractibles varie en fonction asdence considérée et influe sur la
couleur et I'odeur. Il s’agit de tanins, de pecsinée sucre et d’autres composes
[BOU 02].
Le tableau I1.2 présente la composition chimiquejaelques plantes a fibres

Types de fibre cellulose hémicellulose Lignine
Cotton 82.7 5.7 -
Jute 64.4 12.0 11.8
Zoster 57 28 5
Ramie 68.6 13.1 0.6
Sisal 65.8 12.0 9.9
Chanvre 57-77 14-17 9-13
Kénaf (écorce) 44-60.8 20.3-23 10-19
Kénaf (bois) 37-49 18-24 15-21
Résineux 48.0 15.0 25.3

Tab 1.2 : Composition chimique de quelques plantes a fifipds/ 06, NEN 09, et
BEL 99].

Il. 2. 6. Propriétés mécaniques de la fibre végétl

Il est tres difficile de présenter un tableau gpertorie toutes les propriétés
des fibres lignocellulosiques. La grande variabilibnstitutive et anatomique de la
fibre végétale implique une variabilité de leursprétés mécaniques.

La faiblesse de la masse volumique des fibres afEgi(1,2 & 1,5 g/ch
confere a ces matériaux des propriétés meécaniquesfigues intéressantes. Les

fibres longues ont des contraintes en traction falildes que les fibres courtes, du fait
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gue les premiéres ont de plus grandes probabitigéscontenir des défauts de
formation.

La cellulose cristalline est I'un des polyméresrdyan module d’élasticité
relativement plus élevé (90-137 Gpa), comparé ai ¢ la fibre de verre qui est de
75 Gp. Ainsi un index de cristallinité de la cetisé d’'une fibre élevé est indicateur de
propriétés mécaniques €leveées.

Les fréquents défauts structurgiikg. I1. 14) observés de la surface des fibres
sont des conséquences de la grande variabilité aghwiogie, de composition

chimique, de structure et de comportement mécarspéeifique de ces fibres.

Fig. 11.14 : Exemple de défaut structural sur une fibre d¢QiHA 06].

L’angle micro fibrillaire explique en partie la @@&mation élastique de la fibre
végétale et dés lors son allongement a la ruptuteaetion. En effet, sous I'action de
forces de traction relativement faibles, la fibregnbcellulosique subit une
déformation réversible du fait de [lalignement pexsif des microfibrilles
cellulosiques avec l'axe de la fibre et une défdroma élasto-viscoplastique des
polymeres amorphd€HA 06].

Si la sollicitation de la fibre est plus forte,déformation de celle-ci entre dans
une phase irréversible qui peut se poursuivre jastu rupture. Un angle micro
fibrillaire élevé suppose une déformation élastiqules importante pour une
sollicitation de la fibre en traction faibJROW 95].
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Le tableau II. 3 ci-dessous présente les propri@ésaniques des fibres naturelles en

comparaison avec certaines fibres de renforcenmventionnelles

Fibre Densité (g/cni | Allongement(%) | Résistance & laf Module de
traction (Mpa) | Young (Gpa)
Coton 1.5-1.6 7.0-8.0 287-597 5.5-12.6
Jute 1.3 15-1.8 393-773 26.5
Lin 15 2.7-3.2 345-1035 27.6
Chanvre - 1.6 690 -
Ramie - 3.6-3.8 400-938 61.4-128
Sisal 15 20-25 511-635 6.4-22.0
Coco 1.2 30.0 175 4.0-6.0
Verre E 2.5 2.5 2000-3500 70.0
Verre S 2.5 2.8 4570 86.0
Aramide 1.4 3.3-37 3000-3150 63.0-67.0
Carbone 14 14-18 4000 230.0-240.0

Tab I11.3 : Propriétés mécaniques des fibres naturelles ena@ispn avec des fibres
de renforcement conventionnel[BELD 99].

[1.7. Conclusion

Comme tous les produits naturels, les propriétésamdues et physiques des
fibres naturelles varient considérablement. CemnE#ts sont gouvernées par la
composition chimique et structurale et dépendertyda de la fibre et des conditions
de croissance. La cellulose, le composant prindpdbutes les fibres végétales, varie

d’une fibre a une autre.

La sensibilité a I'humidité est remarquable, lelsrds naturelles sont facilement
influencées par I'environnement. De maniere gépélalhaute teneur en humidité

réduit les propriétés mécaniques.

Les propriétés mécaniques des matériaux compasitégsinfluencées principalement
par I'adhérence entre la matrice et les fiboresdéeShombreux articles ont pu montrer
gue les fibres végétales possedaient des proprigtéaniques comparables aux fibres

de verre traditionnellement utilisées, en revandes, propriétés des matériaux
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composites les intégrants restent inférieures. @ehmeuses études ont donc porté sur
'amélioration de ces propriétés, notamment pabiéés de traitement physique ou

chimique des fibres.
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lll. 1. Introduction

Un composite correspond a l'association de matéridémentaires aux
caractéristiques complémentaires, en vue de Ifécen a I'échelle macroscopique et
au moins dans certaines directions, un ensemblginali de propriétés que les
constituants, pris séparément, ne permettent pks ddteindre.

Un des constituants peut remplir la fonction derioattandis que l'autre,
immerge dans le premier et joue le réle de rern@il 85].

Le domaine des composites est tres vaste. Cesdepeuvent étre divisés en
trois types. La figure 1ll.1 présente une classafiien schématique des matériaux
composites.

Nous y distinguons trois catégories principaless: domposites renforcés par

des particules, les composites renforcés par thessfiet les composites structuraux.

Chacune de ces catégories se divise en au moirssdes catégorid€AL 01].

Composites
Renforcées par des Renforcées par Structuraux
particule: des fibres
Grosses Renforcement Fibres Fibres Stratifiés Sandwiches
particules par dispersion continues discontinues
(Alignées) (Courtes)
Fibres Fibres Orientées
o aléatoirement
Alignées

Fig. lll. 1. : Classification schématique des différents tygesompositefCAL 01].

Le composite faisant I'objet de notre travail deitchemin surligné en rouge
(Fig. lI1.2).
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De nombreuses technologies modernes font appetd endeériaux composites
dotés de proprietés que ne peuvent offrir les naabértraditionnels (métaux,
céramiques et polymeéres). Ces technologies trouvem application dans de
différents domaines tels que l'industrie aérospatita construction automobile, la
fabrication d’appareils de plongée ou d'objets 8fsorou encore des structures
minces en béton.

Les ingénieurs en aéronautique recherchent degulydus des matériaux de
construction légers, robustes, rigides et capalde®sister aux chocs, a I'abrasion et
a la corrosion. Il s’agit d’'une combinaison de préjgs assez exceptionnelle.

Dans le cas des bétons, l'utilisation de composteermis d’améliorer leur

résistance a la traction et leur ductilité (cashgsns armégisOU 06, SED 07].

lll. 2. Matériaux composites a base des fibres natelles
Parmi les matériaux composites, nous distinguong aanatrice polymérique
et ceux a matrice minérale. Nous nous attarderlussgpécialement sur les matrices a

base de matériaux de grande diffusion, commeaginient ».

lll. 2. 1. Matrice polymére et fibres végétales

Les composites a matrice polymérique (CMP) son#&gdement constitués
d’'une matrice de résine (substance macromoléculaireée par polymérisation ou
polycondensation) et d’un renfort de fibres.

Les matrices communément utilisées dans I'élalmrate composites a fibres
naturelles vont des thermoplastiques, tels le pofyydéne et le polyéthylen€HA
06], aux thermodurcissables tel le polye$@&OU 06]

Si nous assistons a un regain d’intérét pour ia#tlon des fibres végétales
comme renforts, cette application existe depuisatebreuses décennies.

En 1908, par exemple, des composites associantéasiee phénolique au
coton ou au papier ont été développés pour lasgdain industrielle de panneaux et
de tubes pour I'électronique.

Au cours des années trente, le Celoron (marqueof)uftonstitue de tissu de
coton imprégné de résine phénolique, permettaigddisation d’engrenages et de
cames a longue durée de vie.

En Inde, en 1978, des maisons et un silo ont eccétéus a Madras a partir de

polyester renforceé par des fibres de jute.
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L’entreprise Mercedes-Benz, enfin, utilise pour soodele « classe A », un
composite renforcé par des fibres de lin et dd,sisstiné aux garnitures intérieures
de portieres, de dossiers de sieges, aux supmn®duette et a I’habillage du coffre
[PAL 84]

Au cours des dernieres années, l'utilisation dése§ naturelles dans les
composites a suscité un grand engouement, et ylateament dans le secteur des
composites a matrice organiqyELO 09].

Les composites a base de polyméres et de fibrasetlas sont des matériaux
peu codteux, avec un impact réduit sur le milieliamt et des propriétés mécaniques
excellentes qui s’obtiennent seulement aux condstia’une bonne adhésion a
l'interface polymére - fibre naturelle et d’'une miéssion homogéne des fibres dans la
matrice thermoplastiqu€AN 07].

L’efficacité de renforcement des fibres naturetiépend surtout de la capacité
de transférer I'effort de la matrice polymere (feape continue) aux fibres.

L’adhésion entre la surface hydrophile des fibreke gpolymeére hydrophobe
utilisé comme matrice est faible et, donc, la capate renforcement est réduite.

Le traitement des fibres naturelles et certaineditigds utilisés dans le
composite assurent la modification de la tensiorirderface et contribue a
'amélioration des propriétés mécaniqu&EN 09], [BOU 02].

Plusieurs études sont faites ayant pour but la fication des propriétés de la
surface des fibres de cellulose afin d’améliorer leompatibilité avec une matrice
polymérique. [BEN 09]. Dans la bibliographie on trouve plusieurs méthode#es
dont on cite a titre d’exemple : les traitementsona [RAG 09], le traitement avec
des silanesABD 06], le traitement autoclave et plasii@OU 06] et lestraitements
alcalins[SYD 03].

Ou encore l'utilisation d’autres produits chimiquaspermis d’améliorer
'adhésion des fibres avec la matrice. Cependantaines de ces méthodes posent les
inconvénients tels que l'utilisation des équipermeat/ou des produits chimiques
onéreux.

Le tableau Ill.1 présente les propriétés mécanigleesjuelques composites

fibres naturelles-PP
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Matériaux Résistance a la traction Module de Young
(Mpa) (Mpa)

pp-farine en bois. 26 2500

pp-Sisal non tisse. 25 1900

pp-Sisal non tissé avec 29 2300

une surface traitée.

pp-Lin non tissé a7 5100

pp-lin non tissé avec ure 67 6700

surface traitée.

Tab. lll.1 : Propriétés mécaniques de quelques composites filatarelles-PP.
[PAN 07]

lll. 2. 2. Matrice minérale et fibres végétales

Une des applications techniques les plus réussias & Génie Civil est le
renforcement du béton par I'acier. En effet, leobéarmé est un matériau composite
constitué d’'une matrice cimentaire additionnée aemfort par barres d’acier.

Les nouveaux composites utilisables dans l'indestle la construction
doivent allier performances mécaniques et liberttitecturale tout en diminuant
limpact environnemental lors du processus de foanstion. Les composites a
matrice minérale constituent une solution envishigeafin de répondre a ces critéres
[PRO 09].

L'introduction de fibres végétales pour le renfonamt est une technique tres
ancienne. En effet, nos prédécesseurs utilisaeetd @aille pour renforcer I'argile, et
le crin (poils de chevaux) pour renforcer de norakrmortiers et du platrdAYY
76]

Les composites fibres/ciment (CCF) constituent atternative intéressant
dans le domaine de la construction au regard de efficacité énergétique et
economique et de ses performances environnementales

Les applications des composites a matrice minénadgnente actuellement et
touchent dorénavant les structures porteuses peamaiPar conséquent, des

informations détaillées sont nécessaires pour tecaqtion de structures CCF. Des
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travaux de recherches étudient non seulement lepadement mécanique du
matériau mais également le développement des proe®dde conception des

éléments structuraux en utilisant ce genre de maatf?RO 09].

[11.2.2.1. Compatibilité des fibres végétales avele ciment

L’aspect important du composite ciment fibres valpit est la compatibilité
physique et chimique des fibres végétales avearerd. Il est bien entendu qu’avec
'addition des fibres végétales dans la matriceetitaire, les temps de prises des
ciments augmentent. L’hémicellulose, I'amide, ksinis et les sucres contenues dans

les fibres sont en partie responsable de ces setirgrise.

L’alcalinité élevée de l'eau dans les pores ded#&rioe de ciment affaiblit les
fibres de cellulose, induit leur minéralisatiorpar conséquent, I'affaiblissement de la
ténacité des compositEBON 09, MAH 05]

[1l. 2. 2. 2. Interface fibre-matrice : notion d’adhésion

La notion d’adhésion ne peut étre dissociée de dtura des surfaces
impliquées. Ces derniéres présentent des proprigteses rendent plus ou moins
idéales.

Les phénoménes d’adhésion aux interfaces fibreigeatjiouent un réle
essentiel sur les propriétés des matériaux congsodde telles interfaces sont le siege
de phénomenes physico-chimiques complexes. Cegedersont dus aux interactions
moléculaires entre deux matériaux de nature etaaigtés différentes.

