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Résumé

Au cours des derniéres années, une attention particuliére a été accordée a la valorisation des
matériaux écologiques qui sont des ressources renouvelables, en particulier d'origine végétale,
en raison de leur accessibilité universelle. Ce travail porte sur I'étude du comportement d’un
bio-composite fabriqué avec un mortier de ciment renforcé par des fibres de Diss pour des
éventuelles utilisations en genie civil dans des éléments non structurels.

L’objectif principal sera I’étude de I'influence du renforcement sur les caractéristiques
physico-mécaniques du bio composite a 1’état frais et a 1’état durci. Le deuxiéme objectif
porte sur 1’analyse statistique des résultats basée sur I’analyse de variance (ANOVA) et la
méthodologie de surface de réponse (RSM) et cela dans le but de proposer des modeles
mathématiques reliant les paramétres du renforcement et les caractéristiques étudiées, pour
d’éventuelles optimisations. Enfin, les modeles mathématiques développés seront couplé avec

une technique d’optimisation pour I'optimisation des parameétres du renforcement utilisé.

Mots clés : Fibres de Diss - Renforcement - Bio Composite - ANOVA - RSM - optimisation.



Abstract

In recent years, particular attention has been paid to the valorization of ecological materials
that are renewable resources, particularly of plant origin, due to their universal accessibility.
This work focuses on the study of the behavior of a bio-composite made with a cement mortar
reinforced with Diss fibers for possible use in civil engineering in non-structural elements.
The main objective will be to study the influence of reinforcement on the physico-mechanical
characteristics of the bio-composite in the fresh and hardened state. The second objective is to
perform statistical analysis of the results based on analysis of variance (ANOVA) and
response surface methodology (RSM) in order to propose mathematical models linking the
reinforcement parameters and the studied characteristics for possible optimizations. Finally,
the developed mathematical models will be coupled with an optimization technique for

optimizing the reinforcement parameters used.

Keywords: Diss fibers - Reinforcement - Bio-composite - ANOVA - RSM - Optimization.
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Introduction générale

Introduction générale

Le mortier de ciment est un matériau essentiel dans la construction, utilisé depuis des siécles
pour lier des briques, des blocs de béton et d'autres matériaux de construction. Il est composé
d'un mélange de ciment, de sable et d'eau, qui est mélangé jusqu'a obtenir une consistance
crémeuse et facilement malléable. Le mortier de ciment est utilise pour joindre les éléments

de construction, remplir les joints et créer une surface uniforme.

Le renforcement des mortiers par des fibres est une technique de plus en plus courante dans la
construction, qui permet d'améliorer la résistance et la durabilité des structures en béton. Les
fibres, qui peuvent étre en acier, en verre, en polymére, en carbone ou en d'autres matériaux,
sont ajoutées au mélange de ciment et de sable pour renforcer la structure et prévenir les

fissures et les dommages.

Le renforcement par des fibres végétales, dans un contexte de matrice a liant hydraulique, a
déja conduit a de nombreuses avancées pour obtenir un composite peu colteux, moins
émetteur de COy, aux propriétés thermiques et sonores intéressantes et au comportement
mécanique acceptable. Les composites fibres végétales / matrice cimentaire ont été beaucoup
étudiés ces derniéres années car les fibres végétales présentent de nombreux avantages par
rapport a d'autres types de fibres : codt faible, propriétés d'élaboration plus saines pour la
production de composites de différentes formes, renouvellement et recyclage, alors que

I'utilisation de I'amiante a été remise en cause par la législation sur la sante.

Les fibres naturelles présentent d'excellentes propriétés mécaniques et thermiques. Elles sont
renouvelables et recyclables. Ces fibres peuvent remplacer les fibres de verre et de carbone
dans de nombreux domaines d'application. L'industrie des fibres naturelles représente un
secteur économique en pleine expansion en raison des avantages que ce type de fibre procure
a tous les secteurs de l'industrie (textile, automobile, batiment, etc.). De plus, d'un point de
vue économique, le marché des fibres naturelles devrait enregistrer une croissance élevée au

cours de la période de prévision de 2019 a 2025 [1].

Dans notre étude, la formulation des melanges adoptée se base sur le renforcement du mortier
par différents pourcentages de fibres de Diss (1%, 2%, et 3%). Le dosage de ciment est fixé a
450 g. En Algeérie, I'Alfa, le Diss, le crin végétal et le liege sont abondants et leur récolte ainsi
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que leur industrialisation sont une source de revenus considérable pour des populations
entiéres. La fibre Diss est retenue pour des raisons de disponibilité et d'‘économie, provenant
d'une source renouvelable pouvant étre intégrée de maniere rationnelle dans le domaine de la

construction.
Le manuscrit est composé de cing chapitres :

Le premier chapitre est une recherche bibliographique sur l'utilisation des déchets et des fibres
végétales dans la confection des nouveaux mortiers (définitions, types, classifications et

propriétés, etc.).

Dans le chapitre 1l, nous exposons la technique des plans d'expériences et la méthode des
surfaces de réponses.

Le chapitre Il présente les caractéristiques des matériaux utilisés dans cette étude, ainsi que

les différents essais expérimentaux réalisés pour caractériser nos mortiers au jeune age.
Le chapitre IV présente et interpréte les résultats obtenus a partir des essais réalisés.

Le chapitre V est une étude statistique et une prédiction mathématique des résultats et une
optimisation des parametres de renforcement.
Enfin les conclusions principales tirées de cette étude, ainsi les perspectives pour les futurs

travaux ont été présentées a la fin de ce mémoire comme conclusion générale.

Ce projet de fin d'études vise a mettre en place une nouvelle génération de mortier fibré et
hybride a faible impact environnemental. Les composites développés ont pour objectif d'avoir

de bonnes propriétés mécaniques et hygrothermiques.
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| .1. Introduction
Le renforcement des matériaux de construction (béton, mortier et composite) par des fibres est
une technique de plus en plus utilisée dans le but d’améliorer leurs performances mécaniques,

notamment leurs résistances a la traction et a la fissuration.[1].

| .2. Définition

Le mortier est un matériau de construction obtenue par mélange de liant, de sable et d’cau
éventuellement des adjuvants, réalisé dans des proportions bien définies de maniere a obtenir

une péte de plasticité convenable pour la mise en ceuvre.[2].

Figure 1.1. Exemple d’un géchait de mortier.[3].

1.3. Composants du mortier
Les composants principaux des mortiers sont : le sable, de liant et d’eau. Le liant le plus
courant depuis le début du 20° siécle est le ciment Portland, mais I’ancien mortier de chaux

lianteest toujours utilisé dans certaines nouvelles constructions.

Dans un mortier, le liant peut étre du ciment, de la chaux ou un mélange des deux.[4].

1.3.1. Sable

Le choix de la granulométrie du sable est en fonction des travaux a réaliser, pour des
travaux de maconnerie, on emploie souvent des sables 0/5 mm ; Cependant pour des

travaux de briquetage ou d'enduits, le sable est plus fin 0,5 et 2 mm
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Le réle du sable dans un mortier est de :

- Diviser la masse du liant pour permettre la prise (liant aérien).
- Abaisser le prix de revient du mortier.

- Diminuer le retrait et ses conséquences (les fissurations) du fait que le sable est

incompressible que le retrait se trouve amoindri. [4].

1.3.2. Liant

Quel qu'il soit, le liant employé doit étre de bonne qualité. Son choix pour la confection
d'un mortier est trés important. 1l peut-étre du ciment portland, du ciment de magonnerie, de

la chaux.

1.3.2.1. Le ciment de macgonnerie : est un produit déposé contenant du ciment portland et un
fillerminéral inerte (calcaire) et des adjuvants tels que des agents mouillants, des agents

hydrofuges et des entraineurs d‘air.

1.3.2.2. La chaux : qui est le composant traditionnel du mortier, posséde une plasticité et un
pouvoir de rétention d'eau excellent, mais sa résistance mécanique est faible etsa cure est
lente. La cure des mortiers de chaux s'effectue lentement par carbonatation sous I'effet du

gaz carbonique de 1’air ; ce processus peut étre fortement ralenti par temps froid et humide.
[4].
1.3.3. Eau

Le choix de I'eau de gachage a aussi une grande importance car elle remplit un double role :
elle sert a hydrater le ciment et ce qui est plus important, elle contribue a son ouvrabiliteé.

Les mortiers devraient contenir la quantité d'eau maximale compatible avec une ouvrabilité
optimale. L'eau devrait étre propre et ne pas contenir de produits nocifs tels que des acides,
des alcalis ou des matiéres organiques. Lorsqu'elle est potable, on peut I'utiliser. [4].

1.3.4. Les adjuvants

Les adjuvants sont employés pour les mortiers de maconnerie et dans certains cas leur
emploi est certainement avantageux. Cependant, leur emploi n'est genéralement pas
recommandé.ls donnent la plasticité et le pouvoir de rétention d'eau que confere la chaux aux
mortiers de cimentet chaux. Certains ciments de maconnerie sont des mélanges de ciment

portland et de chaux hydratée, avec en plus des adjuvants. [4].
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I.4. Fonctions d'un mortier

La fonction principale d'un mortier est de liaisonner les éléments de maconnerie de maniere

a ce qu'ils constituent un seul bloc. Par ailleurs, le mortier sépare les éléments et remplit
toutes les fentes et fissures en formant une surface de contact homogene. Le rejointoiement
doit permettre de renforcer les propriétés structurales des éléments et en méme temps
empécher la pénétration de la pluie. Ceci exige une adhérence compléte. Si elle est réalisée,

le mur aura une durabilité suffisante pour résister aux éléments.

Les mortiers sont des éléments indispensables a toute construction. Il peut étre utile pourla

plupart des travaux de construction et de rénovation en magonnerie. :
- Lier des briques ou des pierres entre elles,

- Effectuer I’enduit d’un mur,

- Sceller des éléments.

1.5. Difféerents mortiers en fonction du type de liant

Les types de mortiers sont choisis selon 1’application. Il existe de multiples types de
mortiers avec différentes propriétés et applications, plus ou moins adaptés en fonction des

usages.Les mortiers les plus fréqguemment utilisés sur les chantiers sont :

1.5.1. Les mortiers de ciment

Le mortier-ciment est le produit le plus basique qui soit, indispensable pour construire un
mur et lier les pierres ou briques entre elles. Il s’agit d’un mélange classique de ciment, de

sable et d’eau.

Le mortier de ciment est tres résistant et étanche a lI'eau mais sujet a la fissuration : convient
pour l'assemblage de blocs béton , Pour les jointements et les scellements, on peut

envisager de se passer de sable.

1.5.2. Les mortiers de chaux

C’est un type de mortier ou la chaux (chaux grasse ou chaux hydraulique) est utilisée
comme liant et le sable est utilise comme granulat fin. Ce mélange est couramment utilisé

pour enduire les murs intérieurs et extérieurs.


https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-ciment-4696/
https://www.futura-sciences.com/maison/definitions/batiment-beton-5834/

CHAPITRE I : Recherche bibliographique sur le renforcement des

mortiers cimentaires
|

Les mortiers de chaux sont gras et onctueux. Ils durcissent plus lentement que les mortiersde
ciment, surtout lorsque la chaux est calcique. Il a de la souplesse mais il a moins

d’imperméabilité que le ciment.

1.5.3. Les mortiers batards

Le melange de ciment et de chaux permet d'obtenir conjointement les qualités de ces deuxliants.
Le ciment lui procure de la résistance, tandis que la chaux lui apporte de la souplesse.
L’usage de ces deux liants donne un mortier résistant, une prise plus rapide graceau
ciment, suffisamment gras et onctueux grace a la chaux. Le tout lui procure une facilité de prise
en main. Généralement, on utilise la chaux et le ciment par parties égales ; mais on mettra une

quantité plus ou moins grande de I'un ou de l'autre suivant lI'usage et la qualité recherchée.

Sable Ciment
M + MORTIER
Zo ok DE CIMENT
Sable Chaux
MORTIER
DE CHAUX
Sable Ciment Eau
Chaux
- MQRTIER
+ + ~ BATARD

Figure 1.2. Différente type de mortier. [4].


https://www.expert-ravalement.fr/prix-ciment-prompt/
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1.6. Les différents mortiers en fonction de I’usage

1.6.1. Le mortier-ciment

Ce matériau sera utile pour toutes les constructions classiques (murs, chapes, etc.), qui ne
nécessitent pas 1’usage d’un mortier spécifique. L’avantage du ciment est qu’il profite
d’une excellente résistance a la compression. Il durcit également plus vite que la plupart des

autres solutions.

Les dosages courants sont de ’ordre de : 300 a 400 kg de ciment pour 1 m® de sable. De

plus un dosage en ciment insuffisant les rend pratiguement imperméables. [4].

1.6.2. Le mortier hydrofuge

Comme son nom I’indique, le mortier hydrofuge est un mortier résistant a 1’eau, qui

permet d’éviter les problémes d’humidité sur une surface. Il permet de :

- Boucher des fissures,
- Enduire un mur,
- Réaliser des chapes.

On I’utilise avant tout dans les lieux humides (salle de bain, extérieur, etc.) ou encorepour

concevoir des réalisations étanches, comme un bassin de piscine.

1.6.3. Le mortier réfractaire

Le mortier réfractaire est un mortier résistant aux hautes températures. Selon les

préparations, il peut généralement résister a des températures de 900° ou moins.

En toute logique, il est uniquement utilisé pour les constructions qui sont exposées a cetype

de températures, a savoir pour le montage et le jointement des :

- Foyers de cheminée,
- Des barbecues magonnes.

Ce matériau protege ainsi les joints et la structure des constructions exposees aux flammes et

a la chaleur. 11 n’est cependant jamais utilisé sur des constructions qui n’en ont pas besoin ?
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1.6.4. Le mortier de chaux

La chaux est I’'un des liants les plus utilisés dans les anciennes constructions. A tel point
qu’on utilise encore fréquemment des mortiers a la chaux.

Il faut dire que ce type de mortier permet au mur de mieux respirer et dispose égalementde
capacités hydrofuges (idéales pour les pieces humides).

L’usage de chaux dans un mortier permet généralement une application plus facile, gracea
un temps de séchage un peu plus long. Ces mortiers sont cependant plus complexes a doser

quele ciment.

1.6.5. Le mortier batard

Le mortier dits "batard" est un mortier qui utilise a la fois deux types de liants différents

(ciment + chaux ou deux ciments différents), généralement, a parts égales.

Un mortier batardé (a base de chaux) permet de tirer parti des avantages des deux liants.
Plus adhérent et plastique que le ciment pur, il résiste mieux a la fissuration : le bon

compromis pour la brique de terre cuite, la pierre mi-tendre.

1.6.6. Le mortier-colle ou ciment-colle

Il s’agit, comme son nom I’indique, d’un mortier adhésif, qui permet de coller un

revétement contre un mur ou un sol.

Ce matériau est utilisé pour coller des plaquettes de parement, des carrelages muraux ouau
sol, ou encore des dalles. Selon le mortier-colle choisi, I’utilisation peut se faire en intérieur

et/ou en extérieur.

1.7. Méthodes de préparation des mortiers

1.7.1. Préparation manuelle

Il faut tout d'abord, avec la pelle, mélanger a sec le sable et liant aussi parfaitement que
possible et former ensuite au milieu du mélange une cuvette qui recevra I'eau de gachage. La

masseest humectée progressivement puis malaxée a lI'aide d'un robot a mortier.