Ces interfaces doivent étres en mesure de supptotées contraintes
meécaniques, résiduelles ou externes, et les tratrente la matrice a la fibre pour
gue les matériaux composites présentent les ptépri@écaniques requisgdiC
03]

Selon Bentur et a[BEN 95], la taille de la section des fibres influence

considérablement la microstructure de l'interfabestmatrice :

— Pour les micros fibres :
Les fibres ont des diameétres inférieurs ou égaoglai des particules

de ciment £70um). Les diamétres des fibres et des particidesirdent sont
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du méme ordre de grandeur. Donc la microstructaréirterface est dense et

peu différente a celle de la matrice.

— Pour les macros fibres :
Les fibres ont des diameétres supérieurs a celupdeiules de ciment.
La microstructure de l'interface ressemble a ced#id’auréole de transition de
granulat dans le béton. Sa formation est entree alue a un effet de paroi et
de ressuage au niveau de l'interface. Elle pegbsgoser d’un filme duplex,
d’'une couche discontinue de cristaux issus de tédation de ciment et d'une

Zone poreuse.

L'adhésion interfaciale est une combinaison destrphénoménes agissant
simultanément & des degrés différents :

Interpénétration mécanique entre la pate de cimieatsurface de la fibre

Adhésion physique moléculaire

Adhésion Chimique
[1l. 2. 2. 3. Modification de l'interface fibre-matrice

Afin d’assurer une bonne compatibilité des fibrégétales avec la matrice
cimentaire, Il existe de nombreuses techniques.deesieres permettant la mise en
place de liaisons chimiques au niveau de l'intexf&@es diverses techniques peuvent
étre divisées en deux catégories : les méthodematification physiques et les
méthodes chimiques. Le but de ces modification$asglioration de I'adhésion par
la création de liaisons qui n’existaient pas awaypant. La surface est donc au cceur de
I'action et subit des modificatiofMIC 03].

111.2.2.3.1 Méthodes physiques de modification dealsurface

Les méthodes physiques induisent un changemenproesiétés structurelles et
surfaciqgues de la fibre cellulosique. Parmi ceshaults on cite le calandrage,
l'étirement, les traitements thermiques. Ces teples ne causent pas de
modifications chimiques. Dans ce qui suit on citelques techniques trés répandus
pour le traitement physique des fibres végétales.
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% Agents dispersifs

Lescires, et les paraffines sont largement utiliséssdas composites a base de
bois. D’autres additifs comme les élastomeressepliastifiants sont aussi utilisés. Ces
produits agissent sur des propriétés spécifiquéemuainent des modifications de
surface permettant d’améliorer d’'une maniere direat indirecte la fabrication du
composite. Ces modifications contribuent a facilite procédé de fabrication
(changements des parametres du procédeé : baisadaiapérature, homogénéisation

du mélange, diminution des contraintes mécanicussdu processu§yiC 03].

% Traitements par décharges électriques (corona, ptas froids)

La modification des fibres cellulosiques par ceetyfe traitement a connu plusieurs
succes dans le cadre d’études sur les composieesraitement Corona, ou effet
couronne, est une technique d’activation de sunf@ceoxydation. Cela se traduit par
une augmentation de la concentration des groupenadaéhyde lors de I'activation
de la surface des fibres.

On obtient sensiblement le méme type d’action descplasmas a basse
température. Ce traitement modifie la surface daed sans affecter les propriétés
intrinséques du matériau. De plus cette techniguaétessite pas l'usage de solvant
et les temps de traitement sont courts.

La variété de modifications possibles avec les plasmas pnbwa choix du gaz
impliqué dans le traitement. L’'oxygéne entrainéolanation de groupes plutdt acides
(accepteurs d’électrons), alors que l'azote ou ramiaque entraine la formation de
groupes plutét basiques (donneurs d’électrons).type de solution par décharge

électriqgue nécessite toutefois une technologiezassmplexe[GOU 06]

«» Mercerisation

Bien que ce ne soit pas vraiment une techniguesiglg’, c’est une ancienne
technique de modification chimique couramment grede par I'industrie textile du
coton. Il s’agit d’'un traitement alcalin en temgéra qui tend a étre adapté aux fibres
naturelles. Certaines caractéristiques meécaniqud&alesorption sont améliorées par
la mercerisation. L'estérification de la cellulog@mr substitution des groupes

hydroxyles a été citée par de nombreux chercH&dl(S 03] .
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lll. 2. 2. 3. 2. Méthodes chimiques de modificationle la surface

Plusieurs approches ont été rendues compte dés#tibn du traitement
chimique des fibres de cellulose pour réduire lwanactere hydrophile et améliorer
leur adhérence avec la matr[@®©N 09].

La modification de la surface par les méthodes hies a pour objectif de
rendre compatibles deux matériaux par l'introductid’'un troisieme ayant des

propriétés intermeédiaires.

% Traitement Alcalin[FRE 06, CAO 06}

C'est I'un des traitements chimiques les plus employés ftes naturelles
destinées pour le renforcement des plastiquesmiaesfications les plus importantes
causées par ce traitement sont :

— La rupture des liaisons hydrogene dans la struclun@seau des fibres;

— L'augmentation de la rugosité extérieure;

— L'élimination d'une certaine quantité de lignine cire et des huiles
couvrants la paroi cellulaire de la fibre;

— Dépolymeérisation de la cellulose;

L'addition de I'nydroxyde de sodium (NaOH) a ladilmaturelle favorise l'ionisation
du groupe d’'hydroxyle selon la formule suivante :
Fibore— OH + NaOH——» FibreONa® +H O

% Traitement de Silane

L'utilisation des agents d'accouplement de silaheiee pratique trés bien connue
dans les composites a base de fibres de verremattees polymériqueLes agents

sont aussi utilisés dans le cas des compositessfilte bois/ciment

Le silane SiH est employé comme agent d'accouplement. |l peutingde
nombre des groupes hydroxyles de la cellulose darisrface fibre/matrice. En
présence de I'humidité, le groupe alkyl hydrolysaténe a la formation du silanol.
Ce dernier réagit avec le groupe hydroxyle deleefien formant des liens covalents
stables a la paroi cellulaire. Par conséquent,clegines d'hydrocarbure dues a
I'application de silane retiennent le gonflementad&bre en créant un réseau réticulé

da a la liaison covalente entre la matrice etheefTON 09].
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lll. 2. 2. 4. Propriétés mécaniques

Les matrices minérales se caractérisent par urtareuge type fragile malgré
leurs bonnes tenues a la compression,
La résistance en flexion de ces matrices fragitds,que les mortiers, le platre ou les
pates de ciment, peut étre considérablement arééliaggrace aux propriétés
meécaniques des fibres (résistance en traction&leve

De plus, une maodification notable dans le compoer@ndu matériau est
observée apres la premiére fissuration de la neatripassage d'un comportement

fragile a un comportement semi fragile ou légerdmentrolé SAV 00, AND 79]
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Fig. lll. 2 : Représentation schématique du comportemenegiofi trois

points :(a) gypse pur
(b) composite gypse-fibre de sis@BOU 02]

Djoudi et al. PJO 09] ont étudié le renforcement de platre avec les $ibre
végeétales du palmier (dattier). Les résultats nemitque I'augmentation de la fraction
massique des fibres du palmier incorporées faitodite la ductilité du matériau, les
meilleurs résultats sont obtenus pour 1,5% en mdsdéres. Par contre la densité
décroit a cause de I'augmentation du volume de afiée par I'ajout des fibres dans la
matrice.

Les fibres végétales changent completement le cdempent rhéologique du
matériau et augmentent considérablement sa résistama flexion et le rend moins

fragile en améliorant son seuil de fissuration.
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Bahloul et al[BAH 09] ont examinée I'analyse des propriétés mécaniques et
physiques des mortiers de ciment a base de filmledasiques d’alfa. lls ont montré
gue la résistance a la compression diminue avegriantation du pourcentage de
fibres dans les mortiers et que l'ajout de fibrégétales au mortier n'a aucun effet
bénéfique sur la résistance a la compression.

Cela est expliqué par le fait que l'incorporati@s dibres dans la matrice du
mortier augmente le volume des vides et diminueotapacité du mortier, d’'ou une
diminution de résistance a la compression. lIs nlese aussi que le mortier de fibres
donne des valeurs de conductivité thermigwte I'ordre de 0,8 W/m°® C ce qui est
assez proche des performances d’un isolant.

SedanSED 07] a travaillé sur les phénomenes physico-chimiqoesvenant
lors de l'association de fibres de chanvre avecithent, ainsi que leurs impacts sur
les propriétés mécaniques des composites élabtgré@sdiquent que la résistance en
flexion de ces matériaux évolue d’environ de 4,9aMi@ur le ciment a 6.8 MPa pour
un composite contenant 16% en masse de fibres.

Les précédents travaux démontrent que l'introduaaties fibres végétales dans
des matrices cimentaires améliore la contrainte aupture en flexion 3 points Des
mortiers. On note aussi que la liaison fibre /ncatnieste faible. Pour accroitre les
performances meécaniques et améliorer 'adhésiomtrface, plusieurs approches
ont été étudiées, incluant I'imprégnation des fbravec des agents bloquant
I'absorption d’eau, tels que le silicate de sodieinfe sulfure de sodium ou des agents
hydrophobe.

Les composites renforcés par des fibres traitéslemtvaleurs de résistance, de
module de Young et dénergie de rupture plus élgué celle des composites
renforcées par des fibres non traitées. Ceci esudiaitement des fibres qui élimine
les produits nuisibles et indésirables. La lignipei est relativement rigide et
incompatible chimiquement avec le ciment, réduisuaface de liaison entre fibre et
matrice. Ceci provoque, par la suite une faibléstésce au déchausseméBLA
99].

Payratou et aJPEY 07] ont étudié les modifications physicochimiques des
interactions entre les fibres de chanvres et lanchieeurs résultats montrent que le

traitement avec de la soude améliore la rigiditéndortier par I'élimination des
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parties amorphes a la surface des fibres ce qungied’augmenter le taux de
cristallinité des fibres.

lls observent aussi que le traitement a L'ED@B&Ide éthylene diamine tétra
acétigue) augmente la contrainte a la rupture degiers réalisé. Ce traitement
permet de fixer le minimum de calcium a la surfdeefibre. Car la présence de ce
dernier en surface influence donc la contraint@ aupture. On note aussi que le

traitement a I'eau chaud contribue a I'amélioratiena rigidité des mortiers.
lll. 2 .2. 5. Influence sur la prise

Dés les années 60, I'ajout du bois au -ciment, amgensensiblement le temps
de prise, voire méme une inhibition totale de eeilet les mélange reste indéfiniment
a l'état pateux. La détermination des facteursuaricant la prise se posent donc
depuis plus de trente a[3IB 68].

Biblis [BIB 68] attribut la plus forte influence au glucose et &édlulose,
tandis que Weatherwax et TarkqWEA 67] rendent ce fort retard de prise a la
décomposition du bois dans le mélange.

Les solutions apportées consiste en lintroductibaccélérateurs de prise
ciment afin de contrecarrer I'effet néfaste desaztibles du bois.

Moslemi [MOS 85] préconise I'emploi des chlorures de fer, détain ou
d’aluminium a 5 % en masse. Il est méme possiblenelgraliser les effets des
extractibles a I'aide de chlorure de calcium sdtésex les propriétés mécaniques.

Des influences moins marquées sont attribuées aoist et aux acides
aliphatiques, tandis que la lignine n’a pas d’efffetable[BIB 68].

Wilding et al.[WIL 84] ont entrepris la classification d’adjuvants orgamis|
et inorganiques selon leur influence, accélérataoeretardatrice, sur la prise du
ciment, en suivant I'hydratation par calorimétrisotherme. Leurs conclusions
semblent indiquer que toutes les molécules orgasiguduisent des retards, et que
parmi elles, les adjuvants phénoliques avec degpgsohydroxyle adjacents sont de
puissants retardateurs. D’autres molécules telles Iqcide citrique, le catéchol et
I'acide salicylique ont la faculté de former desnmgbexes avec des ions calcium.

Arsene et al. Ont préparé des composites fibrelsagasse/ciment, avec une
distribution aléatoire des fibres dans le compd#&isS 01]. lls ont étudié I'influence

de divers paramétres sur la prise du matériau cesitepoagasse/ciment
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la nature des constituants végétaux de la fibrebagasse, le traitement
thermique de la fibre (bagasse rectifiee entre 25%C) ou le traitement chimique
d’hydrolyse par I'acide chlorhydrique, le taux mgsg de fibres de bagasse dans le
composite et le pourcentage d’eau ajoutée. Cattiedgnontre I'effet retardateur de la
lignine sur la prise du matériau composite et Importement du composite devient
guasiment le méme que celui du ciment classiqueomposite cellulose/ciment pour
de faibles teneurs en fibres de bagasse rectdi@&9°C.
En conséquence il semble difficile de maitrisezdanposition chimique des fibres
naturelles (conditions de récolte, lieux de culturiet donc de contréler la prise du

composite ciment.
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IV.1. Introduction

L'utilisation des renforts non conventionnels (vigg) pour I'élaboration de
matériaux composites impose de bonnes connaissahegspropriétés physiques et
chimiques de ces matériaux.

Ce chapitre présente I'ensemble des techniques#toties mise en ceuvre pour la

caractérisation des fibres et les composites éabor

IV.2. Matériaux utilisées
IV. 2. 1. Fibre de Diss

Le Diss (Ampélodesmos Mauritanicus, famille desgées) est une herbe tres
répandue dans I'Afrique du Nord et les régions egale la Gréce a 'Espagne. Cette herbe
est utilisée dans la réalisation des habitationseanes de ces régions en raison de ses

qualités mécaniques et hydrigys¥R 09].