Cependant il faut savoir :


https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-plastique-13438/
https://www.futura-sciences.com/maison/dossiers/maison-materiaux-construction-modernite-tradition-960/page/5/
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- Que le mélange a sec doit étre fait soigneusement pour que le liant soit parfaitement

réparti dans toute la masse du sable.

- Que I'eau doive étre versée en plusieurs fois, d'abord pour la commodité et la qualité du
mélange, ensuite parce qu'il est facile d'ajouter un peu d'eau alors gu'on ne peut pas en

enlever. [4].

e
S

Figure 1.3. Exemple d’une fabrication des mortiers a la main [5].

1.7.2. Fabrication mécanique

La fabrication des mortiers se fait a lI'aide des engins appelés bétonniéres. Avec certains

modeles, le mélange doit étre fait a sec, en partie avant l'introduction dans le tambour

mélangeur ou il est mouillé convenablement.
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Figure 1.4. Exemple d’une fabrication des mortiers mécanique. [6]

Dautres font elles-mémes le mélange complet : on introduit soitdirectement dans le tombeur,
soit dans une benne, I'ensemble des éléments constitutifs du mortier. L'opération ne dure que

quelques minutes, elle est beaucoup plus rapide et moins pénible qu’a lamain.

1.8. Les caractéristiques de mortier

Elles sont nombreuses. A savoir :

- Résister a I'écrasement en répartissant régulierement les pressions ;

- Etre compact : pour éviter Iinfiltration des eaux dans les ouvrages, et accroitre la résistance
mécanique ;

- Etre imperméable : pour obtenir un maximum d’étanchéité des joints de magonnerie, et des
enduits ; Adhérer aux matériaux : pour mieux transmettre les charges, ou créer un écran
durable contre les intempéries ;

- Conserver un volume constant pendant la prise et le durcissement pour éviter les tassements
ou les dislocations des ouvrages ;

- Résister aux agents agressifs d'une atmosphére ou d’un sol pollué ;
- Etre ouvrable, afin que 1’exécutant puisse le mettre en place dans les meilleures conditions ;

- Conserver toutes ses qualités, et notamment la permanence de la résistance. De quoi
dépendront tous ces qualités ? des constituants : de leur nature ; De leur dosage. [7]

10
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| .9. Introduction

Le renforcement des matériaux de construction a I’aide des déchets diminue les problémes du

béton.

Définition du terme « déchet » : La Loi N°01-19 du 12/12/2001 relative a la gestion, au
contrble et a I'élimination des déchets arréte (officiellement) les définitions des différents

types de déchets comme suit :

« Déchets : tout résidu d'un processus de production, de transformation ou d'utilisation et plus
géneralement toute substance, ou produit et tout bien meuble dont le propriétaire ou le
détenteur se défait, projette de se défaire, ou dont il a I'obligation de se défaire ou de I'éliminer.
» (PNUD-MATE,2008) [8].

1.9.1. Classification des déchets

1.9.1.1. Déchets ménagers et assimilés : La Loi
n° 28- 00 relative a la gestion des déchets et a
leur élimination définit les déchets assimilés aux

déchets ménagers comme étant :

« Tout déchet provenant des activités S : , S
= ‘;_}:/ - > Q-‘ o - \

économiques, commerciales ou artisanales et _ T
Figure 1.5. Déchets ménagers et assimilés.[11].

qui par leur nature, leur composition et leurs
caractéristiques, sont similaires aux déchets
ménagers » [9] (Figure 1.5).

1.9.1.2. Déchets des Activités Economiques (DAE)
sont constitués de « tout déchet, dangereux ou non
dangereux, dont le producteur initial n’est pas un

ménage ». IIs proviennent de I’ensembledes secteurs

de production : agriculture, péche, construction, Figure 1.6. Déchets des Activités
artisanat, secteur tertiaire, commerce [10] (Figure Economiques (DAE) [12].
1.6).

11
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1.9.1.3. Déchets industriels : sont typiquement les
déchets générés par les entreprises appartenant a
différents secteurs d’activités économiques tels que
les industries manufacturiéres, la construction, les

services et I’agriculture [13] (Figure 1.7).

1.9.1.4. Déchets médicaux et pharmaceutiques :
tout déchet issu des activités de diagnostic, de suivi et
de traitement préventif, palliatif ou curatif dans les
domaines de la médecine humaine ou vétérinaire ou
des activités des hoépitaux publics, des cliniques, des
établissements de la recherche scientifique, des
laboratoires d'analyses opérantdans ces domaines et
de tous établissements similaires [13] (Figure 1.8).
1.9.1.5. Déchets agricoles ou végétal : qui provient de
I'agriculture, de la sylviculture et de I'élevage,
constitué de déchets organiques et de déchets
dangereux [15](Figure 1.9).

1.9.1.6. Les déchets organiques : sont des déchets
provenant de matiéres d'origine animale ou végétale
(alimentaires, verts, agricoles, issus des industries
agroalimentaires ou de la restauration), et
composent une grande partie des déchets ménagers
[15] (Figure 1.10).

Figure 1.7. Déchets industriels [14].

o '_. .-l:, .: "\/

Figure 1.8. Déchets médicaux et
pharmaceutiques [16].

e e .-' /r""_; -
Figure 1.9. Déchets agricoles [17].

Figure 1.10. Les déchets organiques [18].

Dans notre étude bibliographique, on s’intéresse aux fibres végétales. Ce type de renfort

permet d’améliorer les caractéristiques mécaniques des composites comme la résistance a

I’impact et a la rupture. [19].

1.10. Fibres végetales

1.10.1. Définition de la fibre végétale

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composées de cellulose,

12
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matiere protéique brute, de lipide et de matiéres minerales. Les proportions de ces
constituants dépendent énormément de I’espéce, de 1’age et des organes de la plante. [20].

1.10.2. Classification des fibres végétales

Les fibres naturelles peuvent étre classées selon leur origine en fibres animales, minérales et
végétales (VF). Ces dernieres, également connues sous le nom de fibres lignocellulosiques en
raison de leurs composants principaux étant la cellulose, I'némicellulose et la lignine [21] sont

classées selon leur composition chimique en fibres de bois et non ligneuses.

Les fibres de bois contiennent une plus grande quantité de lignine que les fibres non ligneuses
et peuvent étre divisées en fibres de bois résineux (Soft Wood fibers) ou de bois dur (hard
Wood fibers).

Les fibres de résineux peuvent étre trouvées dans les pins, les sapins, etc., et les fibres de bois
durs se trouvent dans le bouleau, I'eucalyptus, le hétre, etc. Les fibres non ligneuses couvrent
quatre grandes catégories selon la partie de la plante ou se trouvent les fibres (p. Ex. Fibres
libériennes, graines, feuilles, tiges et roseaux) [22]. Figure 1 montre des exemples de fibres

naturelles et leur classification [23].

Il existe plusieurs critéres de différentiation des fibres :

- Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent étre classees
en fibres de tiges (Kénaf, jute, lin, ramie), et de feuilles (Sisal, abace, paille de graminée).
[24].

- Suivant leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on peut
distinguer les fibres ligneuses (dures et rigide provenant de matériels ligneux tels que le bois
d’ceuvre, les résidus de I’industrie du boiset les fibres non ligneuses (douces, souples, issues
de vegétaux non ligneux souvent annuels relativement moins riches en lignine tels que le
kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin). [25].

- Suivant leur longueur, les fibres vegétales peuvent étres groupés en deux catégories : fibres
longues, dites libérienne, provenant des tiges et d’écorcede tiges de plantes annuelles. Elles
sont douces, tandis que les fibreslongues issues de feuilles ou de troncs d’arbre sont plus
dures et plus rigides a cause de leur richesse en lignine. Et fibres courtes ou étoupes qui sont

associées aux fibres longues. [24].
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Figure 1.11. Classification des fibres naturelles [25].

1.10.3. Structure de la fibre végétale

Dans une plante, les fibres sont généralement assemblées sous forme de faisceau, d’ou
leurs formes polygonales. La fibre est constituée d'une paroi primaire et d'une paroi
secondaire, la paroi secondaire étant constituée des 3 couches S1, S2 et S3. La couche S2
est la plus épaisse et définit le comportement de toute la fibre. Cette structure multicouche

confére une anisotropie au matériau [26]. Dans une usine,

les fibres sont généralement assemblées sous la forme d'un faisceau, qui a son tour forme
leurs formes polygonales. La structure de la fibre végétale est comparable a un
empilement de plis composites, dont la structure est détaillée a la Figure 2 [27]. Les
parois primaire et secondaire contiennent un cadre formé de micro fibrilles de cellulose

qui est entouré d'une matrice contenant de I'némicellulose et de la lignine [28].
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Figure 1.12. (a) Structure compléte de la fibre de chanvre dans un faisceau.
(b) Structure fibrillaire de la fibre de chanvre [27].

1.10.3.1. La cellulose

La cellulose est un polymere naturel le plus disponible sur terre. Il peut étre trouvé dans de

nombreux domaines de I'industrie, tels que I'emballage, les textiles et le papier, ainsi qu'étre

utilisé comme additif alimentaire. La cellulose est constituée de longues chaines de molécules

unitaires d'anhydride de glucose comptant jusqu'a 15 000 molécules. Les particules

d'anhydride de glucose sont liées entre elles par des liaisons béta [ (1,4)]. La molécule de

cellulose a une formation linéaire en raison de cette configuration de liaison (voir Figure 1.13).

Le degré de polymérisation déterminé par les scientifiques, basé sur le comptage des résidus

de glucane, est d'environ 10000 pour la cellulose de bois [29].

CH,OH H OH H OH
O 0
H
H
H H
OH H OH H OH H
H H
OH H |H H OH
H OH CH,0H CH,OH
L _n

Figure 1.13. Structure moléculaire de la cellulose [29].
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La forme unitaire cellulaire de la cellulose est connue dans la littérature sous différents noms,

tels que microfibrilles, fibrilles élémentaires et protofibrilles. Une telle configuration de

différents composants cellulosiques est illustrée sur la Figure 4 [30].

A4 Cell wall

7

plant cells Cellulose fibrils in a
plant cell wall

Date palm tree
SO 5 CH,OH 2
2 .2 a3

L O CHpOH \OH CH;OH

b \ h
cH.oH rOH HIOH rOH
P,

>
CHyOH OH CHAOH

\ OH
\ 7 3
SHLOH JoH HIOH JOF
2 2
<
O‘C
\OH CH.OH vor | cH.Of
. — B Glucose
| monomer

Figure 1.14. Organisation des composants cellulosiques dans la paroi cellulaire d'une

Cellulose molecules:
microfibrils

fibrevégétale typique [30].

1.10.3.2. L"hémicellulose
L'hémicellulose est un polymeére naturel comme la cellulose, constitué de monomeres

glucidiques. Cependant, I'hémicellulose se compose d'une variété de monomeres glucidiques,
contrairement a I'homopolysaccharide cellulose. Ainsi, les monomeres glucidique,
L’arabinose, le mannose, le galactose, le glucose et 1’xylose. L'hémicellulose ayant des
groupes de ramifications latérales considérables, sa structure est plus ouverte et non
cristalline.

L'hémicellulose est plus hygroscopique que la cellulose et attire plus de molécules d'eau en
raison de sa structure ouverte. Le degré de polymérisation de I'hémicellulose dans le bois est
d'environ 100 a 200, ce qui est tres faible par rapport a celui de la cellulose, qui est de 10 000.
La différence entre les fibres de bois et non ligneuses n'apparait pas dans la teneur en
cellulose, mais elle apparait dans les teneurs en hémicellulose et en lignine. Les fibres non
ligneuses telles que les graminées (blé, mais, riz) contiennent jusqu'a 40% de I'hémicellulose
principale trouvee dans les graminées, tandis que les fibres de bois sont composées de 25% a
35% d'hémicellulose en poids sec. La Figure 5 illustre une molécule d’hémicellulose typique

trouvée dans un type de fibre de bois appelé Arabino Glucuronoxylane (xylane) [29].
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Figure 1.15. Structure de I'némicellulose (xylane) constituée d'un squelette xylopyranose,
avecdes branches latérales d'acide glucuronique (1 — 2) et d'arabinofuranose (1 — 3)
[29].
1.10.3.3. La lignine

La lignine est une macromolécule extrémement hétérogéne qui représente environ 30% du
carbone organique de la biosphére. La lignine est totalement amorphe, et contrairement aux
autres celluloses et hémicellulose & base de glucides, elle contribue a la protection des parois
cellulaires en agissant comme la colle qui retient les cellules. La lignine a une structure
aromatique représentée par trois précurseurs voire la Figure 1.16. La teneur en lignine d'une
fibre végétale varie de 2% a 45% [29, 30].

HO HO HO
/0
H;C
HO HO /O H /0
H;C O H;C
p-Coumaryl alcohol Coniferyl alcohol Sinapyl alcohol

Figure 1.16. Structure des précurseurs de la lignine [29, 30].

1.10.3.4. Pectines

Les pectines jouent un role capital dans ’architecture de la paroi végétale. Ces substances
pectiques sont présentes avec des proportions variées dans la plupart des vegétaux (environ
1% dans le bois). Elles jouent le role de ciment intercellulaire et contribuent & la cohésion des
tissus végétaux [31]. Sur le plan structural, les pectines sont une famille de polysaccharides
complexes qui contiennent un enchainement d’unités d'acide a-D-galacturonique liées entre
elles par des liaisons o (1-4), interrompu par la présence d'unités Lhamnopyranose. Les

pectines portent aussi des subsistances non sucrées, essentiellement le méthanol, 1’acide

17



CHAPITRE I : Recherche bibliographique sur le renforcement des

mortiers cimentaires
d’acide galacturonique avec le méthanol ou 1’acide acétique est une caractéristique qui joue
un réle trés important sur les propriétés physicochimiques des pectines particulierement sur la

formation de gel [32].
1.10.3.5. Extractibles

Ce sont des molécules de faible masse molaire qui remplisse la lumiere des cellules. lls
représentent 2 a 5 % de la masse seche. La plupart de ces extractibles sont solubles dans 1’eau
ou des solvants organiques, d’ou leur dénomination. La composition en extractibles varie en
fonction de I’essence considérée et influe sur la couleur et ’odeur. Il s’agit de tanins, de
pectines, de sucre et d’autres composés [33].

Le tableau suivant présente la composition chimique de quelques plantes a fibres.

Type de Fibre Cellulose Hemicellulose Lignine
Cotton 82,7 5.7 /
Jute 64,4 12 11.8
Zoster 57 28 5
Ramie 68,6 13.1 0.6
Sisal 65,8 12 9.9
Chanvre 57-77 14-17 9-13
Kenaf (ecorce) 77-60,8 20.3-23 10-19
Kenaf (bois) 37-49 18-24 15-21
Résineux 48 15 25.3

Tableau 1.1. Composition chimigue de quelques plantes a fibres [34, 35].

1.10.4. Utilisation des fibres végétales dans la construction

Les fibres de toute nature sont trés employées dans différents ouvrages dans le but
d’améliorer leurs performances mécaniques et physiques.