Fig.IV.1: Herbe de Diss. Fig. IV. 2: Tige de [is.

Le Diss utilisé dans notre étude provient des ngrdga d’Ain Kebira (nord
Sétifien).
IV.2.2. Ciment portland composé

Le ciment utilisé dans ce travail est un cimentlpad composée CPJ-CEM I/
A 425. C'est un ciment conforme a la norme NA 42Q00. Il provient de la
cimenterie d’Ain kebira (Wilaya de Sétif). Ce cimesst obtenu par le mélange de
clinker finement broyé avec certains ajouts. Ldaselde calcium est ajouté sous

forme de gypse en tant que régulateur de prise..
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Ce produit Convient pour : les bétons armés et aromés, préfabriqués ou

précontraints, étuvés et auto étuvés ; le génid (dbuvrages et routes) et les

constructions (logements, locaux commerciaux atstiekels).

La tenue des bétons atteints les 80 % apres 28 jlmuséchage. La résistance a

la compression a une valeur voisine de 52,5 Nf/mm

V. 2. 3. Réactifs

Les caractéristiques essentielles des produitsighes utilisés au cours de cette

étude sont présentées dans le tableau IV.1.

Formule Pureté(%) Masse molaire (g/mol)
Acides: Acide acétique | CH3COOH | 99.5 60.05
Bases Soude NaOH 98.00 40.00
Potasse KOH
Sels Oxalate ammonium| C,HgN,O, _ 124.1
Chlorite sodium | NaCl _ 58.44
Solvants Ethanol C3 H60 99.78 58.08

Tab. IV.1 : Les différents produits chimiques utilisés.

IV. 3. Méthodes expérimentales

IV.3 .1. Sélection et découpage des fibres

La sélection des fibres se base sur leur couleers €t vert claire). Ensuite on

se débarrasse des fibres qui possedent n'impoekedgache (blanche, noir, marron,

etc.), afin de limiter les sources de dispersionrésultats.
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Le découpage des fibres s’effectue a l'aide d’iared rasoir aux longueurs
suivante: 60, 70, 80, 90, 100, 110, 120 et 140 roaot €n essayons d’avoir un
diametre plus au moins uniforme au longue de l&epatile (Lu=20, 30, 40, 50, 60,
70, 80 et 100).

Fig. IV. 3 : Fibres de Diss sélectionnées et découpées.
IV. 3. 2. Préparation des éprouvettes de traction

Plusieurs démarches sont faites pour optimisertdebniques de mesures
avant d’adopter la présente solution pour la déteation des différents parametres.

Nous avons effectué des essais de traction suégiesivettes simples (des
fibres découpées aux longueurs désirés). On a aténgqtie les fibres glissent ou
s’écrasent selon I'effort de serrage au niveaundes a cause de leur forme (la fibre
de Diss se présente sous forme d’une feuille eéeodé forme circulaire ou parfois
elliptique). Pour remédier a ces problemes nousmsvaonfectionné des talons aux

extrémités des éprouvettes.

La résine d'époxy est la plus adéquate pour |'éatimn des talons aux
extrémités des éprouvettes. Nous avons prépargsivettes de chaque longueur

citée précédemment.
Les étapes de préparation se résument comme suit:

» Préparation de la résine;
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» Préparation des feuilles de supports des fibres;

» Collage des fibres sur les feuilles de supportsidd de la résine époxy.

Fig. IV. 4 : Schéma de I'éprouvette de traction réalisée.

IV. 3. 3. Traitements des fibres
IV. 3. 3. 1. Traitements chimiques (traitement alckn)

Les fibres sont immergées dans une solution akeginéparée a partir de la
dissolution de 5 g de pastilles d’hydroxyde de sodiNaOH dans 95cid’eau
distillée. Cette solution a donc une concentratb® 5%. Des solutions de
concentrations plus élevées ont un effet trés tefagr les propriétés des fibres
traitées. Ces dernieres provoquent la modificatlerla structure moléculaire de la
cellulose (rupture des chaines de cellulose), deegtraine la chute des propriétés
mécaniques)MWA 03].

Les temps de traitement sont 2h, 4h, 6h, 8h, 12, 28h, 72h, 96h.
L’élimination de I'exces de la soude adsorbée awsurface de la fibre nécessite un
rincage avec de l'eau distillée. La neutralisatam I'effet de la soude caustique
(NaOH) nécessite le rincage des fibres avec dédBaacétique dilué et finalement
avec de l'eau distillée.

Enfin les fibres sont séchées a la températureatdopendant 24 h et étuvées
a 100° C pendant 3 H.

IV. 3. 3. 2. Traitement thermique

A travers les différentes références bibliograpbgjtelatives aux composites a base
de fibres végétales et & matrice cimentaire, nmomisaopté pour le traitement thermique
courant. Ce traitement consiste a la mise en ébulldu Diss dans un récipient pendant
quatre heures, puis égoutté et rincé a I' eau aburdafin d’enlever les substances
organique§MER 09].
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IV.4. Elaboration des échantillons

Avant la réalisation des pates de ciment, les dilfbeutes, traitées et bouillies)
sont prédécoupées en brins d’environ 1cm de lorgpais broyer a l'aide d'un
moulin électrique (Moulinex). Les fibres broyéestsensuite tamisées (tamis de
maillon 0.5x0.5mm).

Cette préparation est nécessaire pour I'obtentionedrépartition relativement
homogeéne des fibres dans les péates de ciment.

La préparation des mélanges s’effectue en ajolganfibres prédécoupées et
broyées au ciment et on effectue un mélange periaminutes. L'eau est ensuite
ajoutée. Dans tous les cas, le rapport Eau/Cintg@) (est de 0,4.

Fig. IV.5 : Diss Broyés. Fig. IV. 6 : Echantillon élaborés

IV.5. Techniques de caractérisation

Dans ce qui suit nous allons décrire les techniguiisées et les démarches suivies
lors des différentes caractérisations entreprissdem travail. L'essentiel de ces
caractérisations est cité ci-dessous :
v' Caractérisation chimique : détermination des pp@gk constituants de I'herbe
Diss par procédeés chimiques.
v/ Caractérisations mécaniques: essais de tractiorigsdibres Diss) et test de
flexion 3Pts sur les composites Ciment/Diss;
v/ Caractérisation physiques : la perte en masse, itédengorosité, taux
d'absorption d'eau.

v Caractérisations morphologiques: microscope optique
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v/ Caractérisations structurales : infrarouge a Tamsfe de Fourier (IRTF),
diffraction des rayons X.

IV.6. Caractérisations des fibres de Diss

IV.6.1. Caractérisations chimiques
IV.6.1.1. Teneur en eau et matiéres volatiles

La teneur en eau et en matieres volatiles est rdétée selon la norme
francaise NFV03903. Elle correspond a la perte dsse subie par I'échantillon aprés
séchage dans une étuve a 100 C jusqu’a poids obripendant 3 heures). La teneur

en eau et en matieres volatiles (notée H) est méaripar:

m, —m,
H=—Xx100
m, —m,

Mo (g) - tare du creuset.

m;(g) : masse du creuset et de la prise d’essai avauntfaga.

my(g) . masse (creuset+résidu) apres chauffage jusqu’s poiustants.

La teneur en matiéres seches est exprimée auggiugoentage en masse, de

I'échantillon. Elle est notée Met se déduit de I'expression de la teneur en eau :

m, — My,
M. =100—nH=———x100
my; —my,
IV. 6. 1. 2 Teneur en matiéres minérales et organicps
La teneur en matieres minérales (cendres minéyatesnpris) est déterminée
selon la norme NF V 03-322. L’échantillon sec suinie calcination a 500°C jusqu’a
un poids constant. Le résidu calciné obtenu est.pes

La teneur en matieres minérales,{)\é’exprime par :

_ Mg — My % 100

T omy —my
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m3: est la masse du creuset et du résidu apres aadsirjusqu’a poids constant (g) .

La différence pondérale entre la masse de matigéebes et la masse
minérales correspond a la masse de matieres ortganitjotée M et exprimée elle
aussi en pourcentage en masse, la teneur en rsatigg@niques de I'échantillon peut

donc étre donnée par la différence :
M, =M_-M

V. 6. 1. 3. Détermination des taux des constituaatextractibles :

Afin de connaitre la composition chimique du Disspne succession
d’extractions ont permis d’isoler les différentebstances contenues dans le matériau

(graisses et cires, pectines, hémicelluloses ®inies).

« Extraction Soxhlet

Il s'agit d'une extraction solide-liquide. Le corge I'extracteur (Soxhlet),
contient une cartouche remplie de résine ou d'lire fsolide, est fixé sur un réservoir
de solvant (ballon).

Le solvant est vaporisé puis condensé, et resteortact avec le solide. La
solution est soutirée périodiquement par I'amorghge siphon. La solution du ballon
s'enrichit petit a Petit en soluté et le solidetesjours mis en contact avec le solvant
fraichement distill§Fig. IV. 7). A la fin de I'extraction, I'essentiel des moléesila

analyser est transféré dans I'extrait.
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Fig. IV. 7: Schéma d’un extracteur de SoxHERCE 04].

Les constituants extractibles de I'échantillone&ijrésines, corps gras, tannins,
carbohydrates a faibles poids moléculaires lihjesont tout d'abord extraites a l'aide
de I'extracteur Soxhlet.

Les fibres préalablement broyées (10g matériau &€8)Qum sont extraites
par 400mL d’éthanol a 80% pendant 2 heures afilindiiéer les graisses et les cires.

Le matériau dégraissé est alors extrait par dell&ea00°C (400ml, 2 heures)
des fractions soluble dans I'eau comme les sudess|[BAR 09, MOU 08, SED
07].

Enfin, on procéde un séchage pendant 12 heure§°€10a perte en masse
détermine les taux des extractibldse matériau dégraissé est alors extrait deux fois
par de l'eau a 100°(200ml, 10 min), puis par unéutsmn aqueuse d’oxalate
d’ammonium a 1% en masse chauffée a reflux a 8800nGl, 2h) pour I'élimination
des pectines. Les lignines sont ensuite extragesi@ux extractions dans un mélange
de (400mL) de chlorite de sodium et d’acide acéiglacial (80°C, 1h), sous
agitation. La lignine est totalement dégradée matraitement,Les hémicelluloses

sont solubilisées par une solution de potasse a 2b%nasse a 25°C (400ml, 4h),

438



Matériels et méthodes chapitre 1V

puis par une solution de soude a 4,3% massiqué@ @®0ml, 4h), sous agitation.
Apres extraction a la soude, le résidu cellulosiopienu est estimé comme suit :

% cellulose = 100% - X% (cires+graisses+pectingsities+hémicellulose§BAR
09 SED 07]

IV. 6. 2. Caractérisations mécaniques

Les deux types d’essai mécaniques (traction eioife8 points) sont effectués a l'aide
d’'une machine universelle ZWICK /ROELL. Le banc sbai est équipé de mors auto
serrant et d'une cellule de force ayant une capaidt 5kN. Son pilotage se fait par le
logiciel TESTEXPERT qui permet a la fois de consigles parameétres d’essais, d’acquérir
et de traiter les données.

Fig. IV.8 : Machine de traction.

IV.6.2.1.Essai de traction sur les fibres
Nous avons testé les fibres Diss brutes et trafiéesa soude pour voir I'effet

du traitement chimique sur le comportement mécamidwrs de nos essais nous
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avons constaté que la contrainte ultime présente dispersion relativement
importante, cela provient du fait que la ruptureé le&e a la présence de défauts
préexistants. Pour I'étude du comportement a &itma des fibres nous nous sommes
amenés a introduire la notion de distribution desmintes a la rupture (statistque de
Weibull).

IV. 6. 2. 1. 1. Analyse statistique

Les fibres reprennent presque la totalité de Itféxial et, par conséquent,
contrélent la rupture du composite. Etant donné apsederniéres sont constituées de
matériaux fragiles (Verre, Alfa, graphite, par exds), la rupture Ss'initie
habituellement a la racine d’'une fissure ou d’ufadé

La fibre peut étre idéalisée par une chaine dost digférents maillons
partagent la méme charge mais ont des résistaitoass différentes

Il 'y aura rupture de la chaine ou de la fibre loestp contrainte axiale aura
atteint la valeur de la contrainte ultime du lienplus faible. Ce concept est souvent
désigné par la Théorie du Lien Faible (TLF). Desplia répartition et la taille des
défauts, ou plutbt la résistance ultime d'un liesuit une certaine distribution
statistique. En effet, les défauts sont généraléméoduits par des causes inconnues
ou hors contréle dont la somme des effets peutréudélisée par une distribution
statistiqudLEV 00].