L’utilisation des fibres végétales dans le renforcement des ciments est relativement récente.
En effet, beaucoup de recherches sont en cours dans le but d’arriver a substituer les fibres
d’amiante par les fibres végétales. Actuellement, les fibres végétales sont de plus en plus
utilisées dans les dalles et la production des tuiles et des dallages de parking ainsi que le
renforcement du pléatre [36].

Par ailleurs, I'utilisation des fibres de polymere, de carbone et d’acier est de plus en plus
pratiquée dans plusieurs domaines et spécialement dans la fabrication des panneaux et dans la
restauration et la réparation des ouvrages anciens endommagés.

Le tableau suivant résume les domaines d’application des fibres
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- Planchers - Trottoirs

- Profilés de portes et - Digues
defenétres. - Signalisations

- Clbtures routieres

- ggrrgzgdee corps - Isolations

- Panneaux décF:)oratifs phoniques.

- Panneaux intérieurs - Palettes

- Garnitures de toit - Tables de pique-
- Panneaux de siéges  unique

- Tablettes arriére - Equipment de

- Planchers de jeux publics

camion

Tableau 1.2. Domaines d’application des fibres végétales [36].

1.10.5. Avantages et inconvénients des fibres végétales

Les fibres naturelles ce sont des bio composites agro sources qui présentent comme tous les

matériaux composites de notre planéte des avantages qui favorisent leur utilisation dans

plusieurs domaines d'application (Civil et Militaire). Ces matériaux verts montrent aussi des

inconvénients qui limitent leur utilisation si aucune amélioration n’a été appliquée sur la fibre

brute [37].

Le tableau 1.3 indique les principaux avantages et les inconvénients des fibres végétales.

Avantages

Inconvenient

Ressource renouvelable et
biodegradable.

Variabilité importante et défauts.

Pas d'émission de COg, en plus elle
absorbe le CO2 émis par les activités
quotidiennes.

Faible durabilité a long terme

Moins abrasive.

Compatibilité entre la fibre et la matrice

Propriétés mécaniques spécifiques
importantes (résistance et rigidité)

Faibles tenues a la température.

Propriétés mécaniques spécifiques
importantes (résistance et rigidité)

Forte absorption de I'humidité.

Production : peu de technologie, ni
d’énergie.

Variations dimensionnelles (gonflement
[rétractabilite).

Non-toxiques : Pas d'allergie ou
d'irritation cutanée lors de la
manipulation.

Nécessite la gestion des stocks, surtoutpour
des applications industrielles.

Peu co(iteux.

Faible densité (Iégére)

Disponible

Tres bonne capacité d'isolation
thermique et acoustique.

Forte capacité d’absorption  d’eau : Le
coefficient d’absorption de la fibre de Banane,
Chanvre, Sisal, Palmier dattier, Lin et Noix
de coco est respectivement d’environ 407, 158,
149, 140, 136, et
120%, [38] [39].
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1.10.6. Points de faiblesse
- La température de mise en forme de ces matériaux est limitée, une température trop élevée

pourrait endommager les fibres.

- Les fibres sont hydrophiles et peuvent donc absorber de 1’eau en grande quantité. Cela peut
donc causer un gonflement des parois cellulaires et I’humidité peut créer des moisissures. Une
autre conséquence est la mauvaise compatibilité entre les fibres et la matrice cimentaire. Cela
provoque une forte absorption d'humidité entrainant des changements dimensionnels dans les
fibres a base de lignocellulose.

- La dispersion des propriétés en termes de rigidité ou de résistance mécanique,
principalement causée par la difficulté a estimer de maniére exacte les dimensions de lasection
transversale car elle varie sur toute sa longueur.

- L’origine naturelle de fibres fait que leurs propriétés sont assez variables. La variété dela
plante, la densité de la plantation, la qualité de la terre, le climat, 1’exposition au soleil, la

fertilisation, ....

- L’influence de I’apport en eau durant la croissance influence les propriétés mécaniques des
fibres. Par exemple, les fibres de lin cultivées en France peuvent avoir un module d’Young
longitudinal qui varie entre 43,9 et 61,1 GPa, avec des valeurs de résistance etd’allongement a
la rupture moyennes de 945 +/- 200 MPa et 2,07 +/- 0,45 % respectivement. Malgré cette
dispersion, les fibres de lin possedent des propriétés mécaniques spécifiques similaires

voire supérieures a celles des fibres de verre, grace aleur faible masse volumique.

Contrainte g . )
Elongation
rupture o
p(g/cm3) E (GPa) (%) Références
(MPa)
40-85 800-2000 2.4-3 [55]
58 1339 3.27 [56]
Lin 14 71 1381 2.1 [57]
77 1795 2.4 [8]
Verre 2.54 72-73 2000-2400 3 [58]

Le plus grand probleme de ce type de fibre est sa durabilitt en milieu alcalin, en

Tableau 1.4. Propriétés mécaniques du lin et du verre.
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particulier dans les matrices de ciment [40].

1.10.7. Fibres de Diss (Ampélodesmos mauritanicus)
1.10.7.1. Généralites

La fibre Diss (Ampélodesmos mauritanicus), est une herbe vivace. Il existe en abondance a
I’état sauvage sur le pourtour du bassin méditerranéen et 1’ Asie occidentale et au sud-ouest de
I’Amérique du Nord. 11 est utilisé auparavant dans la réalisation des habitations anciennes en
raison de ses qualités mécaniques et hydriques et en tant que fibre pour la fabrication de tapis.
[41]

Figure 1.17. Herbe de Diss Ampélodesmos mauritanicus. [42]

1.10.7.2. Description de Diss (ampélodesmos mauritanicus)

Graminée vigoureuse aux longues feuilles linéaires persistantes, vert foncé, sont décoratives
toute I'année. Les inflorescences trés hautes au-dessus de la touffe sont d'abord vert-jaune en
mai, puis dorées en automne. Cette graminée se plait au soleil et pousse mieux dans des sols
sableux, caillouteux ou argileux qui sont modérément humides. Sa hauteur peut atteindre 3
métres environ (Figure 1.17). L'utilisation de cette herbe dans les composites permet de
préserver les ressources non renouvelables et d’ouvrir de nouveaux marchés. [41]

1.10.7.3. Nomenclature

Le tableau 1.5 regroupe la classification scientifique de la plante :
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Tableau 1.5. Classification scientifique de la plante Diss. [41]

Genre Espece Sous-famille | Famille Ordre

Ampelodesmos | Mauritanicus Stipoideae Poaceae Poales

1.10.7.4. Composition chimique des fibres de diss

Le Tableau 1.6 donne la composition chimique et les proportions en pourcentage de chaque

substance (cellulose, lignine, hémicelluloses, pectine et cire) des fibres végétales

Tableau 1.6. Composition chimique de fibres végétales. [42]

Matiéres seches 91.8

Matiéres minerals 114

Matieres organiques 80.3

Composition Constituants extractibles 12.10

de la matiére organique (Cire, graisse)
Pectine 11.85
Lignine 16.80
Hémicellulose 15.15
Cellulose 44.10

1.10.7.5. Matrice cimentaire et fibres végétales

Les fibres naturelles ont été utilisées depuis l'antiquité comme renfort dans diverses
applications telles que I'habitation et la poterie. Toutefois, ces vingt derniéres années, elles ont
commencé a étre largement utilisées dans le secteur des composites a base cimentaire, que ce
soit dans le domaine du batiment ou en science des matériaux, suscitant ainsi un grand intérét
[43].

1.11. Conclusion

L'utilisation de fibres comme renforcement dans les matrices cimentaires présente de
nombreux avantages pour le secteur du batiment, en particulier dans les pays en voie de
développement. Les fibres végétales et de bois sont des matériaux abondants, peu codteux et
facilement disponibles, ce qui rend leur utilisation économiquement viable. De plus, leur
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résistance en flexion et en traction, tout en réduisant les risques de fissuration et de
fragmentation. Cependant, il est important de noter que les propriétés mécaniques des
composites renforcés par des fibres dépendent de nombreux facteurs tels que la nature, la
taille et la distribution des fibres, ainsi que leur taux de renforcement. Il est donc nécessaire
d'effectuer des études approfondies pour optimiser leur utilisation en fonction des besoins

specifiques de chaque application.
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I1.1. Introduction

Les plans d'expériences peuvent étre consideres comme des techniques d'optimisation des
processus qui possedent des entrées contr6lables et des sorties mesurables. Ces plans sont
utilisés aussi bien dans les scenarios de production que de conception.[44]

La compréhension de la méthode des plans d'expériences s'appuie sur deux notions
essentielles, celle d'espace expérimental et celle de modélisation mathématique
des grandeurs étudiées. [45]

Au début des années 1920, Ronald Fisher a introduit une technique statistique appelée le plan
d'expériences. Cette méthode a été développée dans le cadre de recherches agronomiques
pour étudier I'impact de variables telles que la quantité de pluie, d'eau et de rayons solaires sur
les rendements des cultures. Les plans d'expériences sont des techniques d'optimisation des
processus qui permettent de contrdler les variables d'entrée et de mesurer les résultats. Ces
plans sont utilisés dans les scénarios de production et de conception. La méthode des plans
d'expériences est basée sur deux concepts fondamentaux : I'espace expérimental et la

modélisation mathématique des variables étudiées [44].
11.2. Notions de base

L’expression « plan d’expériences » contient deux notions :

— Lanotion de « plan »,

— Lanotion d” « expériences ».

I1.2.a. Notion de « plan » Ce terme renvoie aux mots planification, organisation et

exploitation :

— Planification : action de diriger suivant un plan déterminé ;
— Organisation : action de préparer en vue d’un but précis ;
— Exploitation : action de tirer profit d’une chose (ici des expériences).
11.2.b. Notion d’« expériences »
Modification volontaire des parameétres d’un systéme pour en observer ou en mesurer les

effets. [46]

11.3. Plans d’expériences
11.3.1. Définition
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Les plans d'expériences permettent d'organiser au mieux les essais qui accompagnent une
recherche scientifique ou des études industrielles. Ils sont applicables & de nombreuses disciplines
et & toutes les industries a partir du moment ou I’on recherche le lien qui existe entre une grandeur

d’intérét (réponse) et des variables(facteur).

Avec les plans d'expériences on obtient le maximum de renseignements avec le minimum
d'expériences. Pour cela, il faut suivre des regles mathématiques et adopter une démarche
rigoureuse. 1l existe de nombreux plans d'expériences adaptés a tous les cas rencontres par un

expérimentateur.

Les plans d'expériences sont une méthode qui permet d'optimiser les essais menes dans le cadre de
la recherche scientifique ou des études industrielles. Ils peuvent étre appliqués a une grande variété
de disciplines et d'industries, dés lors qu'il est nécessaire d'analyser la relation entre une grandeur
d'intérét (la réponse) et des variables (les facteurs). Cette approche permet d'obtenir le maximum
d'informations avec le minimum d'expériences en suivant des regles mathématiques et une
démarche rigoureuse. Il existe de nombreux plans d'expériences adaptés a toutes les situations

auxquelles un expérimentateur peut étre confronté. [47]

11.3.2. But d’un plan d’expérience

Dans le but d'optimiser le nombre des essais, et par suite le temps et le colt de réalisation des
essais, nous avons utilisé une approche statistique pratique et informatisée dite « plans
d'expériences ». L'utilisation de cet outil demande une connaissance préalable de son principe
et de son mode de fonctionnement. Pour cela et avant d'entamer la procédure
expérimentale.[48] Un plan d’expériences permet de connaitre le comportement d’un

systéme, ¢’est-a-dire de :

— Connaitre les facteurs qui ont le plus grand impact sur les résultats (sur la conformité d’un
produit).[46]

— Dans l'objectif d'optimiser le nombre d'essais, le temps et les colts de realisation, nous
avons opté pour une approche statistique pratique et informatisée appelée « plans
d'expériences ». L'utilisation de cet outil requiert une compréhension préalable de son
principe et de son fonctionnement, avant de débuter la procédure expérimentale [48]. Les
plans d'expériences permettent d'analyser le comportement d'un systéme, en identifiant les
facteurs ayant le plus grand impact sur les résultats, tels que la conformité d'un produit
[46].
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11.3.3. Définir les sorties (Réponses)

La réponse Y (variable de sortie) correspond a un parametre de sortie du systeme étudié. Une
réponse doit étre représentative, quantifiable et la moins dispersée possible pour des variables
d’entrées maitrisées et constantes. Pour appliquer la méthodologie des plans d’expériences, il est
conseillé d’avoir une réponse exprimée sous forme quantitative. En effet, les méthodes d’analyses
des résultats d’essais telles que I’analyse de variance ou I’analyse de régression au sens des
moindres carrés, s’appuient sur des données exclusivement quantitatives. Par ailleurs, les réponses
qualitatives comme par exemple la morphologie d’un dépot (lisse, poreux...etc.) qui n’est pas un
critére quantitatif, pourront s’interpréter a partir d’'un codage spécifique des modalités des

réponses.[49]

La variable de sortie Y représente un paramétre du systéme étudié, qui doit étre représentatif,
quantifiable et avoir la plus faible dispersion possible pour des variables d'entrée constantes et
maitrisées. Pour appliquer la méthodologie des plans d'expériences, il est recommandé d'exprimer la
réponse sous forme quantitative. En effet, les méthodes d'analyse des résultats d'essais telles que
l'analyse de variance ou l'analyse de régression au sens des moindres carrés s'appuient sur des
données exclusivement quantitatives. Toutefois, les réponses qualitatives, telles que la morphologie
d'un dépdt (lisse, poreux, etc.) qui ne peut étre mesurée quantitativement, peuvent étre interprétées a

partir d'un codage spécifique des modalités des réponses [49].

11.3.4. Définir les entrées (facteurs)

Un parameétre d’entrée d’un systéme (variable d’entrée) est appelé facteur X. Ce facteur est une
cause possible de variation de la réponse Y. Le choix d’un facteur se fait souvent en plusieurs
phases : une phase de recensement faisant appel a la créativité du groupe, une phase de classement
et une phase de sélection ou les modalités des facteurs devant étre étudiés de fagon prioritaire seront
définies.[49]

Un paramétre d'entrée d'un systeme, également appelé variable d'entrée, est désigné comme facteur
X. Ce facteur peut étre une cause potentielle de variation de la réponse Y. Le choix des facteurs est
généralement réalisé en plusieurs étapes : une phase de recensement qui sollicite la créativité du
groupe, une phase de classement, ainsi qu'une phase de sélection ou les modalités des facteurs a

étudier en priorité sont définies [49].

11.4. Choix de la méthode d’expérimentation
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La méthode d’expérimentation choisie doit faciliter I’interprétation des résultats. Elle doit
également minimiser le nombre des essais sans toutefois sacrifier la qualité. La théorie des
plans d’expériences assure les conditions pour lesquelles on obtient la meilleure précision
possible avec le minimum d’essais. On a donc le maximum d’efficacité avec le minimum

d’expériences et par conséquent le colit minimum.[50]

La meéthode d'expérimentation sélectionnée doit faciliter I'interprétation des résultats et
minimiser le nombre d'essais, tout en garantissant la qualité des résultats obtenus. La théorie
des plans d'expériences permet de trouver les conditions optimales pour obtenir la meilleure
précision possible avec le minimum d'essais. Cette approche permet d'obtenir le maximum

d'efficacité avec le minimum d'expériences, ce qui se traduit par un colt minimal [50].