IV. 6. 2. 1. 2. Analyse de Weibull

L’analyse semi-empirique de Weibull est souverltsg® dans le cas d'un état
de contrainte uniaxial et pour les matériaux fiegyil Elle consiste a relier la
probabilité d’une population échantillons survivaatun essai de chargement.
On divise la fibre en N segments dans lesquelsi&rainte est supposée uniforme est
€gale &o;. La probabilité pour gu’'un segment soit rompua adntraintes; est F §;).
F (o) est la fonction de densité de probabilité défpae :

F(oi) = [ f(o)do (1)

Siog est la résistance théorique a rupture du matériau

"~

oR
F[Gr}=J flo)de = 1 (2)

LY
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La probabilité qu’un maillon ne soit pas rompu adatraintes; est égale a (1-

F (o)) et la probabilité R, que toute la fibre ne s@s rompue est donnée par :
.

r=| [a-Few) 3)
i=1

Si I'on suppose que la contrainte dans la fibreuagorme et égale &
R=(1-F(0))" (4)

La probabilité pour que la fibre soit rompue estst
Pr(c) =1-R=1-(1-F(@)" (5

En utilisant I'approximation de poissdim,, _,.. (1 - f) = exp (—x) on obtient :

(1— F(0))" = exp(—NF(0)) (6)

Le nombre de maillons est supposé proportionrallangueur L de la fibre,
ce qui permet d”ecrire NBJ= L®(c) ou la fonctiond reste a déterminer. Weibull a
proposé pour cette fonction la forme empiriguante :

. (o0 —ou)™ -

0(o) == ¢>ou (7)
O(g) =0 ,0 = ou (8)
Avec :

— oy contrainte seuil en dessous de laquelle il nagade rupture possible.

— op: facteur d’échelle. C’est la contrainte pour ldtia probabilité de rupture
est de 0.63 pour un volume c’est une contraintendemalisation sans
signification scientifique.

— o : la contrainte appliquée.

— m : parametre rendant compte de la largeur destalalition.

Ce parameétre caractérise la dispersion de la wéfedéfauts. Une valeur élevée du
paramétre m indique que les défauts le long débla font une taillerelativement
similaire. Une faible valeur de m révele que lefadis présents a la surface de la
fibre ont degimensions trés diverses et donc entrainent laremtour des valeurs de
contraintes tres différente BEN 09, ZIN 99]
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Dans la pluparts des cas pratiques, le seuil deimreigst tres faible et I'on peut
considérer que, ~ 0 .la probabilité de rupture d’'une fibre subissamtcontraintes

est alors donnée par :

Pr(cg) =1—exp [—L (%)“‘] (9)

Plusieurs méthodes pour déterminer les parametr¥geibull m ety a partir des
données expérimentales. Elles peuvent étres rémartileux catégories.
— Celles qui consiste a linéariser I'équation (9)edps Linearized Methods.
— Celles basées sur I'ajustement des données expealee avec I'équation
(9) appelée Non Linear Equation MethdB#a\V 04].
» Meéthode graphique (Linear regression LR)

La méthode graphique (LR) peut étre dérivée arpdetl’équation (9)
In (Ln (#)] =mLn (o) —mln(s,) + Ln(L) (10)

Le probleme principal de la méthode réside darditreation des valeurs de
l'estimateur p de telle maniére que les valeurs de mogtcalculées soient les

estimateurs impartiaux des valeurs réelles

Généralement la valeur degst estimée par une fonction connue sous le nom
d'indice de probabilité (ou estimateur§uatre fonctions différentes dexices ont

été prédites dans la littérature par de nombreteuasi et sont donnés ci-dessous

=== (11.a) P=-— (11b)

P=""(1lc) P =25 (11.d)

n+0.4 n

Avec n:le nombre total d’échantillons testés

I: le numéro d’ordre de I'éprouvette
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L’estimateur 1 (11.a), est la valeur moyenne defdaction de densité
empirique avant et apres le saut@ul’estimateur 2 (11.b) est la valeur de rang
moyenne. Les deux autres indices de probabiligétifhateur 3(11.c) et I'estimateur
4(11.d)) sont des approximations de la valeur dg raédianéZAF 07].

Pour tracer le diagramme de Weibull correspondamhex fibre, on effectue
des essais de traction sur un lot d'éprouvette featique, une vingtaine
d’échantillons sont testés). Tous les échantilmmsda méme longueur L.

Une fois les essais effectués, on classe par @rdissant les contraintes de
rupture obtenues; < 0, < ... <0, < g+1 < ... <0, (( n étant le nombre total
d’échantillons testésgnsuite, les valeurs de pi sont calculées. Le neodalWeibull
et la contrainte caractéristique sont alors estipagsrégression linéairéa question
qui se pose est l'utilisation de ces estimateutscesiment décentré le module de
Weibull et la contrainte caractéristique pr¢BEN 09].

Bergman a étudié les propriétés statistiques desrejestimateurpar une
simulation de Monte Carlo et a prouvé que l'esttmatl était moins le décentré
guand la dimension de I'échantillon était plus @e IRa également montré que les
trois autres estimateurs donnent des évaluatiomseceatrices du module de Weibull

(c.-a-d., des valeurs plus basses que la valellexée

Zaf et al[ZAF 07] ont étudié les traitements de surface des fibrelndds
ont montré que l'estimateur 1 a rapporté la valayslus élevée pour m, alors que

I'estimateur 2 rapportait le plus bas.
> .Méthode de maximum de vraisemblance

L’'une des méthodes les plus importantes d'estimadies parametres d'une
fonction de densité de probabilité est la méthoelendximum de vraisemblance. Le
principe de la méthode est de maximiser la fonatierla densité de probabilité pour
une fonction de densité de probabilfi& a, b) a et b sont des parametres de
distribution et x la variable. La fonction de prbbaé est définie par :

LH(x1,%5, e coe v e, X3 @, B) = [T f(x;,a, b) (12)
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L'idée est d'estimer, les paramétres a et b quimsent la fonctionL. |l est plus

commode de travailler avec le logarithme de la tionc

Pour la fonction de densité de probabilité de Wieilmas général) nous avons

Ln(LH(x1,x2, ... e cee e, x0; @, b]) = Ln([T%, f(xi,a,b)) =
Ln (_l_[r;l[ab.\'f’_le_“x?)
(13)

L’'analyse algébrique de I'’équation (12) permet diéc

Ln(LH(x1,x2, ... .. e ..., a3, b)) = nLnla) + nLn(b) + T2 ,(b —
1in(x,) — X%, ax?
(14)

Apres la différenciation de LH on obtient :

n

aLH—n ZL{'J i.&m )x?
b _b+1=1 nix; —221-:1 n(x;)x;

—LH=—-—Y" x’ (15)

]

Les maximas de LH sont obtenus lorsque (A.14) etFAsoient nulles donc (a, b

sont des maximum). Il s’ensuit qu’on peut dériv €¢quations suivantes:

}_F: 4 E:‘i:an 'LT;J T Ll L 0 (16)

DR

(17)

Apres résolution de I'équation (16) par des métkademériques et la substitution
dans I'équation (17) le deuxiéme paramétre a @snolfAKD 09, ZAF 07].

IV.6.2.1.3. Weibull bimodal
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Parfois la fonction de répartition uni-modale redapte pas bien avec les données
expérimentales. Ceci est synonyme de I'existencpluke d’'un type de défaut®ar
conséquent, la fonction de répartition multimodak impérative pour pouvoir
confirmer I'existence de plus d’'une population a@dadts. La fonction de répartition
bimodale cumulative de Weibull basée sur la préseatec deux sortes de défaut est

décrite comme suifDAN 07]

m

F(s) =1- (pexp [—(i)]m" *QEKP[(i)] I:) (18)

p+q=1 (19)
p et g sont des parties de populations a faibf@ete effectif respectivement,mm,

So1 Soz sont les facteurs de forme et d’échelle pour btigs de population a faible

et haute effectif respectivement.

La fonction de densité de probabilité de la distiidn de Weibull peut étre
obtenue en différenciant la fonction cumulativerégartition. Généralement, la partie
a faible effectif est produite par des défauts pomés par les dommages extérieurs
pendant la manipulation et la partie de haute tasi® est di aux défauts internes
[JUN 93].

Dans cette optique nous avons testé huit lots Heedi brutes (de Lu
différentes). Chaque lot comporte 50 éprouvettes=(50). La longueur utile
prédestinée aux fibres traitées (6 temps de treité¢sh), sera celle des fibres brutes du
lot ayant la moindre dispersion. L'approche de WIikbst basée sur I'assimilation de
la fibre & une chaine constitué de n maillons.ugture de la fibre intervient quand le
maillon le plus faible se rompt.

Généralement, pour les matériaux fragiles, I'estémale plus adéquat est :

L _i1-1/2

| _
N
i : le numéro d’'ordre de I'éprouvette
Vu la nature fragile du comportement des fibresétalgs, c’'est I'estimateur adopté dans

notre étude
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Le module de Weibull m est déterminé graphiquempat I'équation
linéarisée (2), m est la pente de la courbe. De en&m peut déterminer les facteurs

de forme et d’échelle

De méme nous avons utilisé un logiciel Weibull pta détermination des
modules et la comparaison entre les differentesotiigses liees a la nature des

résultats expérimentaux obtenus.

IV. 6. 2. 1. 4 Mesure de la section de fibre Diss

La fibre de Diss se présente sous forme d’uneléeaitroulée et prend une forme
parfois elliptique. La section de la fibre n’a page forme géométrique réguliére. Ceci rend
difficile la détermination de la surface rompueuPoette raison, on a utilisé un logiciel de

traitement d'imagé€lmage ).

Apres l'essai de traction, la mesure de la sectienla fibre rompue se déroule

comme suit:

1. Prise de photos de la zone rompue par un migpesoptiquedxiovert 40 MAT au

niveau du laboratoire de physique et de mécanigsarthtériaux métalliques (IOMP

— UFA SETIF). Ce dernier permet d’obtenir des obsions détaillées de la
microstructure allant jusqu'a un grossissemeni@@0x. lle est muni d’'une caméra
CCD, travaille par réflexion est relié a un micmnalioateur, ce qui permet
d’enregistrer les images observées. Dans notre oas$, été observées et

photographiées. Par un grossissement de 10x

2. Les photos des fibres prises sont un peu(ffay 1V.9). Pour les rendre plus nettes, on a
utilisé le logiciel PhotoshogFig. IV. 7. (b));

3. Mesure de la superficie par un logiciel de émiént d’'image;

4. Conversion de la grandeur de la surface ddta fiu pixel en mf

56



Matériels et méthodes chapitre 1V

Fig. IV.9. : Section de la fibre rompue (a) prise par microsagmejueAxiovert 40 MAT,
(b) photo de la section traitée par logiciel Photgs

% Logiciel Image J

L'lImage J est un logiciel libre de traitement d'gea écrit en Java par le
National Institute Of Health (NIH). Une fois le gmq@mme Image J est lancé, une
barre de menus flottante et de sous-menus estliadasition. Il permet de travailler

sur des fichiers existants ou de créer des ficlmeage, animation ou texte.

¢ ImageJ =) 4
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
B Q|| <| 4|+ Al || Arafsufur) 0| £ |8 7] |»

Imaged 1.38e/ Java 1.5.0_09

Fig. IV. 10.: Barre des menus flottante d'Image J.

La plupart des opérations courantes de traitemémagdes sont réalisables avec

Image J :, Ce logiciel permet aussi, de mesurarges grandeurs (distances,
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IV.6.3. Caractérisation physiques
IV.6.3.1. Mesure de La densité par la méthode du Bpométre

Sur une balance adaptée, on a réalisé les trokepasiivantes :
» Pycnomeétre rempli d’eau jusqu’au trait de jaugkéehantillon a coté. (M)
» Pycnomeétre contenant le Diss et rempli d’eau jusquait de jauge. (i)

» Pycnomeétre rempli d’eau jusqu’au trait de jauges)(M
La masse de Diss s’obtient par la différence avitteet M2
M,=M,— M,
La masse d’eau occupant le méme volume s’exprime pa
M, = M,—M,

L’expression de la densité du solide est donc demaé :

M

5

d =—2
f"’f{

IV.6.3.2. Densité apparentéméthode d’Arthur)

Pour la mesure de la densité apparente de Diss aomss utilisée la méthode
d’Arthur.

Aprés avoir pesé les échantillons a l'air, ces i@esnsont placés dans un
dessiccateur contenant du xyléne. Une pompe abpiredu dessiccateur pendant
30min. Cette opération permet de dégager l'air exunt dans les ports des
échantillons.

Les échantillons ensuite sont plongés dans le rylenis le vide est cassé
facilitant ainsi le remplissage de la porositélpatyléne. Aprés un temps de maintien
(10min). Les échantillons sont retirés et essuyggetle sorte a ne pas extraire le
xyléne des pores. Les échantillons imbibés de eyt pesés a nouveau dans l'air
puis dans I'eau distillé.

La densité est exprimée par :
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. . m,
d(g/em3)=——d
y

Myg — My,

m,: masse de I'échantillon dans l'air.

My, : Masse de I'échantillon imprégné de xyléne damis I
Myke: Masse de I'échantillon imprégné de xylene dasesul’
de : densité de I'eau (0.997g/ém 25°C).

V. 6. 3. 3. Porosité ouverte

La porosité ouverte est déterminée aussi a patia dhéthode d’Arthur, selon

La formule suivante :

.,

m —m
Py(%) = 1r:mgm”—"

xe  Myy d.‘e

¢

)

d, : densité du xyléne (0.880g/dm

V. 6. 3. 4. Perte en masse

La perte en masse correspond a la différence veldgé masse avant et aprés

le traitement .elle est donné par la relation :

My — M

Amr(%) = % 100

my
Mg : masse de I'échantillon séché a I'air libre (en g)
m : masse de I'échantillon aprés chaque tempsadertrent chimique (en g).