11.5. Comment l'utiliser ?
Etapes :

e Identifier la facon dont la qualité du " produit " a mettre au point peut se mesurer ;

e Choisir l'indicateur le plus pertinent pour analyser la réponse pendant
I'expérimentation ;

e Identifier les différents paramétres qui influencent le résultat. Ils s'appellent
couramment les facteurs ;

e Définir le nombre de valeurs a étudier pour chaque facteur ;

e En déduire le type de plans a realiser (il dépend du nombre de facteurs, du nombre de
valeurs) ;

e Effectuer les essais en respectant les variations de facteurs et de niveaux mentionnées
dans le plan ;

e Analyser et interpréter les résultats (I'analyse de variance et le calcul de régression
linéaire sont réalisables avec des logiciels spécifiques) ;

e Modéliser la réponse en fonction de tous les parametres ;

e Valider la modélisation par des expériences aléatoires de vérification ;

e Ajuster les facteurs pour optimiser la réponse en fonction de la modélisation

retenue.[51]

11.6. Notion d'espace expérimental

Un expérimentateur qui lance une étude s'intéresse a une grandeur qu'il mesure a chaque

essai. Cette grandeur s'appelle la réponse, c'est la grandeur d'intérét. La valeur de cette
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grandeur depend de plusieurs variables. Au lieu du terme « variable » on utilisera le mot
facteur. La réponse dépend donc d’un ou de plusieurs facteurs. Le premier facteur peut étre
représenté par un axe gradué et orienté (Figure 1). La valeur donnée a un facteur pour réaliser
un essai est appelée niveau. Lorsqu'on étudie I'influence d'un facteur, en général, on limite ses
variations entre deux bornes. La borne inférieure est le niveau bas, la borne supérieure est le

niveau haut.[45]

Domaine du facteur

. / ) Facteur 1
>

Niveau bas -1  +1 ]
Niveau haut

Figure I11.1. Le niveau bas du facteur est noté par - 1 et le niveau haut par +1.

Le domaine de variation du facteur est constitué de toutes les valeurs comprises entre le

niveau bhas et le niveau haut.

L'ensemble de toutes les valeurs que peut prendre le facteur entre le niveau bas et le niveau
haut, s'appelle le domaine de variation du facteur ou plus simplement le domaine du facteur.

On a I'habitude de noter le niveau bas par —1 et le niveau haut par +1.

S'il y a un second facteur, il est représenté, lui aussi, par un axe gradué et orienté. On définit
comme pour le premier facteur, son niveau haut, son niveau bas et son domaine de variation.
Ce second axe est disposé orthogonalement au premier. On obtient ainsi un repere cartésien
qui définit un espace euclidien a deux dimensions. Cet espace est appelé I'espace
experimental (Figure 2).

Facteur 2

Espace expérimental

» Facteurl

Figure 11.2. Chaque facteur est représenté par un axe gradué et orienté. Les axes des facteurs
sont orthogonaux entre eux. L'espace ainsi défini est I'espace expérimental.
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Le niveau x; du facteur 1 et le niveau x. du facteur 2 peuvent étre considérés comme les
coordonnées d'un point de l'espace expérimental (Figure 11.3). Une expérience donnée est
alors représentée par un point dans ce systeme d'axes. Un plan d'expériences est représenté

par un ensemble de points expérimentaux.

Le regroupement des domaines des facteurs définit le « domaine d’étude ». Ce domaine
d'étude est la zone de I'espace expérimental choisie par I'expérimentateur pour faire ses essais.
Une étude, c'est-a-dire plusieurs expériences bien définies, est représentée par des points

répartis dans le domaine d'étude (Figure 11.4).

Facteur 2

- _l, —  Espace expérimental

» Facteur 1

Figure 11.3. Dans I'espace expérimental, les niveaux des facteurs définissent des points
expérimentaux.

Cette facon de représenter une expérimentation par des points dans un espace cartésien est

une représentation géométrique de I'étude.

'y
+1 8 8
¢ ¢
p @
=Y 6 Y
-1 A v
. Facteur1
-1 +1

Figure 11.4. Les points expérimentaux sont disposés dans le domaine d'étude défini par
I'expérimentateur.
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Les définitions qui ont été données s'appliquent bien aux variables continues. Mais il existe
d'autres types de variables. 1l y a les variables discrétes comme par exemple des personnes :
Julien, Arthur, Louis, Simon et Nathan. On peut encore parler d'espace expérimental mais il
n'aura pas les mémes propriétés que I'espace des variables continues. Il y a également les
grandeurs ordonnables comme par exemple, des distances qui peuvent étre courtes, moyennes
et longues. La aussi, la notion d'espace expérimental existe toujours mais cet espace posséde
des propriétés différentes des deux premiers.

I1.7. Notion de surface de réponse

Les niveaux x; représentent les coordonnées d'un point expérimental et y est la valeur de la
réponse en ce point. On définit un axe orthogonal a I'espace expérimental et on l'attribue a la
réponse. La représentation géométrique du plan d'expériences et de la réponse nécessite un
espace ayant une dimension de plus que I'espace expérimental. Un plan a deux facteurs utilise
un espace a trois dimensions pour étre représenté : une dimension pour la réponse, deux

dimensions pour les facteurs.

A chaque point du domaine d'étude correspond une réponse. A I'ensemble de tous les points
du domaine d'étude correspond un ensemble de réponses qui se localisent sur une surface

appelée la surface de réponse (Figure 11.5).

Les niveaux Xxi représentent les coordonnées d'un point expérimental, tandis que y correspond
a la valeur de la réponse en ce point. Pour représenter la réponse, on définit un axe orthogonal
a l'espace expérimental. La représentation géométrique du plan d'expériences et de la réponse
nécessite un espace ayant une dimension de plus que l'espace expérimental. Par exemple, un
plan a deux facteurs utilise un espace a trois dimensions pour étre représenté : une dimension
pour la réponse et deux dimensions pour les facteurs. Chaque point de I'espace expérimental
correspond a une réponse, et I'ensemble de tous les points du domaine d'étude correspond a un
ensemble de réponses qui se localisent sur une surface appelée la surface de réponse (voir
Figure 11.5).

Le nombre et de I'emplacement des points d'expériences est le probleme fondamental des
plans d'expériences. On cherche a obtenir la meilleure précision possible sur la surface de
réponse tout en limitant le nombre d’expériences. Elle vient pour enrichir les méthodes des
plans d’expériences en apportant une amélioration considérable aux plans factoriels complets

et fractionnaires. [4]
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Le choix du nombre et de I'emplacement des points d'expériences constitue le probleme
fondamental des plans d'expériences. L'objectif est d'obtenir la meilleure précision possible
sur la surface de réponse, tout en limitant le nombre d'essais necessaires. L'approche D-
optimal est une méthode qui améliore considérablement les plans factoriels complets et

fractionnaires, en enrichissant les méthodes des plans d'expériences [47].

Réponse

Facteur 2/
/‘/
T A op
Cc
v//
/'// e
/ ’
'1/'”” ,.' . 2EL
¥ R | B Facteur 1
-1 +1

Figure 11.5. Représentation graphique d'une surface de réponses.
11.8. Différents types des plans d'expériences

11.8.1. Plan factoriel complet

La réalisation d’un PE peut étre trés simple ou trés compliquée suivant le nombre des facteurs
étudiés et les hypothéses formulées. L’étude d’un plan complet consiste a étudier toutes les
combinaisons possibles des facteurs pris en considération dans 1’expérience. On note ce plan
XX, ce qui signifie que cette expérimentation concerne un systéme comportant k facteurs a X
niveaux. Le principal inconvénient d’une telle méthode réside dans le nombre d’expériences
nécessaires, vite dissuasif lorsque k devient important. Pour étudier une réponse y en fonction
de k facteurs, les expériences correspondant a toutes les combinaisons possibles des facteurs

sont réalisées.

Par exemple, pour deux facteurs a deux niveaux, le nombre de combinaisons possibles
entraine 22 = 4 configurations (Tableau 11.1). Dans le cas d’un plan comportant des facteurs

ayant des niveaux différents, le calcul du nombre d’expériences du plan complet est effectué
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de maniére similaire. Par exemple, pour un plan complet de 3 facteurs a 2 niveaux et 4

facteurs a 2 niveaux, 23 x 24 = 128 expériences sont nécessaires. [52]

Facteurs
- Réponse
N° essal Facteur A Facteur B
1 -1(niveau bas) -1 Y1
2 +1(niveau haut) -1 Y2
3 -1 +1 Y3
4 +1 +1 Y4

Tableau 11.3. Plan factoriel complet 22 pour deux facteurs (A, B) a deux niveaux.
11.8.2. Plans factoriels fractionnaires

Le principal inconvénient des plans factoriels complets est le nombre excessif d’essais a
réaliser lorsque le nombre de facteurs devient important. La question est alors de savoir s’il
est possible d’estimer les coefficients du modéle avec une précision acceptable sans pour
autant réaliser tous les essais du plan factoriel. Les travaux de Box et Hunter (1978) [52]
d’une part et Taguchi (1987) [53] d’autre part a débouché sur les plans fractionnaires
présentés sous forme de tables standards en fonction des éléments que 1’on souhaite prendre
en compte dans 1’expérimentation et qui concernent les facteurs, les valeurs (ou niveaux) de
ces facteurs, et les interactions entre facteurs [54] [55] [52]. L'hypothese faite dans
I’élaboration de plans fractionnaires est que certaines interactions sont insignifiantes et
qu'elles peuvent donc étre confondues avec des facteurs dont Il'influence est significative.
L’inconvénient majeur des plans fractionnaires est qu'ils occasionnent par conséquent des
risques potentiels d’erreurs. Les avantages de ces plans résident dans le fait qu’ils sont

beaucoup plus économiques, plus rapides et demandent moins d'essais. [56]

Le principal inconvénient des plans factoriels complets est le nombre excessif d'essais requis
lorsque le nombre de facteurs a étudier devient important. Ainsi, il est nécessaire de
déterminer s'il est possible d'estimer les coefficients du modele avec une précision acceptable
sans réaliser tous les essais prévus dans le plan factoriel. Les travaux de Box et Hunter (1978)
d'une part, et Taguchi (1987) dautre part, ont donneé lieu au développement de plans
fractionnaires présentés sous forme de tables standards comprenant les facteurs, leurs niveaux
et les interactions entre facteurs. L'hypothése sous-jacente a [l'utilisation de plans

fractionnaires est que certaines interactions sont insignifiantes et peuvent donc étre
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confondues avec des facteurs dont I'influence est significative. Le principal inconvenient de
ces plans est le risque potentiel d'erreurs qu'ils impliquent. Toutefois, leurs avantages résident

dans leur économie, leur rapidité et leur nécessité d'un nombre réduit d'essais [56].

11.8.3. Plans pour surfaces de réponses

Les plans examinés précédemment n’avaient que deux niveaux d’étude par facteur et les
modeles mathématiques utilisés étaient du premier degré (avec ou sans interactions) par
rapport a chaque facteur. Ces plans sont les plus employés car ils permettent le criblage des
facteurs et conduisent parfois a des modelisations simples mais suffisantes. Pourtant, il existe
de nombreux cas ou il est nécessaire d’avoir une bonne modélisation des phénomenes etudiés
et ou il faut passer a des modeles mathématiques du second degré. On fait alors appel aux
plans pour surfaces de réponse. Ces plans utilisent des modeles polynomiaux du second degré.
Nous étudierons les trois plus importants plans de ce type : les plans composites, les plans de

Box-Behnken et les plans de Doehlert.[50]

Le modéle mathématique postulé utilisé avec les plans pour surfaces de réponse est un modele

du second degré avec interactions d’ordre 2 :

Les plans d'expériences précédemment présentés utilisaient seulement deux niveaux d'étude
par facteur et des modeles mathématiques de premier degré (avec ou sans interactions) pour
chaque facteur. Ces plans sont couramment utilisés car ils permettent de cribler les facteurs et
conduisent parfois a des modélisations simples mais suffisantes. Toutefois, dans de nombreux
cas, une modélisation plus approfondie des phénomenes étudiés est nécessaire, ce qui
nécessite I'utilisation de modeles mathématiques de second degré. Les plans pour surfaces de
réponse sont utilisés dans ces situations et utilisent des modéles polynomiaux de second
degré. Les trois plans les plus couramment utilisés pour les surfaces de réponse sont les plans

composites, les plans de Box-Behnken et les plans de Doehlert [50].

Le modéle mathématique utilisé avec les plans pour surfaces de réponse est un modéle de

second degreé avec des interactions d'ordre 2 :

Pour deux facteurs :

Vv = ao + aixi1 + a2x2 + ai2xixz + a11Xf + ﬂzzxg + e (11.1)

Pour trois facteurs :
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V=ao+ aix1+ a2x2+ a3¥s + Q12¥1X2 + Q13¥1xs + dzsxaxs + {111?5’12 + ﬁzzxg +
2
assx; + €

(11.2)

11.8.4. Plans de Taguchi

Un plan de Taguchi est un plan d'expériences qui vous permet de choisir un produit ou un
procédé qui fonctionne de maniere plus cohérente dans son environnement d'exploitation. Les
plans de Taguchi partent du principe que les facteurs a l'origine de la variabilité ne peuvent
pas tous étre controlés. Ces facteurs incontrélables sont appelés facteurs de bruit. Les plans de
Taguchi essaient d'identifier les facteurs controlables (facteurs de contréle) qui minimisent
I'effet des facteurs de bruit. Pendant I'expérimentation, vous manipulez les facteurs de bruit de
maniere a imposer une variabilité, puis vous déterminez les paramétres de facteurs de contréle
optimaux qui rendent le procédé ou le produit plus robuste ou plus résistant face a la variation
provoquée par les facteurs de bruit. Un procédé congu dans cette optique produira des
résultats plus cohérents. Un produit concu dans cette optique aura des performances plus

coheérentes, quel gue soit I'environnement dans lequel il sera utilise.

Les plans de Taguchi utilisent des répertoires orthogonaux, qui évaluent les effets des facteurs
sur la moyenne et sur la variation de la réponse. Avec un répertoire orthogonal, le plan est
équilibré de telle sorte que les niveaux de facteurs sont également pondérés. Ainsi, chaque
facteur peut étre évalué indépendamment de tous les autres et I'effet d'un facteur n'influence
pas l'estimation d'un autre facteur. Cela peut réduire la durée et le colt de I'expérience en cas

d'utilisation des plans fractionnés.

Vous pouvez également ajouter un facteur de signal au plan de Taguchi, afin de créer une
expérience a réponse dynamique. Une expérience a réponse dynamique vise a améliorer la

relation fonctionnelle entre un signal et une réponse de sortie.[57]

Un plan de Taguchi est un plan d'expériences qui permet de choisir un produit ou un procedé
fonctionnant de maniére plus cohérente dans son environnement opérationnel. Les plans de
Taguchi supposent que tous les facteurs a l'origine de la variabilité ne peuvent pas étre
contr6lés, et que certains d'entre eux, appelés facteurs de bruit, sont incontrélables. Les plans
de Taguchi cherchent a identifier les facteurs de contréle qui minimisent I'effet des facteurs de
bruit. Pendant I'expérimentation, les facteurs de bruit sont manipulés pour imposer une

variabilité, puis les paramétres de facteurs de contréle optimaux sont déterminés pour rendre
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le processus ou le produit plus robuste ou plus résistant a la variation causée par les facteurs
de bruit. En utilisant cette approche, un processus congu sera plus cohérent, tandis qu'un
produit congu aura des performances plus cohérentes quel que soit I'environnement dans

lequel il sera utilisé.

Les plans de Taguchi utilisent des tableaux orthogonaux pour évaluer les effets des facteurs
sur la moyenne et sur la variation de la réponse. Les tableaux orthogonaux sont équilibrés de
telle sorte que les niveaux de facteurs sont pondérés de maniere égale. Ainsi, chaque facteur
peut étre évalué indépendamment des autres, et I'effet d'un facteur n'influence pas I'estimation
d'un autre facteur. Cette approche peut réduire la durée et le colt de I'expérience, notamment

en utilisant des plans fractionnés.

Il est également possible d'ajouter un facteur de signal aux plans de Taguchi pour créer une
expérience a réponse dynamique. Ces expériences visent a améliorer la relation fonctionnelle

entre un signal et une réponse de sortie.

En résumé, les plans de Taguchi permettent de concevoir des produits ou des processus plus
robustes et plus résistants a la variabilité causée par les facteurs de bruit en identifiant les
facteurs de contrble optimaux. Les tableaux orthogonaux utilisés dans ces plans permettent
une évaluation indépendante des effets des différents facteurs, réduisant ainsi la durée et le

codt de I'expérience.

11.9. Conclusion

Les plans d'expériences sont une méthode d'expérimentation efficace pour la mise au point de
produits, services ou procédés industriels. Cette approche consiste a faire varier
simultanément tous les parameétres plutét que de ne faire varier qu'un seul paramétre a la fois,
permettant ainsi de gagner du temps et de réduire les codts financiers, tout en obtenant des
informations précises sur les effets des différents paramétres étudiés. Les plans d'expériences
peuvent également étre utilisés pour la modélisation mathématique de phénomenes
complexes, en utilisant des plans pour surfaces de réponse et des modéles mathématiques de
second degré. Enfin, les plans de Taguchi sont une méthode spécifique de plan d'expériences
qui permettent d'identifier les facteurs de contréle optimaux pour minimiser l'effet des
facteurs de bruit et rendre un produit ou un processus plus robuste et plus résistant a la

variabilité. Dans l'ensemble, les plans d'expériences sont une méthode puissante pour
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I'optimisation de produits et de processus, permettant d'obtenir des résultats de haute qualité

tout en économisant du temps et des ressources.
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CHAPITRE Il : Matériaux utilises et procédure expérimentale

I11.1. Introduction

Ce chapitre a pour objectif de présenter les différents matériaux de notre étude et les
techniques expérimentales utilisées. On présente en premiére partie les caractéristiques et les
propriétés des matériaux de base utilisés dans la composition des mortiers.

Dans une seconde partie, on exposera les types de traitements utilisés sur la fibre de Diss.
Ensuite, nous décrivons la méthode de formulation et nous présentons les différents essais

réalisés au cours notre étude.

I11.2. Caractérisation des matériaux utilisés

Les caractéristiques physico-chimiques des matiéres premiéres utilisées pour la confection des
mortiers sont présentées ci-apres.

111.2.1. Ciment portland compose

Le ciment utilisé dans ce travail est un ciment portland composée CEM 11/ A-M(S-L)42,5N.
C'est un ciment conforme a la norme NA 442 :2000. Il provient de la cimenterie de Hjar
Souda (Wilaya de Skikda). Ce ciment est obtenu par le mélange de clinker finement broyé
avec certains ajouts. Le sulfate de calcium est ajouté sous forme de gypse en tant que
régulateur de prise. Les analyses concernant sa composition chimique et ses caractéristiques

physico-mécaniques ont été réalisées au laboratoire du fabricant.

Figure I11.1. Sac de ciment utilisé.

111.2.2. Sable
Le sable utilisé est un sable naturel roulé (SN) moyen de couleur jaunatre et de classe (0/4). Il
est issu d'une sabliere située & Oum Ali, dans la wilaya de Tébessa (Algérie).

Lak



CHAPITRE Il : Matériaux utilises et procédure expérimentale

111.2.2.1. Analyses granulométriques : NA 2607 [58]
111.2.2.1.1. But de I’essai

L’analyse granulométrique permet de détecter et miner la grosseur et les pourcentages
pondéraux respectifs des différentes familles de grains constituant 1’échantillon. Elle
s’applique a tous les granulats de dimension nominale inférieure ou égale a 63mm, a

I’exclusion des filets.
111.2.2.1.2. Principe de I’essai analyse granulométrique

L’essai consiste a classer les différents grains constituant 1’échantillon en utilisant une série
des tamis, emboitées les uns sur les autres, dont les dimensions des ouvertures sont
décroissantes du haut vers le bas. Le matériau étudié est placé en partie supérieur des tamis et

le classement des grains s’obtient par vibration de la colonne de tamis.

111.2.2.1.3. Mode opératoire

L’opération du tamisage du sable se fait au moyen d’une tamiseuse ou on place la série des
tamis sur le cercle inférieur du cadre de 1’appareil en suite I’ensemble est serré aux montants
par la couronne supérieure, a I’aide de deux jeux de ressort et vis de blocage. L arrangement de

grain estarrangé par la vibration et choc de la colonne de tamis.
111.2.2.1.3.1. Appareillage spécial pour I'analyse granulométrique (Figure 111.2)

Tamiseuse électrigue.

Série de tamisenmm (4 - 2-1-0.500 - 0.250 - 0.125 - 0,063).
Balance.

Brosse pour nettoyage des tamis.

vV V V V V

Etuve.
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Figure I111.2. Essai de I’analyse granulométrique.

Le tableau I11.2 ci-dessous regroupe les résultats de I’analyse granulométrique

obtenus pour le sable utilisé.

Poids de I'échantillon 1000 g
sec:
Maille Poids Poids tamis | Rufus Rufus
tamis tamis(g) | +Refus partiel (g) | cumulé (g) | Rufus Tamisat
(mm) partiel (g) cumulé (%)| (%)
4 400.2 400.2 0 0 0 100
2 385.7 406.4 20,7 20,7 2,07 79,3
1 338.2 413.8 75,6 96,3 9,63 90,73
0,500 300.3 536 235,7 332 33.2 66,8
0,250 281.1 757.9 467,8 799,8 79,98 20.02
0,125 264.8 413,8 149 948,8 94,88 5,12
0,063 256.6 290,6 34 982,8 98.28 1,72
fond 249.3 266.4 17.1 999,9 99,99 0.01

Tableau I11.2. Analyse granulométrique du sable.

39




CHAPITRE Il : Matériaux utilises et procédure expérimentale
I RN NN} NNhNhNhhh S ———————————————~—~——~—~——~—~—_—_—_—_—~—~—~—~~

Analyse granulométrique

TTamisat(%)
= =
M = [=)] [o2] (=] [
(=] = (=] = (=] =

o

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Mailles (mm)

Figure 111.3. Courbe granulométrique du sable.

111.2.2.2. La masse volumique du sable
111.2.2.2.1. Masse volumique apparent

La masse volumique apparente d'un matériau est la masse volumique d'un metre cube du
matériau pris en tas, comprenant a la fois des vides perméables et imperméables de la

particule ainsi que lesvides entre particules.

La masse volumique apparente d'un matériau pourra avoir une valeur différente suivant

qu'elle sera déterminée a partir d'un matériau compacté ou non compacté.
La masse volumique apparente du sable est donnée par la formule suivante :
f— —_— ¥
F::.!,!'.I,!'.I {ME Mijfl’ (11.1)

M1 : Masse du récipient vide.

M2 : Masse du récipient plus le sable.

Le tableau I1.2 présente les résultats obtenus de ’essai de la masse volumique apparente.
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Figure I11.4. Essai de masse apparente.

111.2.2.2.2. Masse volumique absolue

La masse volumique absolue [pas] est la masse par unité de volume de la matiére qui
constitue legranulat, sans tenir compte des vides pouvant exister dans ou entre des grains
comme montre la figure I1.5.

La formule qui nous permit la détermination de la masse volumique absolue est :

pab= M/(V2-V1) (1n.2)

pap: Masse volumique

absolue ;

M : Masse des grains

solides ;

V1 : Volume de I’eau ;

V2 : Volume total (grains solides + eau).
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Figure I11.5. Essai de masse absolu.

Caractéristiques Valeurs
Masse volumique absolue (g/cm?) 2.56
Masse volumique apparente (g/cm?) 1.54
Module de finesse 2.36
Equivalent du sable visuel (%) 82
Absorption d'eau % 2.66

Tableau I11.3. Caractéristiques du sable utilise.

111.2.3. L’eau de gachage

Pour mélanger notre mortier, nous avons utilisé I'eau du robinet disponible dans notre
laboratoire pédagogique de génie civil et hydraulique de I'Université 8 mai 1945 de Guelma.
Cette eau doit étre conforme a la norme NA 1966 [59]. Et ne doit pas contenir d'impuretés
nocives telles que chlorure, sulfate, matiére organique, nitrates, sodium (Na), sels de
potassium (K) ... etc.

L’utilisation de I’eau potable dans les mortiers est considérée comme une pratique

sécuritaire.

111.2.4. Fibre de Diss

Le Diss (Ampélodesmos Mauritanicus, famille des poacées) est une herbe trésrépandue dans
I’ Afrique du Nord et les régions séches de la Grece a I’Espagne. Cette herbe est utilisée dans
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la réalisation des habitations anciennes de ces régions en raison de ses qualités mécaniques et

hydriques [60].

Figure 111.6. Herbe de Diss.

Le Diss utilisé dans notre étude provient des montagnes de la ville de Guelma.
111.2.5. Adjuvants

C’est un superplastifiant (SP) haut réducteur d'eau « Meda Plast SP40 » & base d'Ether
polycarboxylates, fabriqué en Algérie par la société GRANITEX implantée a Oued SMAR,
conforme a la norme EN 934-2. Sa plage normale d'utilisation est fixée par la fiche technique
de 0.6 a 2.5 % (en extrait sec) du poids de ciment [61].

Les caractéristiques de Meda Plast SP40 sont :

ASPECE....ciieiececee e Liquide.
CoUleUN ... Marron.
PH .o 8.2.
DENSIte........eoeeieiieeeeeee s 1.2 +0.01.
Teneur en chlore.........cccccevveevvennnee. <1g/L.
EXIrait SEC......ovvviriiieieieriecic i 40 %.

111.2.6. Résine

La résine utilisée est une dispersion aqueuse synthétique (SIKALATEX) qui se présente sous
la forme d'un liquide laiteux concentré, parfaitement durable, produit par la société SIKA. Sa
densité est de 1kg/l. 1l s'ajoute directement a I'eau de gachage des mortiers hydrauliques [62].
Selon [63], la teneur en latex (résine) varie entre 10% et 20% par rapport a la masse de
ciment.

Dans cette étude nous avons opté, dans une étape préliminaire, pour un dosage de 10% qui
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nous a conduit & une maniabilité de 22 cm a la table a secousses correspondant a un mortier

fluide. Aprés maintes tentatives par tatonnement, nous avons fixé ce dosage a 7% (du poids de

ciment) pour tous les mélanges correspondant a la maniabilité visée (16 + 2) cm.

SikaLatex"

Figure 111.7. Le Résine utilisé.

111.3. Matériaux de traitement

111.3.1. Hydroxyde de sodium

Appelé également soude caustique, c'est un corps chimique composé minéral de formule
chimique NaOH, qui est a température ambiante un solide ionique, fusible vers 318°C, il se
présente généralement sous forme de pastilles, de paillettes ou de billes blanches ou d'aspect
translucide, corrosives et trés hygroscopiques. Il est trés soluble dans I'eau et légérement
soluble dans I'éthanol. Nous I'avons utilisé dans ce travail pour traiter les granulats de Diss et
améliorer ainsi I'adhérence granulats de Diss-mortier, les détails de traitement sont exposés

dans la section 111.8 qui suit.
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Figure 111.8. Hydroxyde de Sodium (NaOH).


https://fr.wikipedia.org/wiki/Solide_ionique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Hygroscopique
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Composition Quantités mg/kg
Chlorure CI <20
Phosphate PO4* <10
Silicate SiO2 <100
Sulfate SO4™ <30
Al <10
As <2
Ca <10
Fe <10
Hg <1
K <1000
Pb <0.5

Tableau I11.4. Composition chimique du NaOH utilisé dans ce travail [64].

111.3.2. H2SO4

En général, on peut établir qu’un acide est d’autant plus nuisible que les sels de calcium
formés sont plus facilement solubles.

L’acide sulfurique (formule 111.3) est relativement inoffensif, car les sulfates de calcium sont
difficilement solubles dans I’eau. Mais les ions de sulfate jouent en 1’occurrence un role

nuisible pour le béton (gonflement di aux sulfates).

Ca (OH)2 + H2SOs —» CaSO4 + 2H:0 (111.3)

Hydroxyde de calcium + acide sulfurique — sulfate de calcium + eau

L’acide sulfurique réagit donc avec la chaux libre dans le béton et forme du gypse. Cette
réaction est associée a une augmentation du volume du béton. Une action bien plusdestructive
est la réaction entre I’aluminate de calcium et les cristaux formés de gypse. Cesdeux produits

forment ’ettringite (3Ca0.Al203.3CaS04.32H.0) moins soluble dans 1’eau.

L’acide chlorhydrique fait partie des substances treés agressives, car le sel correspondant

(chlorure de calcium) est trés facilement soluble dans I’eau. (Formule 111.4) décrit laréaction

45



CHAPITRE Il : Matériaux utilises et procédure expérimentale

I RN} A} AN} N} NN} N NN} ————————————————————————~—
entre I’acide chlorhydrique et la portlandite.

Ca (OH)2+ 2HCI — CaClL2 +2H0  (111.4)

Les acides inorganiques forts ne réagissent pas uniquement avec 1’hydroxyde de calcium. Ils
attaquent également les autres composants de la pate du ciment durcie, en formant des sels
calciques, aluminiques ou ferriques, ainsi que des acides siliciques colloidaux (gels de silice)
[65].

111.4. Méthodes expérimentales

111.4.1. Plan d'expériences adoptés

Pour aboutir a notre objectif fixé dans cette étude, c'est a dire I'étude du comportement
d'un mortier renforcé par des fibres de Diss traitées par la solution NaOH, il faut tout
d'abord choisir les facteurs et leurs niveaux de variation. Dans notre étude, nous

considérons 4 facteurs et affectons 3 niveaux a chacun d'entre eux.

Ces facteurs sont : le pourcentage des fibres de Diss (%Diss), la longueur de ces fibres (L), le
pourcentage de la solution de traitement (%NaOH) et le temps de traitement (T). Les niveaux

de variation de chaque paramétre sont présentés dans le tableau ci-dessous :

Parametres Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3
Pourcentage de fibres de Diss (%Diss) (%) 1 2 3
Longueur de fibres (L), (mm) 5 10 15
Pourcentage du NaOH (%NaOH) (%) 3 6 9
Temps de traitement (T), (mn) 30 60 90

Tableau I11.5. Niveaux de variation des paramétres de I'étude.