IV. 6. 4. Caractérisations structurales
IV. 6. 4. 1. Spectroscopie Infrarouge

La spectroscopie I.R. est une des méthodes lesefficaces pour I'identification
des molécules organiques et inorganiques a pagtiedrs propriétés vibrationnelles. En
effet, le rayonnement |.R. excite des modes deatitm (déformation, élongation)
spécifiques de liaisons chimiques. La comparaistre@ayonnement incident et transmis a
travers I'échantillon suffit alors a déterminer [@ncipales fonctions chimiques présentes

dans I'’échantillon.
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Les mesures de spectroscopie infrarouge (I.R) s&alisé sur un spectrométre a
transformée de Fourier ((Slima DZU) assisté pamisro ordinateur.

Les échantillons a analyser sont préparés sousefales pastilles. Il s’agit
d’'un mélange d'une petite quantité (~5% en massd)bdes préalablement broyée
(traitées, bouillies ou brutes) a 95% en masserdmire de potassium (KBR). La

plage de balayage est comprise entre 400 et 400@vet une résolution de 2&m

I\V.6.4.2. Diffraction des rayons X

L’évolution de la structure cristalline (taux destallinité) en fonction du
temps de traitement chimique est étudiée par diftra des rayons X. les essais sont
effectués sur des échantillons broyés mécaniqueaorenpremiere fois a l'aide d'un
moulin électrique, et puis broyées manuellemergcadans un mortier en céramique
et tamisés jusqu’a une taille inférieure a 1@5. La diffraction a été réalisée par un
diffractometre. de type Bruker D8 La vitesse deapatje est de 0.2s/pas L’angle de
diffraction est pris entre 5 et 75°. Le faisceacidentmonochromatique est centre
sur la raie K1 du cuivre }= 1,5418A).

IV.7. Caractérisation mécanique des échantillons @borés

IV.7. 1. Temps de début et de fin de prise

La détermination du temps de début et de fin deepest faite avec I'apparell
de Vicat. Cet appareil est composé d’'une partieil@opesant 300 g, équipée d'une

aiguille de 1 mm et d’'un support fixe (norme NF EDE-3).
IV. 7. 2. Caractérisation mécanique en flexion 3pais

Des esais de flexion 3 points sont effectués sur deswmtbes prismatiques
de dimension 45x20x150 nimElles sont préparées suivant le protocole donné
précédemment. Les essais de flexion sont entrepi®®, 28 et 7 jours apres le
gachage avec une vitesse de déplacement de tralee@s&@mm/min. Les valeurs de la

force et de déplacement de la traverse mobileemelgistrées simultanément.
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Force F

h

v

L
(b)

Fig. IV. 11 :(a) Montage de flexion 3 poin{sb) Schéma de I'éprouvette de flexion

La contrainte de flexion est donnée par la fornsuiwante.
3 FI
% T 3 i
F : est la force appliquée
L : est la distance entre les appuis

h et b sont respectivement la hauteur et la lardewi€prouvette.
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V.1. Introduction

De divers types de traitements permettent la mzatibn de nombreuses caractéristiques
des fibres végétales. Ces traitements amélioremolaillabilité de la fibre avec la matrice et
créent un lien fort a linterface fibre-matrice. &bonne adhérence a l'interface contribue a
son tour, a I'amélioration du transfert de chargeise les fibres et la matrice et par conséquent
de meilleures propriétés mécaniques sont accruasieBrs techniques de modification de
surface des fibres naturelles ont fait I'objet dembreuses citations dans la bibliographie
[FAU 06, MOH 00-BLE 96].

La technique la plus utilisée est le traitementadiinisation[FAU 06-KAA 05]. Le
processus d'alcalinisation affecte les fibres mdies et apporte une nette performance vis a
vis de la qualité de l'adhérence fibre-matrice.t@g@ement augmente la surface de contact
fibre/résine. Certains auteurs préconisent quee catiélioration est due a I'élimination des
composés non cellulosiques (couches cuticule @rdusle et impuretés) de la surface. Ainsi,
il conduit a une amélioration de la liaison intaciéle entre la fibre et la matrifEAU 06-
KAA 05]

Le traitement alcalin est souvent pratiqué pourragead la lignine résiduelle,
I'hnémicellulose, et a éliminer les impuretés ndleseet artificielles. Il permet aussi de
promouvoir la fibrillation des faisceaylKkHA 05] . La concentration de l'alcali, la température
et le temps de traitement des fibres sont des garasqui entrent enjeu lors du processus de
traitement. L’optimisation de ces parameétres cbo#&i a I'amélioration des propriétés
mécaniques du matériau compo$BeE 99].

En revanche, le traitement alcalin peut avoir dateféfaste sur les fibres végétales. Par
conséquent Il y a des risques d'endommagementiloies fune fois que ces conditions de
traitement ne sont pas optimales

Les résultats expérimentaux obtenus des différeggts effectués, seront présentés et
interprétés dans ce dernier chapitre. Dans ce wui rsous allons présenter I'évolution des
caractéristiques meécaniques, chimiques, physiguess gue les caractérisations structurales
par IRTF, DRX, des renforts (fibres végétales despi

Les caractéristigues mécaniques de composite (GiBieg) sont également présentées et

discutées.
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V. 2. Caractérisations des fibres végétales de Diss
V. 2. 1. Composition chimique de la fibre de Diss

Le tableau V.1 rassemble les résultats des analpses la détermination de
composition de la fibre de Diss.

Constituant de la fibre de Diss %
Matieres seches 91.8
Matieres minérales 11.4
Matieres organiques 80.3
Composition Constituants extractibles (cire, graisse) 12.10
de la matiere organique pectine 11.85
lignine 16.80
Hémicellulose 15.15
Cellulose 44.10

Tab V.1: Composition chimique de la fibre de Diss.

+ Teneur en matiére seche

La teneur en matiére séche dans la plupart degatégearie en fonction de I'humidité
relative. A Sétif, le taux d’humidité moyen estldedre de 70 & 94%. Dans le cas de notre
fibre de Diss, les analyses effectuées montrentiateneur en matiére seche varie de 89% a

92.6 %. Cette derniere présente une moyenne akd'cle 91,8 %.

% Teneur en matiére minérale

De méme, nous avons déterminé le taux de la matiémérale. Celle ci représente en
moyenne 11,4 % de la matiére seche.

Par conséquent, on constate que la fibre de Digglasivement riche en matiére minérale
par rapport a la fibre d’Alfa. Cette derniére centi4.3 %{MUO 08].

Néto et al[NET 96] rapportent que pour les fibres kénaf, les tenearmatiére minérale
sont de l'ordre de 8,3 % de la matiere se€tadte teneur reste sensiblement inférieure a celle

de la fibre de Diss.
+« Teneur en cellulose hémicellulose et lignine

Le taux de cellulose dans les fibres de Diss edioddre de 44.10%, alors que pour les
fibres d’Alfa récoltées de la région de Batna camtient environ 38 4MOU 08]
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La teneur en Hémicellulose dans la fibre de Didsrestivement faible (15.15%) par
rapport a celle de I'Alfa. Cette derniere conti8B8t5% d’Hémicellulose, alors que les fibres
de chanvres n’en renferment que 1JM®U 08, SED 07].La teneur en lignine et en pectine
sont de l'ordre de 16.80 et 11.88spectivement. Le taux de ces constitudatss les fibres
végetales est lié a la nature du matériau étudiémn origine géographique, et a sa date de

récolte.

V. 2. 2. Caractérisation physique
V. 2. 2. 1. Densité apparente

La densit§d) est une I'une des propriétés les plus intéressquuer I'élaboration des
composites.

Les fibres végétales sont caractérisées par |éulefdensité par rapport aux fibres de
verre. Elle est de I'ordre de 2.f2AV 06].

En utilisant la méthode d'Arthur, les résultatseobts de la densité apparente, et de la
porosité ouverte des fibres sont mentionnées datableau V. 2.

Densité par la méthode Porosité ouverte (%) | Densité par méthode de Pycnometre
d’Arthur.
0.74+0.09 49,06 0.85+0.1

Tab V.2: Densité, porosité ouverte de renfort.

On observe que la densité des fibres de Diss ekbrdee de 0.74 (méthode d’Arthur) et
0,85 (méthode de pycnometre). Elle est inférieucelkes des autres fibres végétales. A titre
indicatif, la densité des fibres de lin est d=1@ur le sisal, elle est de I'ordre de 1[BAL
06]. La diminution de la densité est attribuée a beatice des pores dans la structure des
fibres végétales. Il est a noter que les écartssaucoup plus significatifs dans le cas de la

meéthode de pycnomeétre par rapport a la méthodeldiAr

V. 2. 2. 2. Perte en masse

De nombreuses études ont porté sur l'influenceraitement alcalin et en particulier
du traitement a la soude sur les fibres natur@@€3D 06, SRE 03]

Ces traitements alcalins provoquent un rangemetd filbre végétale donc une perte
de masse plus marquée. Cette perte est d'autanirpportante que le temps de traitement est

prolongé ou la concentration de la solution ddéenaéent et plus élevée.
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Ainsi, le traitement alcalin influe directement $es fibrilles et le degré de polymérisation de

la cellulose. Il favorise aussi I'extraction ddignine et 'hémicellulose.

Les changements de la morphologie de fibres Alfa tlu traitement alcalin sont tres
notables. Le changement de la rugosité est tres Lizetsurface de la fibre traitée est
relativement moins rugueuse. Cette disparité estadurangement de la lignine et de la cire
par la soude caustiqgue. On constate le changeneetd douleur de la fibre traitée. Elle a
tendance a devenir jaunatre avec la prolongationietips de traitement. Une différence
significative dans la morphologie de la fibre taitest observée quand la concentration
alcaline et/ou la période du traitement changeetteifférence est due a la dissolution d’'une
majeure partie des composants de cimentation cottrémicellulose et la lignine. Le
processus de fibrillation lui aussi débute dandilees traitées et il est probablement du a la
lixiviation des substances cireuses. Tous ces amagts de morphologie ont pour
conséquence l'enregistrement d’'une certaine partanasse des fibres de Diss apres le
traitement alcalin. Certains auteUBLE 99, BESS 07 et KAD 06]rapportent que le
traitement chimique réduit le rayon de la fibre pafimination partielle des cires, des

impuretés et les substances qui assurent la cohésgomicrofibrilles de cellulose.

La Figure V.1 présente I'évolution de la perte essge des fibres de Diss en relation
avec le temps de traitement pour une concentrat®rb%. Cette perte est attribuée a la

dissolution des hémicelluloses (Glucides, polysaddes), et les substances solubles dans
l'eau.

50 -

x
T 40 - »
a
(1]
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Temps de traitement(heures)

Fig. V.1: Effet du temps de traitement (5% NaOH) des filsasla perte en masse
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On constate que la perte en masse débute au cesrdealix premiéres heures du
traitement. Elle atteint 6.3 % de la masse initi@lette perte croit en fonction du temps de
traitement. Au cours de 24 heurs de traitemerle; ateint 25,6 %. On remarque qu'au dela
de ce point la vitesse de dissolution devient des @n plus lente. Aprés un séjour de 96
heures, la perte en masse devient importante. €eoespond a la détérioration totale de
I’hémicellulose, de la pectine et de la lignine gqocupent environ 43.81%.des constituants de
la fibre de Diss.

V. 2. 3. Caractérisation micro structurale

V. 2. 3. 1. Spectroscopie infrarouge

Des essais de spectroscopie infrarouge sont reghger étudier I'influence du traitement
alcalin sur la microstructure des fibres de Diss. dpectre infra rouge de fibres de Diss
vierges et traitées est donné en figure V.2.

On observe une large bande & 3450 cBette bande est due principalement aux groupament
OH caractéristiques des polysaccharides. Les ba2@8@8 cm' et 2875 crit correspond
successivement aux polysaccharides et aux grai€es.groupements carbonyle=0O
(1750cn) traduisent I'existence des hémicelluloses. Or moissi la présence d’'une bande a
1650 cnt. Cette derniére corresponde a I'eau absorbée.abaleb 1425ci est signe de
I'existence des pectines, de lignine et de I'Héthidese.

1750amn-1
" . 16750 cm-
3450 cm-1 o ; .
. 29C0em-1 i Wi , 1425¢m-1
i i : \/ | i i )
ey | ; ; ¥ 1l i | PN 4 (d)
TP i i \ e T W g i i \,
“.M"j : : : :-'I i I|_ ‘,H.ir.'ﬁ ot 1,! .'.... AN A 2} (c)
. SN, i 7 IL e W/ L ’ -
— : _ : ) V ;F"\ \/ : : s : ¥4 | (a)
T SN AW ol T st [
i LW A hy
N ; /i L
e, qfa_‘“ 5 U H :
h \.ii H !
I't. i
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1500 L200 800 400
Longueur d'onde {Cm’l)

Fig. V.2 : Comparaison de spectre IR entre 4000 etn400 crit en fonction des traitements
chimiques employéga) fibre brute(b) ,(c),(d)fibres traités par NaOH pendent 2, 8, et
24heures.
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Dans le tableau (V.3), nous avons rassemblé leditms fréquemment rencontrées dans les
polysaccharideg5RO 89].