A partir des données du tableau ci-dessus, un plan d'expériences sera adopte, c'est-a-dire une
liste ordonnée d'essais permettant de varier les différents parameétres d'étude. Dans notre cas,

un plan d'expérience de type Box-Behenken L27 sera adopté.
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RuN Factor 1 Factor 2 Factor 3 Factor 4
A : % Diss B : Longueur C : % NaOH D : Temps
1 2 10 6 60
2 2 10 3 30
3 1 5 6 60
4 2 5 6 90
5 1 10 6 90
6 1 10 6 30
7 1 15 6 60
8 3 5 6 60
9 2 15 6 30
10 2 15 9 60
11 3 15 6 60
12 3 10 3 60
13 2 5 9 60
14 2 10 6 60
15 2 10 6 60
16 2 10 9 90
17 3 10 9 60
18 3 10 6 90
19 2 15 3 60
20 2 15 6 90
21 2 5 6 30
22 2 5 3 60
23 1 10 9 60
24 2 10 3 90
25 2 10 9 30
26 3 10 6 30
27 1 10 3 60

Tableau I11.6. Le plan d'expériences.
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Dans ce tableau, chaque ligne corresponde a une expérience a réaliser, donc il faut réaliser 27

essais, conformément aux données du tableau ci-dessus.

111.4.2. Sélection et découpage des fibres
La sélection des fibres se base sur leur couleurs (vert et vert claire). Ensuite onse débarrasse
des fibres qui possédent n’importe quelle tache (blanche, noir, marron, etc.), afin de limiter les

sources de dispersion des résultats.

Figure 111.9. Le Diss choisie.

Le découpage des fibres s’effectue a 1’aide d’une lame rasoir aux longueurs suivante : 5,10 et

15 mm.

Figure 111.10. Les Sections De Découpage Figure 111.11. La machine utilise.
De DISS.

Puis en poser le Diss dans un récipient pendant 24heures.

111.4.2. Préparation des éprouvettes de traction

Plusieurs démarches sont faites pour optimiser les techniques de mesures avant d’adopter la
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présente solution pour la détermination des différents parametres.

Nous avons effectué des essais de traction sur des éprouvettes simples (des fibres découpées
aux longueurs désirés). On a constaté que les fibres glissent ou s’écrasent selon I’effort de
serrage au niveau des mors a cause de leur forme (la fibre de Diss se présente sous forme
d’une feuille enroulée de forme circulaire ou parfois elliptique). Pour remédier a ces

problémes nous avons confectionné des talons aux extrémités des éprouvettes.

Figurelll.12. Fibres de Diss découpées.

La résine de SIKALATEX est la plus adéquate pour 1’élaboration des talons aux extrémités
des éprouvettes. Nous avons préparé éprouvettes de chaque longueur citée précédemment.

111.4.3. Traitements des fibres
111.4.1. Traitements chimiques (traitement alcalin)

Les fibres sont immergées dans une solution alcaline préparée a partir de la dissolution de 5 g
de pastilles d’hydroxyde de sodium NaOH dans 95cm3d’eau distillée. Cette solution a donc
une concentration de 5%. Des solutions de concentrations plus élevées ont un effet trés
néfaste sur les propriétés des fibres traitées. Ces derniéres provoquent la modification de la
structure moléculaire de la cellulose (rupture des chaines de cellulose), ce qui entraine la
chute des propriétés mécaniques) [66].

Les temps de traitement sont 60min, 90min, et 120min selon différente pourcentage de NaOH
(3%, 6%, et 9%).
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Figure 111.13. Préparation de la solution de NaOH.

L’élimination de I’excés de la soude adsorbée sur la surface de la fibre nécessite un ringage
avec de I’eau distillée. La neutralisation de 1’effet de la soude caustique (NaOH) nécessite le
ringage des fibres avec de 1’acide acétique dilué et finalement avec de 1’eau distillée. Enfin les

fibres sont séchées a la température ambiante et étuvées a60° C pendant 24 H.
111.5. Formulation des compositions

Formuler un mortier ou un béton consiste a choisir des constituants et a les proportionner en
vue d’obtenir des propriétés physiques (ouvrabilité, ...... ) et mécaniques (résistance a la
compression, ...... ) répondant a des critéres techniques et économiques autorisent une
meilleure application dans le domaine de la construction. Dans cette partie, nous avons

adapter la méthode de formulation d’un mortier Normalisé.

Cette méthode se base sur une portion de ciment (450 g), trois portions de sable (1350 g),
avec un rapport E/C = 0.5 soit pour le mortier sans fibre de Diss, soit pour les trois autres
mortiers a différent teneur en fibre (3%, 6%, 9%).

111.5.1. Confection des éprouvettes (malaxage et mise en place)

Dans ce travail nous avons confectionnés 17 éprouvettes pour le premier coulage et 28

éprouvettes pour le deuxiéme de dimensions (4 x 4 x 16) cm® dans des moules de dimensions
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respectives.

Ciment(g) Sable(g) Eau(g)

450 1350 225

Tableau I11.7. Dosage de matériaux utilise.

111.5.1.1. Préparation de la pate

111.5.1.1.1. Le malaxage des mortiers

Cette opération influe d'une facon notable sur le produit final. Pour les mortiers, le malaxage a
été effectué a I’aide d'un malaxeur a axe vertical d’une capacité¢ de 5 litres. La palette du
malaxeur pouvant tourner a deux vitesses (lente et rapide). La séquence de malaxage est

conforme a la norme (EN 196-1).

» Les composants secs (ciment, sable, fibre de diss) ont été introduits dans le malaxeur puis

malaxés pendant 3 minutes a vitesse lente afin d’assurer une bonne dispersion des fibres.

» Aprés rajout d’une solution contenant 80% d’eau et de la totalité des deux adjuvants (SP),
pour la deuxieme série on ajoute la résine avec ses deux adjuvants et fait un malaxage a

vitesse lente pendant 2 minutes.

> Les 20% restants de I’eau ont été introduits et le tout a été malaxé pendant 2 minutes a

vitesse lente.
> Un malaxage a vitesse rapide a été finalement adopté jusqu’a 1’obtention d’un

mélangehomogeéne (environ de 2 a 3 minutes).

La consistance de 16 + 2 cm correspondant a un mortier plastique, déterminée par l'essai de la
table a secousses conformément a la norme européenne EN 1015-6, a été verifiée pour tous

les mélanges.
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Figure 111.14. Les étapes pour préparer la pate de mortier avec différent pourcentage de fibre de

111.5.1.2. Confection des éprouvettes
A effectuer immédiatement aprés préparation du mortier.

o Les moules sont bien nettoyés, et bien montés.
. Enduire les parois latérales des moules d’une légére couche d’huile de

décoffrage avant chaque confection des éprouvettes .

o Introduire la premiére des deux couches de mortier dans chaque compartiment.

o Etaler la couche en utilisant la plus grande spatule tenue verticalement.

o Serrer la premiéere couche de mortier par 60 chocs (réglage de la machine).

o Introduire la seconde couche de mortier.

o Etaler la couche en utilisant la petite spatule tenue verticalement.

o Serrer la deuxieme couche de mortier par 60 chocs (réglage de la machine).

o Oter la hausse et enlever 1’excédent de mortier avec la régle plate a araser.

o Etiqueter les moules pour identifier les éprouvettes (noms, date, caractéristiques).

111.5.1.3. Conservation des éprouvettes

Figure 111. 15. Confection des éprouvettes.
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e Poser une plaque en verre ou en acier sur le périmetre du moule.
e Placer le moule dans une piéce humide pendant 24 heures.
e Démouler ensuite les éprouvettes avec précautions et marquer les éprouvettes.

e Conserver les eprouvettes dans 1’eau a 20°C (Figure 111.16).

Figurelll.16. Conservation des éprouvettes.

I11.6. Techniques expérimentales

Différents essais ont été effectués afin de déterminer les propriétés physico mécaniques et de
durabilité des mortiers d'étude en faisant varier le pourcentage de NaOH et la longueur de
fibre de Diss en comparant ceux-ci aux propriétés des mortiers témoins a différentes

échéances d'ages.

111.6.1. Caractéristiques physico-mécaniques

111.6.1.1.A I'état frais

Nous décrivons dans ce qui suit I'essai de la table a secousses qui nous a permis de mesurer la
consistance des éco-mortiers d'étude afin de la contrbler. Nous avons en effet opté pour la
confection d'éco-mortiers ayant des consistances semblables.

Cet essai d'étalement (Figure 2.13) est une mesure testant plus particulierement I'aptitude du
béton et mortier a s'étaler par écoulement [67]. La consistance de tous les mortiers étudiés
dans ce travail a été évaluée conformément a la norme européenne EN 1015-3 [68].

La valeur d’étalement est mesurée par le diamétre moyen d’un prélévement de mortier frais,

mis en place a 1’aide d’un moule donné sur le plateau d’une table a secousses définie, et
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|
soumis a un nombre donné de secousses verticales en soulevant la table a secousses et en la

laissant retomber librement d’une hauteur donnée.

Le moule tronconique de diametre inférieur 100 mm, de diametre supérieur 70 mm et de
hauteur 60 mm est placé au centre de la table et aprés rempli de mortier. Le remplissage se
fait en deux couches, chacune étant compactée avec 10 coups de baton enpilon pour
homogénéiser la matiére dans I'embase tronconique. L’échantillon est retiré au moyen d’une
régle en acier. Le moule est soulevé lentement et verticalement et la table & secousses est
actionnée par 15 secousses a une cadence d’une par seconde est appliquée au mortier. Puis
I’étalement de 1’échantillon est mesuré a 2 endroits diamétralement opposés (Figure 111.17).
L’¢étalement est calculé par une moyenne de deux diametres D1 et D, en mm Dsiet D, sont
respectivement le diamétre de la galette.

2

|

Figure 111.17. L’essai de la table de secousse.

Les valeurs sont arrondies au millimetre prés. Pour chacun des mortiers, 3 points de

mesuressont effectués et une moyenne permet de définir le diamétre d’étalement du mortier.

Consistence d'utilisation Valeurs d'étalement
Mortier raide <14 mm
Mortier plastique Entre 140 et 200 mm
Mortiers fluide > 200 mm

Tableau I11.8. Valeurs d'étalement NF EN 1015-6 [69].

111.6.1.2. L>état durci

111.6.1.2.1. Mesure des résistances mécaniques
Les resistances mécaniques en compression et en flexion ont été déterminées sur des

éprouvettes prismatiques de dimensions 4x4x16 cm?®. Aprés conservation dans I'eau pendant
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28 jours, elles sont séchées dans une étuve ventilée a 70°C jusqu’a masse constante, avant

d’étre soumises aux essais. Les essais mécaniques normalisés ont été réalisés aux échéances

de 28 jours de facon a observer 1’évolution progressive des performances.

111.6.1.2.1.1. Résistance a la traction par flexion

Pour chaque échéance, trois echantillons ont été testés en flexion simple sur une machine
d’essais de résistance a la flexion (3 points) de marque "CONTROLS" permettant d’appliquer
des charges jusqu’a S0KN avec une vitesse de mise en charge de 50 N/s. Les mesures sont

effectuées sur une presse qui répond aux normes EN 196-1 et NF EN 1015-11 [70,71].

Les Figureslll.18 et 111.19 qui suivent deécrivent les essais de résistances réalises dans ce

travail.

Fy

o |
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Figure 111.19. L’essai de la flexion. Figure 111.20. Distribution des fibres.
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Si Fr est la charge de rupture de 1’éprouvette en flexion, le moment de rupture vaut Fr L/4 et la

contrainte de traction correspondante sur la face inférieure de I’éprouvette est :

R, =13/Fs (111.5)

Fr : est la charge appliquée au milieu du prisme a la rupture, en newtons.

L: La distance entre les appuis (L = 100 mm).

b: Le coté de la section carrée de 1’éprouvette (b = 40 mm).

Si Fr est exprimée en newtons (N), cette résistance exprimée en méga pascals (MPa) vaut :
R¢ (MPa) = 0.234 F¢ (N) [72].

111.6.1.2.1.2. Résistance a la compression

L’essai de compression simple est 1’un des plus significatifs pour caractériser la qualité d’un
mortier. Cet essai s’effectue par chargement monotone jusqu’ a la rupture de 1’échantillon.

our I’essai de résistance en compression, la presse hydraulique utilisée est du type Contolab,
d’une capacité de 1500 KN conforme a la norme EN 196-1 et NF EN 1015-11 [70,71], avec
une vitesse de mise en charge de 2400 N/s = 200 N/s. Les demi-prismes de I'éprouvette
obtenus aprés rupture en flexion ont été rompus en compression comme indiqué sur la Figure
11.22.

L'éprouvette est placée au milieu du plateau de la presse comme le montre la Figure 111.21, la

surface de contact entre I'éprouvette et le plateau de compression est de 16 cm? (4x4 cm2).

Figure I11. 21. L essai de la compression sur des éprouvettes 4x4x16 cm?.
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Fc
_ Face
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Fe Fe

Figure 111.22. Dispositif de rupture en compression.
La charge de rupture est la charge maximale enregistrée au cours de I’essai. La résistance a la
compression est le rapport entre la charge de rupture et la section transversale de 1’éprouvette,
elle est calculée selon 1’expression suivante. La valeur prise en compte est la moyenne de trois
mesures pour chaque composition.

R — Fc
© p2 (111.6)

R. : Résistance a la compression en (MPa).
Fc: Charge de rupture en (N).

b : Co6té de I'éprouvette cubique (40 mm).

Si Fc est exprimée en newton, cette résistance exprimée en méga pascals vaut :

R, = —C (111.7)
1600

111.6.1.2.2. Essais d’auscultation dynamique

La vitesse sonique est un paramétre qui permet d'obtenir une information qualitative sur le
matériau et sur la structure. La vitesse des ondes ultrasoniques a travers le mortier résulte du
temps mis par les ondes pour traverser la pate de ciment durci et les granulats. Elle dépend
énormément du module d’élasticité des granulats et de leur quantité dans le béton et le
mortier. Le principe de la méethode des ultra-sons consiste a mesurer le temps de propagation
des impulsions ultrasoniques traversant le mortier. Les principales caracteristiques de tous les
appareils disponibles sur le marché comprennent un générateur d’impulsion et un récepteur

d’impulsion [73].
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Cet essai est réalise conformément a la spécification de la norme NF EN 12504-4 [74]. 1l est

effectué sur des éprouvettes cylindrique (4x4x16) cm? conservées dans I'eau pendant 28 jours

et séchées a I'étuve a température de 60°C jusqu'au masse constante.

La surface sur laquelle ’essai est effectu¢ doit épouser parfaitement la forme de 1’appareil qui
lui est appliqué, et une substance de contact telle une mince couche de gel de contact est

indispensable.

Un train d’ondes longitudinales (54KHz) est produit par un transducteur (émetteur) électro-
acoustique maintenu au contact d’une surface du mortier soumis & l’essai. Apres avoir
parcouru une longueur connue dans le mortier, le train de vibrations est converti en signal
électrique par un deuxieme transducteur (récepteur), et des compteurs électroniques de

mesure du temps permettent de mesurer le temps de parcours de 1I’impulsion.

Aprés avoir actionné 1’appareil on lit le temps de propagation en microseconde (usec). La
distance entre les tétes doit étre connue avec une précision de 1% pour calculer la vitesse de

propagation a I’aide de 1’expression suivante :
=L
v == (111.8)
V : La vitesse de propagation des ondes ultrasoniques dans le mortier en m/sec.

L : La distance entre les tétes en m.
T : Le temps de propagation en psec.

A partir de la vitesse de propagation du son, on peut déterminer quelques parameétres

intéressants comme le module d’élasticité dynamique et la résistance a la compression.

111.6.1.2.3. Module d'élasticité dynamique Edyn
A partir de la vitesse de propagation des ondes ultrasoniques, il est possible de calculer le

module d’¢élasticité dynamique Edyn Selon 1’expression suivante :

o, (V) (1-2v) (11L.9)
Edyn =V p (1 _ V)

V : vitesse du train d’ondes (M/s).
p : masse volumique apparente des éprouvettes (kg/md).

v : le coefficient de poisson, on prendra v = 0.3, valeur usuelle pour les mortiers.
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111.6.1.2.4. Absorption d’eau par capillarité

La mesure de la sportivité est un moyen simple et facile qui permet de caractériser la
cinétique d’absorption des matériaux. Plus la sportivité est élevée, plus le matériau est
susceptible & étre rapidement envahi par le liquide de contact. C’est aussi une propriété qui
caractérise la disposition des pores du matériau qui absorbent et transmettent 1’cau par
capillarité.

Cet essai mesure le taux d’absorption de 1’eau par succion capillaire des éprouvettes de
mortier non saturées, mises en contact avec de 1’eau sans pression hydraulique. L'essai
renseigne globalement sur les structures et sur I’importance du réseau capillaire. Il est utilisé

en complément & d’autres essais pour caractériser la durabilité du béton et du mortier.

L’essai d’absorption capillaire a été réalisé conformément au mode opératoire de la norme
européenne NF EN 480-5 [75] et consiste a déterminer la quantité d’eau absorbée par le
mortier en fonction du temps. Le taux d’absorption par remontée capillaire due a la force de
succion d’une éprouvette prismatique de mortier 4x4x16 cm? posée & sa base sur des petits
supports (non absorbants) dans un bac a eau de telle maniere que seuls les 5 premiers
millimétres du bas de I’éprouvette soient immergés, le reste de 1’éprouvette est préalablement
imperméabilisé par un film plastique sur toutes les autres faces afin d'obtenir un écoulement

unidirectionnel, le bac d'eau muni d’un systéme d’alimentation automatique en eau permet de

Figure 111.23. L’essai de capillarité sur des éprouvettes 4x4x16 cm?®.
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Direction de la remontée capillaire

A

———— Filmen plastique

Eprouvette 4 x 4 x 16 (cm)

Niveau d’eau constant

Y _—

Figure 111.24. Schéma du dispositif expérimental.

Puis on procede a de relevés de masses successifs a I'aide d'une balance de précision de 0,01 g
sur des intervalles de temps trés courts au début puis de plus en plus espacés au fur et a
mesure que 1’on avance dans I’expérience (1, 4, 9, 16, 25, 36, 49, 1h, 2h, 4h, 8h jusqu’a 24h).
A chaque échéance, 1’éprouvette prismatique séchée préalablement a I’¢tuve (105 °C) jusqu’a
masse constante, est sortie du récipient, essuyée légérement puis pesée (M;) et replacée dans

le récipient en position verticale.

Pour une échéance donnée, I’absorption capillaire « CA » est exprimée en grammes par

millimetre carré, par la formule suivante :

_ Mj- Mo
=—

cA (En g/mm?)

(111.10)

Avec :

Mo : Masse seche de 1’éprouvette avant immersion dans 1’eau en grammes.

M;j : Masse de la méme éprouvette apres le temps requis d’absorption en grammes. S : Section

de la base de I’éprouvette en millimétre carré, c'est-a-dire 1600 mmz,

Les résultats obtenus a chaque échéance sur trois éprouvettes de chaque type du mortier sont

exprimés sous la forme de la moyenne de trois valeurs mesurées.

Le coefficient de sorptivité S (mm / s*?) a été déterminé mathématiquement selon Hall [76]

en utilisant I'équation suivante :
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|
i=S.tY2 + i (11.11)

ou:

I = % : Volume cumuleé d'eau absorbée (W) par rapport a la section transversale (A). 1l a une

dimension de profondeur (mm?/ mm? ou mm).

io : Coefficient empirique qui dépend de la finition de surface de
I'échantillon. Il correspondau remplissage instantané des pores en
contact avec l'eau.

t: Temps (s).

S : Coefficient de sorptivité (mm/s'/?).

Les résultats d’essais sur différents mortiers sont présentés en tragant toutes les droites lissées
sur les segments d’augmentation des masses des éprouvettes en fonction de la racine carrée du

temps.

111.6.2. Durabilité

111.6.2.1. Essais d'attaque par les sulfates et les acides

Les milieux les plus agressifs sont soit acides, soit salins (chlorures, nitrates, mais surtout
sulfates), on peut alors observer des dégradations des ouvrages en béton par dissolution et
érosion en cas d’attaques acides, par fissuration et éclatement dans le cas d’attaque saline, en

particulier sulfatiques.

La résistance vis-a-vis de notre attaque chimique a été déterminée sur des éprouvettes
prismaticques 4x4x16 cm?® confectionnées selon la norme NF EN 196-1.

Apres la durée de cure sous 1’eau pendant 28 jours (temps zéro), les éprouvettes de mortier
sont pesées pour déterminer la masse (M1) avant d’étre soumises a I’immersion dans plusieurs
types de solutions d’attaque. Elles ont été placées dans des bacs séparés (Figure 2.26) pendant
7 jours, 15jours, 21 jours et 28 jours.

La solution utilisée est : une solution d’acide sulfurique H2SO4 de concentration 5% et un pH

=1, une solution du sulfate de sodium Na>SO4 de concentration 5% et de pH = 11. [77].

Cette concentration est souvent choisie dans la littérature. L’utilisation des faibles
concentrations demanderait plus de temps d’investigation, c’est pourquoi le choix s’est porté

sur celle de 5% qui représente le seuil maximal pour un milieu trés agressif.
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Les éprouvettes sont nettoyées avec de 1’cau douce pour éliminer le mortier altéré puis

séchées pendant '5 heure avant d’étre replongées dans des solutions d’attaque renouvelées.
Ensuite on procéde a la pesée de ces derniéres (M>), la balance utilisée était de précision 0,01
gramme et fait 1’ultrason sur eux et la solution d’attaque est renouvelée tout le mois chaque 7
jours (selon la valeur du pH).

Le degré de I’attaque d'acide sulfurique H2SO4 a été déterminé conformément a la norme

ASTM C 267-96 [78]. Il a été évalué a partir de la perte de poids selon la formule :

M. — M 1112
Perte de poids (%) = 2 x 100 ( )

1
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M1 et M2 sont les masses des éprouvettes avant et aprés immersion respectivement.

Figure 111.26. Les formulations dans NaOH aprés 7j, 14j, 21j et28j.

111.6.2.2. Essai de porosité accessible a I’eau

La porosité accessible a I’eau a été mesurée par pesée hydrostatique, suivant la norme NF EN
18-459 [79]. Les mesures ont été effectuées aprés conservation des éprouvettes 4x4x16 cm?
dans I’ecau a température ambiante jusqu’a 1’échéance de 28 jours. Cette mesure simple,
praticable sur une large variété de pates de ciment, mortiers ou bétons, est considérée comme
un parametre de premier ordre dans I’évaluation et la prévision de la durabilité. C’est en effet
un indicateur de la qualité du matériau. Elle est calculée grace a la différence de masse entre

un échantillon a I’état sec et ce méme échantillon a 1’état saturé.

Cette méthode (pesée hydrostatique) présenté dans la figure 111.27 étant certainement la plus
simple parmi toutes celles permettant d’accéder aux différents indicateurs de durabilité, les
specifications proposées sont préférentiellement basées sur la porosité a 1’eau. L’essai

comprend les étapes suivantes :

111.6.2.2.1. Pesée hydrostatique

Cette pesée s’effectue en immergeant complétement 1’éprouvette a I’aide d’une balance
hydrostatique (précision de 0.01 g) pour obtenir Meau de I'éprouvette immergée dans I'eau.
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Figure 111.27. Pesée hydrostatique.

111.6.2.2.2. Pesée a ’air

Aprés la pesée a ’eau, il faut essuyer rapidement et superficiellement I'éprouvette avec un
chiffon sec sans toutefois retirer 1’eau des pores. Ensuite peser immédiatement 1’éprouvette a
I’air a 0.01 g prés. On obtient de cette maniére, la masse Mair de 1’éprouvette imbibée. Pour

mieux caractériser un mortier, 1’essai est réalisé sur trois échantillons.

34 57 No 30N L2
A0 A/3

Figure 111.28. Pesée a I’air.

111.6.2.2.3. Pesée a sec

S’effectue par étuvage de 1’échantillon a une température de 65°C jusqu’a stabilisation de la
masse, ¢’est-a-dire lorsque deux pesées consécutives espacées de 24 heures ne difféerent pas
de plus de 0.05 %. La masse ainsi déterminée est la masse de 1’éprouvette seche Msec.

On utilise la formule suivante pour calculer la porosité accessible a I’eau P :

(Mair — Msec)

P=
(Mair - Meau)
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I11.7. Conclusion

Dans ce troisieme chapitre, nous avons présenté les matériaux et les méthodes expérimentales
utilisées dans cette étude. Par ailleurs, nous avons détaillé les différentes méthodes de
traitement appliquées aux fibres végétales,

Nous avons également montré les protocoles d'essais utilisés dans cette recherche pour la
détermination des propriétés physiques (masse volumique, porosité, absorption d’eau),
mécaniques (résistance a la compression et de traction par flexion) et des composites

cimentaires renforcés avec les fibres végétales.
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IVV.1. Introduction

Dans ce chapitre, Nous présenterons les résultats des différents essais realises sur les mortiers
renforcés par des fibres traitées. L’objet du présent chapitre est de mettre en évidenceles
caractéristiques meécaniques et les propriétés physiques de mortier formulé. Ces propriétéssont

aujourd’hui des critéres incontournables pour valider la valorisation d’un sous-produit ou

dans le domaine des matériaux de construction.

IV.2. Caractéristiques mécaniques

IV.2.1. Résistance a la traction par flexion

Généralement, I'introduction de fibres dans le béton ou le mortier augmente la résistance a la
flexion. La Figure IV.1 présente 1’évolution des résistances en flexion des mortiers a base de
ciment en fonction de la teneur en fibres de Diss. Les résultats montrent que la résistance a la
traction par flexion diminue avec l'augmentation du pourcentage de fibres. Cependant, la
résistance a la traction par flexion a 28 jours des mortiers renforcés par les fibres traitées de
Diss a augmenté d'environ 22,47% par rapport au mortier témoin pour une teneur optimale en
fibres de 1%. La résistance maximale a la traction par flexion est obtenue avec une
formulation composée de 1% de fibres de 10mm de longueur traitée avec 6% de NaOH

pendant une durée de 30 minutes (Rf = 8,12 MPa), tandis que la résistance du mortier témoin

est de 6,63 MPa.

Résistance a laFlexion
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Figure 1V.1. Résistance a la compression des mortiers renforcés de fibres de Diss.

Alors que pour les mortiers renforcés avec 2% de fibres traitées la résistance a la traction par

flexion augmente de 12,52% par rapport a celle du mortier témoin. Cette augmentation est
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enregistrée avec une formulation composée de 2% de fibres de 10mm de longueur traitée avec
3% de NAOH pour une durée de 30 mn (R=7.46 MPa).

Nous constatons aussi que, I’augmentation du pourcentage des fibres de Diss a 3% a provoqué
une diminution de resistance de 23.68%, cette maximale diminution est obtenue avec un
mortier composé de 3% de fibres de 10mm de longueur traitée avec 6% de NAOH pour une
durée de 90 mn (R+=5.06 MPa).

Ces résultats sont directement influencés par les pourcentages de fibres et du type de
traitement (NAOH). En effet, en plus du pourcentage des fibres, ce comportement est lié a
I’effet du traitement chimique des fibres qui élimine les matériaux amorphes a la surface
extérieure de la fibre produisant une surface propre et rugueuse ce qui améliore
l'interverrouillage et 1’adhérence interfaciale entre la fibre et la matrice cimentaire, induisant
une augmentation de la résistance a la traction des mortiers cimentaires a base de fibres
traitées [64] [65]. [1] [2].

Pour étudier I’effet de chaque facteur (% des fibres, longueur, %NAOH et le temps de
traitement), une étude statistique des résultats est indispensable afin de quantifier 1’influence
de chaque facteur sur la résistance a la flexion. Cette étude sera abordée dans le prochain

chapitre.
IV.2.2. Résistance a la compression

Les essais ont été realisés sur des eéprouvettes avec différentes longueurs et pourcentages de
fibres en masse, conformément au plan d'expériences adopté (L27), pour étudier l'influence
des facteurs de renforcement sur la résistance en compression. La figure 1V.2 montre I'effet de
la longueur et du pourcentage de fibres de Diss traitées sur la résistance en compression. La

résistance du mortier témoin est de 40,04 MPa.

On constate que la résistance a la compression a 28 jours des mortiers renforcés par les fibres
traitées de Diss a augmenté d'environ 5,71% par rapport au mortier témoin pour une teneur
optimale en fibres de 1%. La résistance maximale a la compression est obtenue avec une
formulation composée de 1% de fibres de 10mm de longueur traitée avec 6% de NaOH
pendant une durée de 30 minutes (Rc=43,68 MPa). Cependant, pour les mortiers renforcés
avec 2% de fibres traitées, la résistance a la compression diminue de 19,41% avec une
formulation de 2% de Diss, 5mm de longueur, 6% de NaOH et 30 minutes de traitement. De
plus, on observe une diminution de 47,09% avec une formulation de 3% de Diss, 5mm de

longueur, 6% de NaOH et 60 minutes de traitement.
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Résistance a la Compression
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Figures 1V.2. Résistance a la compression des mortiers renforcés de fibres de Diss.

Les résultats montrent que plus le taux d'inclusion de ces fibres végétales dans les
mortiers étudiés est éleveé, plus la résistance a la compression des composites produits
diminue. Selon de nombreux chercheurs [3, 4, 5], I'inclusion de fibres végétales a un effet

négatif sur la résistance a la compression des matériaux cimentaires.

Par exemple, dans leur étude, Kriker et al. (2005) [3] ont mentionné que la résistance a la

compression diminuait a mesure que la teneur en fibres et leur longueur augmentaient.
1V.2.4. Vitesse de propagation des ultrasons et module d'élasticité dynamique

Dans la figure 1V.3 qui suit, nous présentons I'ensemble des résultats des essais
expérimentaux réalisés sur les éco-mortiers étudiés a I'age de 28 jours. Les observations

suivantes peuvent étre relevées :

La vitesse moyenne du mortier de référence aprés 28 jours est de 3373,28 m/s. Les ondes
doivent contourner les bulles d'air pour se propager dans la pate de ciment, ce qui augmente le
temps de propagation de I'onde ultrasonore et réduit ainsi sa vitesse de propagation. Les
vitesses de propagation des ultrasons sont plus élevées lorsqu'il s'agit d'éprouvettes contenant
2% de Diss, 5mm de longueur, 3% de NaOH, et 60 minutes de traitement, avec une valeur du

module d'élasticité dynamique de 20,73 GPa.
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FigurelV.3. Vitesse de propagation d'ultrasons des mortiers.