3125-3600 | Liaison O-H Polysaccharides

2885 C-H (élongation symétrique) Polysaccharides

2850 CH2 (élongation symétrique Graisses

1730-1760 | Groupe ester C=0 (élongation symétrique) Xylanes (hémicelluloses)

1630-1670 | H20 absorbée Eau

1505 C=C cycle aromatique (élongation symétrique) ignines

1425 Déformation dans le plan de groupes C- H et Vibrati Pectine, lignine, hémicellulose,
aromatique pectates de calcium

1375 Déformation dans le plan de groupe CH2 Pobtysides

1335 C -O cycle aliphatique Cellulose

1240 Déformation des groupes acétyles (xylanes) nihéey

1162 C-O-C (élongation antisymétrique) Cellulogamicelluloses

895 Vibration des liaisons glycosidiques Polysaddes

670 C -OH de déformation Cellulose

Tab. V. 3 : Principales bandes d’absorption infrarouge du bbagrivés cellulosiques

» Effet de traitements chimiques par la soude

L'un des principaux effets des traitements alcalest la réduction de I'intensité du signal
des groupements carbonyles C=0 (1756cirig. V. 3) caractéristique des hémicelluloses
ces résultats est comparable avec celle de D. SgdarHimmelsbaclfHIM 02; SEDAOQ7].

Une explication est une hydrolyse partieltles Hémicellulose en milieu alcalin
caractérisée par la rupture des liaisons C—@n@e deuxmonoméregFig V.4) ce qui
augmenterait alors dans la solution la concentraimoligosaccharides de poids moléculaires

inférieurs et libérerait des sucres simples sausf@me acide.
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Fig. V. 3 : Comparaison de spectres IR & 1750cm en fonctiotraigsments chimiques

employés. Fibre brute fibres traités par NaOH peb@,8, et, 24heures

La surface des fibres brutes est recouverte pagr@sses, les Cires ou encore des
polysaccharides tels que les lignines, hémiceledosu pectines .Les fibres ayant subi le
traitement a la soude ne comportent plus ces <«esud# surface ». L'alcalinité du milieu «

nettoie » les fibres en surface en dégradant Emstituants amorph¢SEDAOQ7].
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Fig. V. 4. a) Constitution des microfibrilles b) changememtsguraux par traitement Alcalin
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V. 2. 3. 2. Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X permet d’étudier lausture cristalline des fibres. Dans le
domaine des végétaux, les études ont été menéegpptement sur le jute, le chanvre, le lin
ou encore le sis§ZAF 07].

La cellulose existe sous plusieurs états polymonds, le plus connu étant la
cellulose | encore appelée cellulose native, ctussit la partie cristalline de la cellulose
[SED 07]

La figure présent le spectrogramme de fibre de Digte .Il présente un pic cristallin
pour un angle @ 22.7°, qui correspond au plan cristallographi(@?) de la cellulosd.
l'autre pic a B=15.2° correspond au plan cristallographique (1[BAH 10]

» Méthode de Ségal

De nombreuses études citent la méthode de Segat'astimer I'indice de cristallinité
des fibres naturelles. Cet indice, Ic, est déteémitepres I'équatior(1l) en utilisant les
intensités des raies 002 (1(002) 2 22,7°), et 110 (I(AM), @ = 18°) (Fig. V.11). 1(002)
représente a la fois le matériau amorphe et dits@brs que 1(AM) représente seulement la
partie amorphe.

Cette méthode suppose que la contribution de kepamorphe soit la méme a 18° qu’a
22,7°.

I — 1
=222 %100 (1)
Tooz o

600 - ; I{002)

400 I{AM)

300

Intensité

200 -

100 -

10 15 20 25 30 35
26 ()

Fig. V.5: Spectrogramme d’une fibre de Diss brute entret1¥b°.

I(AM) correspond a lintensité diffractée & 2 18° ; 1(002) est I'intensité diffractée & 2

22,7° L'indice de cristallinité des fibres de Dissites est de I'ordre de 37.5%. Il est plus
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éleveé que celui des fibres végétales d’Alfa quidestordre de 25%MOU 08]. Cela provient
de la présence des quantités moins élevées de santpamorphes dans les fibres de Diss

(15.15% d’hémicellulose) par rapport des fibresltfiA33.5% d’hémicellulose).

» Effet de traitement chimique par la soude

Les différents spectrogrammes des fibres traitéedgpsoude pendant 2, 6, 8 et 24H

sont présentés par la figure V. 6. Pour tous kasetnents, on observe la présence d'un pic
principale entre @=20° et 25°. Ce dernier correspond au plan cregadiphique (002). Un
second pic se situe &215°.2. Il correspond au plan cristallographiqug0(1 Ce résultat est

en concordance av@elOH 08].

Fig. V.6 : variation du taux de cristallinité en fonction ®mps de traitement
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La figure V.7 présente la variation du taux detatimité en fonction du temps de traitement.
On observe que le taux de la phase cristalline antgmavec le temps de traitement de la

soude jusqu'a 6H.
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Fig. V. 7 : Variation du taux de cristallinité en fonction ttmps de traitement (NaOH5%)

Le traitement alcalin a pH éleve, permet de rédaiguantité de substances amorphes
présentes dans les fibres (solubilisation des redmigses, graisses cires). Cette réduction va
en faveur de 'augmentation du taux de cristalinit

Apres 6H nous distinguons une diminution de l'iedée cristallinité. Cela provient de
la transformation de la cellulose | en cellulosartiorphe. D’apreés la littérature, de plus fortes
concentrations en soude réduisent ainsi la cistgll des fibres[BUS 06]. Plusieurs
hypothéses permettent d’expliquer I'effet de ladejGOV 04] :
> Le traitement alcalin hydrolyse les parties amospbe la cellulose présentés dans les

fibres, et augmente ainsi la quantité de cellutostalline.
> Le milieu alcalin dépolymérise la cellulose. Lalgleise résiduelle est alors constituée de

chaines plus courtes. Ces dernieres, plus mobiegarrangent plus facilement

V. 2. 4. Caractérisations mécaniques des fibres dass

Dans un matériau composite, les fibres supportertque la totalité de I'effort axial.
Par conséquent, elles contribuent essentielleméatrigidité du composite et contrélent le
processus de sa rupture
Nous avons mené des séries d'essais de tractionifféuentes longueurs de jauges de
fibores de Diss brutes et traitées. Ces essais emhip de caractériser le comportement

meécanique de la fibre et I'effet de la longueutadguge testée.
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Nous avons également mis en évidence l'effet ditetreent chimique sur les
différentes propriétés mécaniques.
V. 2. 4. 1. Fibres de Diss brutes

Des essais préliminaires de traction sont effectuésles fibres brutes. On constate que
la fibre présente un comportement lin€aire élastidia rupture est de type fragile. Elle
s’initie habituellement a partir de fissure ou @adits préexistants.

La figure V. 8 présente a titre d’exemple les courbes chargegdiment pour une série de
fibres brutes.

Zz
c il
(]
)] ;
E 4
I
20 +
M,_..—,’/-f-":r*’ ==
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0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Allongement en pm

Fig. V. 8. Courbe charge -allongement des fibres de Dige®ilLu=70mm).

V. 2. 4. 1. 1. Résistance moyenne

La figure V. 9 présente la variation de la résistkamoyenne en fonction de la longueur
des fibres testées. La résistance est la moyemmeat de 20 a 30 fibres.
On remarque que plus la longueur testée des fdargmentent, plus leur résistance diminue.
Cela provient du fait que la rupture est d( a l@ppgation des défauts préexistants et que le
nombre et la sévérité de ces défauts augmentelaveagueur testée. Ce qui est accord avec
les résultats sur les fibres végétales d’AKAOU 08]. On note aussi la présence d’une

importante dispersion vis de la contrainte a latutg Cette dispersion peut provenir de
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lincertitude de la mesure de la section rompue,cdtactere aléatoire de la fibre et les

conditions climatiques de la poussée de la fibre.

150 -
= 100 |
j= %
2
=
(=]
§

50 -

0

0 20 40 60 80 100 120
longueur des fibres (mm)

Fig. V. 9. : Variation de la résistance moyenne en fondiieta longueur des fibres testée.

Donc toute présentation des résultats n’est sitifie que par une par une statistique de la adsist

a la rupture.

V. 2. 4. 1. 2. Aspect statistiques
Le tableau V.4 rapporte les valeurs de la conteainta rupture moyenne et I'écart —

type des fibres de Diss brutes de différentes lengsi

Longueur utile Lu (mm) | omoy & la rupture (Mpa) | Ecart —type
20 140.23 82.92
30 126.23 75.12
40 101.36 3341
50 96.96 23.53
60 94.80 35.72
70 93.68 32.11
100 82.96 24.61

Tab. V. 4.: Contrainte a la rupture moyenne et écart-type fdees de Diss brutes de

différentes longueurs.
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L’écart type important observé dans le tableau \és#tdi a la présence de défauts
présentant des caractéristiques difféerentes (kmi#dn, taille, séveérités.) on constate que cet
écart se rétrécie avec 'augmentation de la longugle.

Les causes de cette dispersion sont de deux types :

» causes intrinseques : elles sont liées aux conditite croissance des fibres, a la variété, a
la situation de la fibre dans la plante, a I'négér@ité des fibres et a la différence de

cristallinité de la cellulose d'une zone a uneautr

» causes extrinseques : elles sont liées aux congitles essais, on observe par exemple que
le collage d'une fibre n‘assure pas une détermimatiécise de la longueur de jauge, la
colle enrobe parfois par capillarité une partidadibre. L’humidité ambiante modifie
les propriétés de la fib[BENO09].

L’approche probabiliste propose de décrire la me®n termes d’homogénéité et de séverité

de ces défauts. Nous avons utilisé la loi de Wejalir décrire le comportement fragile des

fibres végétales de Diss. Concréetement les comdisia la rupture obtenues pour une méme
longueur de jauge sont classées par ordre croigtanbhe probabilité de rupture leur est
associee.

La figure V. 3 présente a titre d’exemple la pralidb de rupture de fibres de

langueurs (Lu =40 et 50 mm,) en forme linéariseé.
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Fig. V. 10: Probabilité de rupture des fibres brutes (a)=40 mm, (b) Lu=50 mm en forme

linéaire

76



Résultats et discussions Chapitre V

Lors des essais de traction sur des éprouvetted pgar des longueurs allant de 20
mm a 100 mm, nous avons constaté qu’il ya toujdersx pentes caracteéristiques de courbes
linéarisées. La figure V. 11 rassemble les diff&genésultats obtenus pour les différentes
longueurs de jauges. On constate que le comportahesrfibres brutes est identique pour les

différentes longueurs et les distributions sontigu@ment superposeées.

La seule différence réside dans la distribution €120 mm). La courbe est translatée
vers les contraintes les plus élevées.

On constate que la contrainte moyenne de la rugsirénfluencée par la longueur de
jauge or que le module de Weibull n’est pas affectda peut étre expliqgué comme suit :

La contrainte moyenne est contrélée par la taileyenne de défaut. Par contre le
nombre de défauts gouverne le module de WeibuihsDa cas de notre étude, le nombre de

défaut est fonction de la longueur et du volBie 09].

2
A

1

0

-1
g .
- -2 & B Lu= 50 mm
5 | A Lu=20mm
= 3 'm <Lu=70 mm
=] o ¥ Lu=30mm

g ©® Lu=40mm
-4 (@ lu=60 mm
-5

Fig. V. 11: Probabilité de rupture des fibres brutes posidiéférentes longueurs testées

» Modélisation par la fonction de distribution de Webull a deux parametres (m,oo)
On considérgu’il existe un seul type de défauts et gye, L'ajustement des valeurs
expérimentales est réalisé par la méthode des mesimarrés.

Les valeurs de différents parametres obtenus séaeptées sur le tableau V. 5.
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Le tableau .V.5 montre que la croissante de m aentifan de la longueur utile n’est
pas linéaire. Les valeurs de la contrainte seuit si@croissantes avec I'augmentation de la

longueur utile. La série des jauges de 50 mm ptédandispersion la plus étroite avec un

module n= 5.
Lu (mm) m 60 (Mpa) N

20 2.54 154.09 0.05%
30 2.18 139.87 0.45%
40 4.35 110.24 0.16%
50 4.93 105.31 0.04%
60 2.64 111.06 1.32%
70 3.75 106.52 0.13%
100 3.30 89.60 0.16%

Tab. V. 5: Paramétres de Weibull (2 paramétres) issus de tlisation de la rupture des
fibres brutes de différentes longueurs.

La figure V.12 présente la droite d’ajustement [gjaméthode des moindres carrés
pour des éprouvettes de 50 mm de longueur de ja@yesconstate qu’il y a un certain

écartement entre la droite et les points de lalmdes résultats expérimentaux.

La densité de probabilité quant a elle présente caréaine commodité avec la
simulation de la fonction de densité de Weibull. Signale la présente de deux pics de
I'histogramme qui dépasse largement la courbe eppel de la distribution d’'un coté et de
lautre de la valeur moyenne (Fig. V. 13.). Cetnstatation, nous conduit a étudier

I'hypothése de I'existence de deux populations éfauts.

Probabilité - Weibull

99,000

W eibull-2P
90,000
Lu50mm non traité *  Points des données
—— Ligne de probabilité

n=4,9302,00=105,2125,p=0,9693

50,000

Défialits, Kt

10,000

5,000

1,000
10,000 100,000 1000,000

CONTRAINTE, (N/mm?)
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Fig. V. 12: Défiabilité de rupture de fibres brutes pour LOQaBn (Weibull a deux

parametres)

Histogramme F/S (Déf./Sus.)

0,030 Histogramme Déf./ Sus.
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Période
B=4,9302, n=105,3125, p=0,9693

Fig. V. 13 : Densité de probabilité pour Lu = 50 mm (Weibulleud parametres)

»Modélisation des résultats par la fonction de distbution de Weibull a 3
parametres (m, oo, oy
Dans le cas ou on considere I'existence d’'une spojrilation de défauts avec une
contrainte ultime non nulles(#0). L’ajustement des valeurs expérimentales edisépar la
méthode de moindres carrés. Les valeurs de ditfepmarameétres obtenus sont présentées sur
le tableau V.4. On constate que le module de Wiegseahd des valeurs nettement inférieures
par rapport au cas précédent. Le parametre d’'@€ctelldiminue avec 'augmentation de la

longueur de la jauge.

Lu (mm) m Go(Mpa) Ou (Mpa) X

20 1.71 129.54 24.32 0.10%
30 1.99 141.89 0.818 0.31%
40 1.47 51.90 54.94 0.26%
50 1.65 49.40 53.76 0.06%
60 1.93 101.92 10.33 0.68%
70 1.09 65.86 32.35 0.88%
80 2.47 85.33 21.72 0.49%
100 1.31 51.53 35.69 0.52%
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Tab. V. 6 : paramétre de Weibull (3 parametres) issu de la hsadién de la rupture des

fibres brutes de différentes longueurs

Les figures V.14, V.15 présentent respectivementdiaite de Weibull pour une
distribution a trois parametres et la fonction desité. On constate un léger décalage vers les
plus faibles. Le module m et le facteur d’écheite sont pratiqguement identiques a ceux de

I'hypothése précédente.

Probabilité - Weibull

99,000

Lu = 50mm non traité W eibull-3P

=1,6577, pu=49,4094, c0=53,7637, p=0,9884

90,000
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— Ligne ajustée

50,000

Défiabilité, F(t)

10,000 /

5,000

1,000
1,000 10,000 100,000 1000,000

Temps, (1)

Fig. V.14 Défiabilité de rupture de fibre brutes (Lu=50mmgdélisation par la distribution

de Weibull a trois paramétres
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Fig. V. 15 :Fonction de densité pour une distribution a traisameétres pour Lu = 50 mm
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» Modélisation la fonction de distribution bimodale ce Weibull

Le changement de pente observée implique que lareugst due a deux catégories de
défauts. Cela conduit a introduire la fonction deibll bimodale pour le traitement des
données a ce stade. Néanmoins, un traitement addegiéibres peut permettre la distinction
entre les deux types de populations et de confitieeistence ou non des deux populations
de défauts.Sous I'hypothése de l'existence de deux populatidesdéfauts, nous avons
introduit la notion de distribution bimodale. L'afigement des valeurs expérimentales est
réalisé par la méthode des moindres carrés. Lesingatles différents parametres obtenus sont

présentées dans le tableau V. 7.

Lu (mm) m, m, Py P2 e
20 3,00 2,03 130,22 265,90 0,79% 0.21%% 0%
30 3,047 2,314 250,943 250,94 0,76% 0.24% 0,02%
40 3.26 2.25 281.25 288 0.72 0.28 0.12
50 6,33 11,03 82,50 123,06 0,51% 0.49% 0,06%
60 4,207 0,991 98,178 162,540 0,77% 0,23 % 0,12%
70 2.43 2.40 82,575 176,781 0,74% 0.260% 0,79%
80 7.36 3.007 86.32 129.66 0.74% 0.26P0 0.01%
100 5.09 2.79 72.16 157.51 0.77% 0.23%%0 0.02%

Tab. V. 7 : Parameétres de Weibull (bimodale) issus de la msakihn de la rupture des fibres

brutes de différentes longueurs
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Probabilité - Weibull

99,000
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Fig. V. 16 défiabilité de rupture de fibre brutes de langueu=50mm (distribution de
Weibull bimodale)
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Fig V. 17 : Densité de probabilité pour Lu = 50 mm (distribatie Weibull bimodale)

» Comparaison entre les trois types de modélisation
La figure V 18 présente une comparaison entre teg ttypes de modélisations
précédentes. On remarque que la distribution debMiebimodale est la plus proche des

résultats expérimentaux. Cela nous conduit a pégliie la rupture des fibres végétales de
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Diss brutes est due a deux catégories de défaatsohfirmation de ces résultats nécessite

une sélection physique ou un traitement chimiquer pdissocier les deux types de
populations.

Probabilité - Weibull
99,000

90,000 W eibull-3P

% Points non ajustés

— Ligne non ajustée

W eibull-Mixte
50,000

©  Points des données
— Ligne de probabilité

Weibull-2P

®  Points des données
N —— Ligne de probabilité

Défiabilité, F(t)

10,000

5,000

40,000 100,000 200,000
contrainte, (N/mm?2)

Fig. V. 18 : Comparaison entre les trois types de modétisate la défiabilité de rupture
(Lu=50 mm)

V. 2. 4. 2. Fibres de Diss traitées par la soude

Dans ce qui suit, la longueur adéquate pour lact@niaation des fibres traitées est fixée
a 50 mm. Les résultats obtenus des essais subtes traités présentent le méme caractére
gue les fibres brutes avec une dispersion notable.

V. 2. 4. 2. 2 Effet du traitement sur la résistanca la rupture or

La Figure V.19 présente |'évolution de la résistatda rupture des fibres de Diss en
fonction du temps de traitement alcalin (5% de NaOH

On observe que la résistance moyenne a la rupasrélates traitées et toujours
supérieure a celle des fibres brutes. Des étudapa@bles ont été menées faha etl
[SAH 10]. Ces auteurs ont étudié l'influence des traitesafdalins sur la résistance a la
traction des fibres de jute. lls montrent qu'uritér@ent alcalin augmente la résistance a la
traction jusqu’a 65 %.
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Fig. V. 19 : Variation de la contrainte a la rupture des fildediss en fonction du temps de

traitement alcalin (5% de NaOH).

La résistance moyenne a la rupture présente unmemnigtion de61.08 % pour un
temps de traitement de 2h. Cette augmentatiortteisiuge a la dissolution dehémicellulose
de pectine et de lignine

L’extraction excessive de ces composants provoque ahute néfaste vis-a-vis du
comportement mécanique de la fibre et la structierecellulose est modifieée (transition de

cellulose | en cellulose Il) avec une augmentaties régions amorphBUS 06]

V. 2. 4. 2.1 Aspect statistique
Nous avons utilisée la statistique de Weibull gdeuraitement des résultats des essais
sur les fibres traitée. Les contraintes a ruptimterues pour chaque temps de traitement sont
classées par ordre croissant et une probabilitmtare leur est associée.
La Figure (V. 18) présente la linéarisation dedarbe de la fonction de distribution de
Weibull pour des temps de traitement de 2 et 8Hc@rstate qu’il y a une rupture de pente
de la droite de Weibull.
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Fig. V. 20: Probabilité de rupture de fibre traité par la so(ldu=50mm).

Le méme raisonnement que pour les fibres brutésswegit pour le traitement des

résultats.

»Modélisation des résultats par la fonction de distbution de weibull & deux
parameétres (m, o)
Premierement on considege’il existe un seul type de défauts et gye0 L'ajustement des
valeurs expérimentales est réalisé par la méthade rdoindres carrés. Les valeurs de

différents parameétres obtenus sont présentées taioleau V.8

Temps de traitement (H) m oo(Mpa) X

Fibre brute 4.93 105.31 0.04%
2 1,43 155,82 0.22%

8 2,30 145,77 0,52%

12 1,64 164,91 0,75%

48 1,12 151,20 4,20%

Tab. V. 8: valeurs des deux paramétres de Weibull pouibess traitées (Lu=50mm).
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La figure V. 21 permet d’'apprécier la qualité dggment on remarque que les points

de la courbe des résultats sont tres éloignés dimite.

Pour La fonction de densité en remarque un décalageles petites valeurs. Le module

de weibull des fibres brutes est supérieur a ckdkefibres traité alors que la valeuradeades

fibres traité augmente avec le temps de traitefoueqgu'a 48 h.
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Fig. 21 : Défiabilité de
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rupture de fibre traitées pendartl Zzzvec Lu=50mm (distribution
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Histogramme F/S (Déf./Sus.)
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Fig. V. 22. :Défiabilité de rupture de fibres traitées Lu=50mih @istribution uni modale)
» Modélisation des résultat par la fonction de distibution de Weibull a 3 paramétres
(m, 6o, 6y)
On considére gu'il existe une seule population élauat avea,#0. L'ajustement des valeurs
expérimentales est réalisé par la méthode des mesinchrrés. Les valeurs de différents

parametres obtenus sont présentées sur le tabléau V

Temps de traitement (H) | m 60(Mpa) 64 (Mpa) v

2 1,18 154,56 5,82 4,20%

8 1.49 116.87 27.54 0.35%
12 14 163.20 5.45 0.30%
48 1.71 170.91 18.64 0.29%

Tab. V.9 : Paramétres de Weibull (3 parametres) issu de laéhsation de la rupture des

fibres traitées (Lu=50mm) pour différentes tempsrdikement

La figure V.24 présente la modélisation des rémilexpérimentale par la fonction de
distribution de Weibull a 3 paramétres ; on comstat’il ya un écartement entre les point de
la courbe des résultats et la droite de modélisat® modules de Weibull et le paramétre

d’échelle est pratiguement identique a ceux dgbithése a deux parametres.

87



Résultats et discussions Chapitre V

Probabilité - Weibull

99,000
Lu=50mm traité 2h © Weibull-3p
90,000 ®
u=1,1896, c0=154,5606, y=5,8295, p=0,9586 - ®  Points Adj
.-
P — Ligne ajustée

50,000
T
g
3
2
§5]
[=)
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-
5,000
o
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1,000 10,000 100,000 1000,000

contrainte, (N/mm?2)

Fig. V. 23: Défiabilité de rupture de fibre traité (Lu=50mnpendant 2H
(modélisation par la distribution de Weibull a srparametres)

Histogramme F/S (Déf./Sus.)

0,005 Histogramme D éf./ Sus.
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Période

Fig. V. 24: Fonction de densité pour une distribution astygarametres pour Lu = 50
mm traité pendant 2 H
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»Modélisation des résultats par la fonction de distbution de weibull bimodale (my,
My, S1, $)
On considére qu'il existe deux populations de défalajustement des valeurs
expérimentales est réalisé par la méthode de nwigdrré .les valeurs de différentes
parametres obtenus sont présentés sur le tablégu V.

Temps de traitement (H) | m; mo S S P1 P> X
Fibres brutes 6,33 11,03 82,50 123,B51%/| 0.49%| 0,06%
2 3,29 1,30 78,98 | 221,110,42 0.58 | 0.06%
8 5.66 1.47 138.69| 143.890.40 0.60 | 0.12%
12 2.77 3.03 110.26| 343.620.75 0.25 0.09
48 1.35 1.72 4.30 156.780.045| 0.95 0.04

Tab. V. 10 : paramétre de Weibull (bimodale) issu de la modidisade la rupture des fibres
brutes (LU=50m) de différentes temps de traitement.
Le module de weibull des fibres vierge pour lesxdgopulations est supérieur a celle de

fibres traitées La figure V.25 présente la qualiggustement

Probabilité - Weibull
99,000

Lu=50mm traité 2h
1[1]=3,2987, 00[1]=78,9842, P[1]=0,4273; 1[2]=1,3095, 00
90,000

[2]=221,1109, P[2]=0,5727

Weibull-Mixte

®  Points des données
— Ligne de probabilité

50,000

D éfiabilité, F()

10,000

5,000

1,000
10,000 100,000 1000,000

contrainte, (N/ mm2)
Fig. V. 25: Défiabilité de rupture de fibre traités pendart de langueur Lu=50mm
(distribution de Weibull bimodale)
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Histogramme F/S (Déf./Sus.)

0,008 Histogramme Déf./ Sus.
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Fig. V. 26: Densité de probabilité pour Lu = 50 mm traitéhgent 2H (distribution de
Weibull bimodale)

» Comparaison entre les trois types de modélisation

Probabilité - Weibull

99,000
* B
Weibull-2P
90,000 pH=1,4359,00=155,8213,p=0,9515
®  Points des données
— Ligne de probabilité
Weibull-3P
pu=1,1896,00=154,5606,y=5,8295,p=0,9586
50,000 ®  Points Adj
@ Points non ajustés
— Ligne ajustée
—— Ligne non ajustée
e Weibull-Mixte
Ny u[1]=3,2987,00[1]=78,9842,P[1]=014273;u[2]=1,3095,00[2]=221,1109,P[2
% ©  Points des données
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Fig. V. 27: Comparaison entre les trois types de modélisatila défiabilité de rupture de
fibres traité pendant 2 H (Lu=50 mm)
La figure V. 27 présente la comparaison entre e types de modélisation. On
remarque que lI'approche bimodale est la plus adéguas fibres vierges et les fibres traités

ont des comportements similaires. Donc le traiteéndn surface par la soude appliqué
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n’influe pas sur les défauts ou d’une maniere gégible. On peut dire du moins pour
linstant que le traitement chimique des fibres pas permis la distinction entre les deux
types de populations de défauts. Nous pouvonsrerédie les défauts de surface ne sont pas
affectés par le traitement ou les défauts sontldésuts en volume.

V. 3. Caractérisation des composites Ciment/fibreégétales (Diss)

V.3.1. Temps de prise
Un appareil d’essai Vicat est utilisé afin de détieer les temps de début et de fin de

prise des pates de ciment contenant ou non desfibr
Le test de Vicat est réalisé sur des mélanges igart, mais €galement sur des
meélanges eau/ciment/fibres ; dans ce cas, le paolage massique de fibres de Diss est de

5%, et le rapport massique Eau/Ciment est de 0,4.

Mélange | Ciment /eau Ciment,/ eau / Fibres
Temps de prise végetales de Diss
Début 330 min 420 min
Fin 360 min 540 min

Tab .V. 11 : Résultats de I'essai Vicat

Le tableau V. 11 présente les résultats de l'es®aiVicat; on remarque que
I'introduction des fibres de Diss dans la pate ideeat retarde le début de prise d’environ 90
minutes.

La durée totale de la prise est changée avec alterde 90 min. Une petite masse de
fibres de Diss suffit donc a retarder le temps dgep L’hémicellulose et les sucres contenus
dans les fibres Diss sont en parties responsatdescds retard de prise .Des résultats
semblables ont été présents dans la littérature @dleatres essences de végétaux.

V. 3. 2. Etude du comportement mécanique des compias

V. 3. 2. 1. Essai de flexion trois points

Les propriétés mécaniques dans un composite dépepdacipalement de la teneur en
fibres, de leur orientation, mais aussi de la g@au transfert de charge a l'interface fibre-
matrice. La nature des interactions physico-chimégau travers de la résistance de cette

interface joue également un réle important.
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Ceci est particulierement vérifie pour les compssitenforcés par des fibres courtes

du fait de la multiplication des interfaces. Lenstert d’efforts entre la fibre et la matrice a
lieu au niveau de leur interface et joue un rokensel dans le comportement du composite.
Cet effet est amplifié par la répartition aléataites fibres dans le composite. L’adhésion
interraciale est une combinaison de trois phénomaggssant simultanément a des degrés
différents :[BRA 95]

> interpénétration mécanique entre la pate de cieidatsurface des fibres,

» adhésion physique,

» adhésion chimique
V. 3. 2 .2. Effet de I'introduction de fibres

Un montage de flexion 3 points @¢é utilisé afin de caractériser le comportement
mécanique des composites et notamment I'effet deedaur en fibres sur les propriétés
mécaniques mesurées a 28 jours
La figure V.10 présente I'évolution de la force kgupee en fonction du déplacement de
traverse au centre de I'éprouvette pour un échamtde ciment pur et pour une éprouvette a
fraction massique de fibres bouilles égale a 5%.

Deux types de comportement sont observés. Le praroieespond a I'échantillon de
ciment pur et se caractérise par un comportemaéuilie et fragile avant rupture.

Le second (2), relatif au ciment renforcé se triagar un comportement lin€aire jusqu'a
la reprise de charge, puis par I'apparition d’'um tiaéarité. Pour le composite, on distingue
deux régions principales et un point caractérigtigByax. qui correspond a la force maximale
appliquée.

La phase | est celle ou le comportement du matésaqguasi linaire, elle s’apparente au
comportement du ciment pur, ce qui traduit une ghasupporté majoritairement par la
matrice qui est progressivement transféré auxdibre

La phase Il a partir de la force maximale caras¢ele comportement de non linéarité
suivant une reprise de la charge par les fibrestolee des fibres dans cette partie consiste
principalement a limiter la progression de la micsure.

Le phénomene de pontage de la fissure principalieéssmarquéFig. V. 11). Ce
pontage est tres bénifique pour la contributiorm@nirdle de la propagation de la fissure/.
Donc un incrément de travail de rupture est ajetité rupture du composite est de type semi
contr6lé. La partie de la décroissance de la cocinaege déplacement présente une rupture

contrblée. Cette derniére est associée aux mécasigendécollement aux interfaces ; a la
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rupture et a I'extraction des fibres rompues.

< Fmax
B00 Ciment senl
Ciment+5%pen

— 400 masse de fibres
= bouilles
g
(=
{ 5T

200

[0 2 +

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25
Déplacement en mm

Fig. V. 28 Courbes charge déplacement de composites eoril@points.

Fig. V. 29 Pontage de la fissure par les fibres végétaldliske
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La figure V. 30 résume les différentes étapes thxcdi-dessus

IE

Début de fissuration
macroscopigue

Progression de
IF'endommagement
} macroscopigue

F=Fmnax
L Pontage de Ia fissure
par les fibres

Apres Fimax
Chute de charge
contriolée

Fig. V. 30 : Evolution du comportement mécanique du compositee@t-fibre en flexion 3

points.
V. 3. 2. 2. Effet du traitement des fibres

Afin d’améliorer I'adhésion entre les fibres etraatrice, les fibres sont soumises a
différents traitements. Différents composites storic élaborés a partir des fibres traitées par
la soude notég$IBNA), des fibres bouillies notée (FIBBO) et des fibdbestes notées (FIB).

L’hydroxyde de sodium (NaOH) est le plus utiliséngdindustrie de la papeterie. Il
sert a nettoyer et a blanchir la surface des fil€estraitement est choisi pour la modification
de l'aspect morphologique des fibres ainsi que @élarer leurs propriétés mécaniques
(module de résistance a la traction). De plustipkss efficace et peu onéreux.

L’ébullition des fibres de Diss supprime completeinda présence de sucres
hydrosolubles et offre au composite une hydratagbrun durcissement comparable a un
mortier ordinairgMER 09].

Si I'on compare maintenant les propriétés mécasigluecomposite a celles obtenues pour le
ciment seul :
+ les composites (FIB)
Une diminution de la résistance a flexi@st observée. La résistance diminue de 2.33

Mpa a 1.94 Mpa, Cette chute est de I'ordre de P6.7Gettediminution est relative aux
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différents parametres d’élaboration ; le taux dofod fibreux et la nature du traitement
physique ; mécanique; etc. Ces résultats sontasigs a ceux obtenus par DAY et[BIAY

08]. lls examiné I'effet de la teneur des fibres de &ur les propriétés de composite a base
cimentaire. lls observent une diminution de lagtasice a flexion de 4 Mpa a 2.3 Mpa pour

de différentes fractions massiques des fibres.

600 ——
il i j' Ciment seul
I Jf FIB ——

400 —

=

| =g -

L= ]

= il i

=

200

o } } } } : =] i} — |
0.0 0.5 1.0 1.5

Deplacement en mm

Fig. V. 31: Courbe charge —déplacement de la matrice seldsetomposites de type FIB

% Les composites (FIBNA):

La résistance en flexion est améliorée d’envirord28%.par rapport au ciment seul et
d’environ 41% par rapport au matériau contenant filmes brutes, cela indique que le
traitement par la soude entraine une modificatioriess propriétés mécanique des composites
pour un méme teneure en filB&D et al[SED 08]ont montré qu’un traitement avec la soude
permet d’améliorer la résistance en flexion desmusites par 'amélioration de I'adhésion a
l'interface.

% Les composites (FIBBO)

L’effet de I'ébullition des fibres de Diss sur lpopriétés mécanique des composites est
plus fort que l'effet de traitement chimique .Lasistance augmente d’environ 37 % par
rapport au ciment seul et 64.94% par rapport alémaat renforcée par des fibres brutes.

Donc ce type de traitement influe sur I'interfaded — matrice(Fig. V.32)
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Fig. V. 32 : Courbes force-déplacement en flexion 3 points desposites de type FIBNA et
des composites de types FIBBO

Le tableau V. : rapporte les valeurs de la réststam flexion des différentes composites.

Matériaux or (Mpa)

Pate de ciment 2.33
(FIB) 1.94
(FIBNA2) 2.75
(FIBBO) 3.20

Tab V. 12: Influence du traitement des fibres sur les p&tigs meécaniques de composite
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Conclusion générale

L’objectif de ce travail était la préparation etdaractérisation de nouveaux
matériaux composites a base des fibres végétalakel(Diss) et a matrice cimentaire
(Ciment portland)

Dans un premier temps nous avons étudié la fibgétede de Diss. L'analyse
chimique a révélé gue les fibres de Diss sont dogésis principalement de cellulose,
Hémicellulose pectine et de lignindl est important de noter que des études
antérieures ont souligné que les parametres teldagoature, le lieu de culture et les
conditions de récolte des fibres végétales infleahcde maniere importante sur la
composition chimique. On souligne que I'analysemsfue de la fibre de Diss révele
gu’elle est constituée de plus de 44 %de cellulose.

Ensuite nous avons testé des fibres brutes dedlitiEs longueurs utiles (20,
30, 40, 50, 60, 70,80 et 100 mm) afin d’étudierctamportement mécanique de
renforts. Ces derniers présentent un comportenragild et que plus la longueur
testées des fibres augmentent leur résistance wiimi@ela provient du fait que la
rupture est due a la propagation des défauts téexs et que le nombre et la
sévérité de ces défauts augmente avec la longastéret Vu la dispersion observée
des résultats, nous avons entamé une étude siatislie la résistance a la rupture,
basée sur la théorie de Weibull. Les analyses fedtes sur la base des difféerentes
formes de distributions (Weibull a 2 parametres3; garametres et bimodale). Nous
avons constaté gu'il existe deux types de popuilatibe défauts. Par conséquent la
rupture des fibres est gouvernée par deux popuoktibe traitement chimique des
fibres n’a pas anéantir 'une des deux populatamdéfauts

Nous avons montré que le traitement par NaOH ameg€lies propriétés
mécaniques des fibres. Nous avons optimisé le tedepsaitement chimique et la
concentration de cette derniére. Un temps de inaité de 2 heures donne un meilleur
comportement meécanique par rapport aux autres te@pse traitement n a pas
d’effet notable sur le module de Weibull.

L’analyse physique a permis de montrer que leetnaént rend la fibre moins

dense et plus poreuse.



La deuxiéme partie de notre travail présente Ieslta@s de la caractérisation
meécanique des composites €laborées a base du cehelet fibres de Diss brutes, et
traitées..

Les essais mécaniques (flexion trois points) onélé& un comportement de
semi fragile du composite. On constate que la@alécroissante de la courbe charge
déplacement présente un aspect typique des compo€dn voit clairement les
mécanismes qui opérent lors de la propagation idearés pontées par des fibres
(chute puis reprise de charge)

Une diminution de la résistance a flexi@st observée, pour les composites
Ciment/Fibres brutes. Cette réduction correspofhfl.@3%. Elle est due a la porosité
non contrélée.

Les traitements chimiques réalisés sur les fibragliarent I'adhésion inter-
faciale fibre matrice (amélioration de 18.02 % aedsistance a flexion par rapport au
ciment seul).

Le composite réalisé par un renfort traité therraigant présente la contrainte
a la rupture la plus élevée (amélioration de 37&orppport au ciment seul et 64.94
par rapport au composite ciment/fibres brutes.)

L’ensemble de travail montre que les fibres Disasvpat étres utilisée avec
succes comme renfort biodégradable dans une main@ntaire.

Cette étude mérite d’étre complétée par différefitastions massiques de
renforts dans I'objectif d’obtenir le taux des #br idéale. Dans une optique
d’envisager leur application industrielle, on préise de mettre au point un procédé
de traitement mécanique pour la mise en valeuette berbe relativement abondante
dans notre pays. par exemple, la matrice seraisttoée non plus exclusivement

d’un ciment mais d’un béton contenant des granutateraux Il faudrait examiner a

nouveau cette nouvelle composition.



Résumeé:

L'utilisation des fibres végétales dans une matoeentaire confére des
propriétés intéressantes aux composites.

Le but de ce travail est I'élaboration et la cagdsttion d’un nouveau
matériau composite a matrice cimentaire renfoerdgs fibres végétales de Diss. Vu
la délicatesse des essais mécaniques et la dmpatsirésultat, nous avons entamé
une étude statistique de la résistance a la rupgtas® sur la théorie de Weibull.

Le traitement alcalin par la soude et le traitemtéyermique éliminent les
sucres circulants a la surface des fibres et dégtdds hémicelluloses, ce qui permet
d’augmenter la rugosité des fibresela résulteune amélioration des propriétés
mécaniques du composite€Ces composites possédent une grande souplesse ainsi
gu'une plus grande résistance en flexion que leentrseul, caractéristiques trés

intéressantes pour certaines applications du batime

Mots clés: Hydratation du ciment — fibres naturelles — cosifes a base cimentaire —
propriétés mécaniques-Théorie de Weibull.

Abstract:

The use of vegetable fibres in a cement matenasginteresting properties to
composites. The aim of this work is the developmeam the characterization of a
new composite material with cementing matrix refioéal by vegetable fibers of Diss.
Considering the delicacy of mechanical tests ared dispersion of the result, we
initiated a statistical study of the tensile stidndpased on the theory of Weihull

The alkaline treatment with sodium hydroxide andthtreatment degrades
hemicellulose contained in the fibers and seemsughen the surfaceyhich results
an improvement from the mechanical properties oé ttomposite. So, an
improvement of the mechanical properties of the posite is observed. The fibers
network in composites permits an increase of teeuilal strength associated to a rise
of the displacement to rupture. Such compositesdcoe consequently interesting in
building applications.

Keywords: Cement hydration — natural fibers — cement basethposites —
mechanical properties- Theory of Weibull.