Concernant le module dynamique relevé sur 1% de Diss, la valeur maximale obtenue est de
20 GPa avec une formulation de 1% de Diss, 5mm de longueur, 6% de NaOH, et 60 minutes
de traitement. Le module obtenu pour 3% de Diss est de 18,57 GPa avec une formulation de
3% de Diss, 10mm de longueur, 3% de NaOH, et 60 minutes de traitement. Selon nous, I'effet

du pourcentage de traitement et la longueur de Diss est la principale raison de cette

augmentation.

IVV.3. Propriétés physiques

1V.3.1. Masse volumique a sec
Les mesures des masses volumiques seches ont été effectuées apres séchage des éprouvettes
dans une étuve régulée, jusqu'a masse constante. L'évolution de la masse volumique séche

pour les différentes séries est illustrée sur la figure 1V 4.
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Figures 1V.4. La masse volumique des mortiers renforcés de fibres de Diss.
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Les résultats obtenus montrent que plus le volume des fibres augmente, plus les masses
volumiques diminuent et les composites deviennent plus légers. La masse volumique du
mortier témoin est de 2000 kg/m3, et pour chaque formulation, la masse volumique la plus
élevée correspondait a une teneur en fibres de 2% sur la base des résistances mécaniques. Des
recherches antérieures ont attribué cette diminution a I'augmentation du nombre de défauts et

a la non-uniformité de la distribution des fibres.

1VV.3.2. Porosité accessible a I'eau

porosité
JHAdHAHatatdasanie.

Formulations

Porasité(%)

MORTTIER...

3%Diss 5mm...
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1%Diss 5mm...
2%Diss 5mm

2%Diss 5mm..

Figures IV.5. Porosité accessible a I'eau.

Les résultats des mesures experimentales réalisées sur des éprouvettes 4x4x16 cm et
présentés dans la Figure 1V.5 indiquent globalement une augmentation de la porosité avec
I'augmentation du taux de fibre de Diss par rapport au mortier de référence. Concernant les
mortiers de référence les résultats donnent 14,46%. On peut constater que I'augmentation est
de l'ordre 16,42 puis 15,23 et 14,77% en comparaison avec le mortier de référence pour les
taux de fibre de Diss de 3%, 2 % et 1% respectivement.

1VV.3.3. Absorption d'eau par capillarité

La quantité d'eau absorbée par un matériau composite lors de son immersion dans l'eau
pendant une durée déterminée est appelée eau d'absorption. Cette technique est utilisée pour
déterminer la susceptibilité aux infiltrations d'eau a travers les pores du composite insaturée

lors de I'immersion dans I'eau, celle-ci est affecté par les pores (vides) dans le composite [6].

Les résultats de I'essai d'absorption d'eau par capillarité sur les différents mortiers étudiés sont
présentés sous forme de droites lissées sur les segments d'augmentation des masses des
éprouvettes en fonction de la racine carrée du temps dans la figure 1V.6. Il apparait que

I'absorption d'eau "i" des mortiers d'étude (par unité de surface) augmente avec la racine
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carrée du temps aux différentes échéances d'apres la figure IV.6.

1% diss 10 mm 6 NaOH 90 minutes = —&— 2% diss 10 mm 6 NaOH 60 minutes
—l— 1% diss 10 mm 6 NaOH 30 minutes —®— 1% diss 10 mm 9 NaOH 60 minutes
—&— 3%diss 10 mm 6 NaOH 90 minutes —B— 1% diss 10 mm 3 NaOH 60 minutes

—&— 2%diss 10 mm 6 NaOH 60 minutes - =A - 2%diss 10 mm 9 NaOH 30 minutes
- 43 - 3%diss 10mm 6 NaOH 30 minutes --G-- MO
20 A

Absorption cappilaire

Figure IV.6. Absorption capillaire.

D'apres la figurelV.6, une augmentation de I'eau absorbée est observée lorsque le pourcentage
de fibre de Diss diminue. La formulation de 1% de Diss, 10mm de longueur, 6% NaOH, et 60

minutes de traitement a la valeur maximale par rapport au mortier témoin.

IV.4. Durabilité

1V.4.1. Propriétés mécaniques des mortiers fibrés apres vieillissement naturel

Les éprouvettes de mortiers chargés par des différentes natures et pourcentage et longueurs
des fibres végétales sont conservés apreés démoulage dans ’eau pendant 28 jours puis sont

conservée dans le milieux agressif pendant aussi 28 jours.
1V.4.2. Résistance aprés immersion
1V.4.2.1. Résistance a la traction par flexion

Les fibres ont un réle trés important dans 1’amélioration de la résistance a la traction par
flexion et la limitation par propagation des fissures du mortier de fibres en traction, surtout

apres I’apparition de la premiére fissure.

71



CHAPITRE IV : Présentation et interprétation des résultats
I N N N NS N NN NN NN NN ———————~—~————————~——~—~—~—~_~__

6,6__65,75,308‘0546,6%,2&225)6&614% - 6,23
| ] 1 1407
i 1]

f » ] i

|

RF(MPA)
o T L I - A T o s R |

Mortier de... T
1%Diss 10mm..}
1%Diss 10mm.
1%Diss 15mm.
1%Diss 15mm. .}
2%Diss 10mm. .}
2%Diss 10mm. .}
2%Diss 15mm. .}
2%Diss 15mm. .}
3%Diss 10mm.. g
3%Diss 15mm..]
3%Diss 15mm..J
3%Diss 10mm..J

1%Diss 5mm...
1%Diss 5mm...
2%Diss 5mm...
2%Diss 5mm...
3%Diss 5mm

3%Diss 5mm...

formulation

Figure IV.7. Résistance & la traction par flexion dans H.SOa.

On remarque que la meilleure valeur de résistance en traction par flexion égale 8,04 MPa avec
une formulation de 1% de fibre 15mm de longueur, 9% de NaOH et 90 min de traitement.
Alors que pour 2% on constate 7,48MPa pour une formulation de 2% de Diss, 15mm de
longueur, 3% NaOH, et 120 minutes. Mais pour 3% on constate une diminution par rapport au
mortier de référence (R=6,38MPa) avec une formulation de 3% de Diss, 10mm, 6%NaOH, et
60 minutes. La résistance a la traction par flexion du mortier de référence est 6,66 MPa.

Le comportement en flexion du mortier de fibre est largement influencé par la longueur, la

durée de traitement, et le pourcentage de NaOH.
1V.4.2.2. Résistance a la compression

Le comportement du mortier ou béton placé dans un environnement chimiquement agressif
dépend de facteurs complexes et multiples liés d'une part, a l'environnement (nature,
concentration, renouvellement), d'autre part, a la matrice cimentaire elle-méme (nature et
dosage des constituants). Les environnements maritimes sont parmi les milieux naturels les

plus agressifs vis-a-vis des matériaux cimentaires.

D’aprés la figure, nous remarquons que le mortier de 1% de renforcement par fibres présente
la meilleure résistance a la compression par une valeur de 13,57MPa avec une formulation de

1% de Diss, 10mmde longueur, 3% NaOH, 120 minutes. La résistance du mortier témoin est

12,57 MPa.
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Figure IV.8. Résistance a la compression dans H2SO..

On constate que les mortiers de 2% de Diss et 3% présente une évolution négative de la
résistance a la compression avec une formulation de 2% de Diss 5mm de longueur 3% de
NaOH 120 minute (Rc=11MPa) et 3% de Diss 5mm, 6% NaOH et 60 minutes
(Rc=12,18MPa), le mortier sans fibre reste le plus résistant que le 2% et 3% de Diss.

Nous remarquons aussi que la résistance a la compression diminue avec 1’augmentation de

pourcentage des fibres.

1V.4.1.3. Durabilité perte de masse

En examinant la progression des courbes de perte de poids des mortiers, il est observable une
diminution de masse permanente pour ceux qui ont été immergés dans une solution d'acide

chlorhydrique a une concentration de 5% et dans une solution basique également a une

concentration de 5%.

La dégradation la plus importante est observée dans le mortier traité avec 3% de Diss, 10mm
de longueur de fibre, 3% de NAOH, et un temps de traitement de 120 minutes. Aprés une
immersion de 28 jours en HxSOg, il perd 46,71% de son poids par rapport au mortier de
référence. En revanche, pour un mortier traité avec 1% de Diss, 5mm de longueur de fibre,
3% de NAOH, et un temps de traitement de 60 minutes, la perte de poids diminue a seulement
13,06% du poids du mortier de reférence sur la méme période de 28 jours d'immersion en

H2S0a.

73



CHAPITRE IV : Présentation et interprétation des résultats
I N N N NS N NN NN NN NN ———————~—~————————~——~—~—~—~_~__

Durabilité perte deb masse

0 : i i
-30
-40

=
o O

-50
-60
-70
-80

Perte de masse(g)

Figure 1V.9. Perte de poids des mortiers.

Pour un mortier traité avec 2% de Diss, 15mm de longueur de fibre, 9% de NAOH, et un
temps de traitement de 60 minutes, la perte de poids est de 14,40% du poids du mortier de
référence. La variation de la perte de poids du mortier de référence aprés 28 jours est de -
18,01. Ces résultats indiquent que la perte de masse du mortier dépend principalement de la

longueur de la fibre.

IVV.5. Conclusion

En conclusion, les fibres ont un rdle crucial dans I'amélioration de la résistance a la traction
par flexion et la limitation de la propagation des fissures dans le mortier en traction, surtout
aprés l'apparition de la premiere fissure. La meilleure valeur de résistance en traction par
flexion a été obtenue avec une formulation de 1% de fibre de 15mm de longueur, 9% de
NaOH et 90 minutes de traitement. En revanche, la résistance a la traction par flexion diminue
avec l'augmentation du pourcentage de fibre. Pour ce qui est de la résistance a la compression,
le mortier de 1% de renforcement par fibres présente la meilleure résistance, tandis que la
résistance diminue avec l'augmentation du pourcentage de fibres. Les résultats suggérent que
le comportement en flexion du mortier de fibre est fortement influencé par la longueur, la
durée de traitement et le pourcentage de NaOH. En ce qui concerne la durabilité, une
diminution de masse permanente est observable pour les mortiers immergés dans une solution

d'acide chlorhydrique et dans une solution basique. La perte de masse du mortier dépend
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principalement de la longueur de la fibre. Ces résultats montrent I'importance de considérer
les effets des fibres et des traitements chimiques sur les propriétés des matériaux a base de

ciment pour leur utilisation dans des environnements chimiquement agressifs tels que les

milieux maritimes.
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CHAPITRE V : Etude statistique et optimisation

V.1.Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons en premier lieu seulement, les résultats expérimentaux qui
seront utilisés par la suite. Nous évaluons l'influence des facteurs considérés dans cette étude,
a savoir le pourcentage de Diss (% Diss), sa longueur (L), le % de NaOH (%NaOH) et la
duree de traitement des fibres de Diss (T), sur les réponses étudiées, a savoir la résistance a la
flexion a 28 jours (Ry), la résistance a la compression a 28 jours (Rc) et le module élastique
dynamique (Eayn). Nous utilisons pour cela une analyse de variance ANOVA avec le logiciel
"Design-Expert V10" pour identifier les facteurs les plus significatifs. Ensuite, nous utilisons
des modeéles mathématiques pour exprimer la relation entre les facteurs d'entrée et les
différentes réponses, afin de déterminer le meilleur régime répondant a certains criteres
d'optimisation. Enfin, nous menons l'optimisation des meilleures valeurs des facteurs d'entrée
en utilisant la méthode d'optimisation basée sur la fonction de désirabilité, pour obtenir des
conditions optimales pour la fabrication du mortier renforcé aux fibres de Diss. Les résultats
de cette étude peuvent contribuer a améliorer la performance des matériaux de construction et

a réduire les codts de production.

V.2. Résultats utilisés

Les valeurs des parameétres de réponse considérés sont présentées dans le tableau V.1. Ces
résultats ont été obtenus en suivant le plan d'expérience de Box-Behnken, qui comprend 27
essais avec 4 facteurs a 3 niveaux (L27). Ce plan d'expérience permet une évaluation efficace
de l'influence des facteurs sur les réponses étudiées, tout en minimisant le nombre d'essais
requis. Les résultats obtenus fournissent ainsi une base solide pour l'analyse statistique et
I'optimisation des facteurs clés de I'étude par la suite.
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RuN A : % Diss B:L ﬁagﬁ D:T Rf Rc Edyn
(%) (mm) (%) (mn) (MPa) (MPa) (GPa)
1 2 10 6 60 6,52 30,81 17,43
2 2 10 3 30 7,46 31,6 18,31
3 1 5 6 60 5,61 30,44 20
4 2 5 6 90 4,78 25,13 17,07
5 1 10 6 90 7,53 42,97 17,94
6 1 10 6 30 8,12 43,68 18,54
7 1 15 6 60 5,99 30,34 18,77
8 3 5 6 60 5,01 27,22 15,19
9 2 15 6 30 4,93 27,71 18,2
10 2 15 9 60 4,97 23,5 18,09
11 3 15 6 60 4,65 20,52 17,25
12 3 10 3 60 3,98 23 18,57
13 2 5 9 60 5,33 33,36 18,59
14 2 10 6 60 6,48 31,47 18,46
15 2 10 6 60 521 28,17 17,76
16 2 10 9 90 4,64 26,85 18,87
17 3 10 9 60 4,08 21,7 16,81
18 3 10 6 90 5,06 22,09 16,09
19 2 15 3 60 4,42 28,79 19,26
20 2 15 6 90 4,95 25,74 18,59
21 2 5 6 30 4,97 33,53 18,54
22 2 5 3 60 591 33,33 20,73
23 1 10 9 60 6,04 37,77 18,88
24 2 10 3 90 5,77 30,26 18,45
25 2 10 9 30 5,03 24,47 17,97
26 3 10 6 30 4,77 19,67 16,4
27 1 10 3 60 7,88 40,23 17,83

Tableau V.1. Résultats expérimentaux partiels.
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V.3. Analyse statistique

V.3.1. Résistance a la flexion Rt

a) Analyse de variance ANOVA

Les résultats de I'analyse de variance (ANOVA) de la résistance a la flexion a 28 jours (Ry)
sont présentés dans le tableau V.2. Selon ce tableau, le pourcentage de fibres de Diss (%Diss)
est le facteur qui exerce l'influence la plus significative sur Rf, avec une contribution de
51,43%. Ensuite, le terme quadratique de la longueur des fibres (L?) contribue & un taux de
14,48%, tandis que le pourcentage de la solution de traitement chimique (%NaOH) contribue
a un pourcentage de 9,56%. En revanche, les analyses indiquent que ni la longueur des fibres

(L) ni le temps de traitement chimique n‘ont une influence significative sur la résistance a la

flexion Ry.
Source | SUMOf | 4 Mean F | p-value vode Remarque
Squares Square | Value |Prob > F|Contribution
Model 31,07 | 16 1,94 9,33 | 0,0005 93.72 Significant
A-% Diss | 17,05 1 17,05 81,93 | <0.0001 51,433 Significant
B-L 2’%%)3;5 1 |2,813E-003| 0,014 | 0,9098 0.008 Non significant
C-% NAOH| 3,17 1 3,17 15,22 | 0,0030 9,563 Significant
D-T 0,54 1 0,54 2,60 | 01377 1,629 Non significant
AB 0,14 1 0,14 0,66 | 0,4362 0,422 Non significant
AC 0,94 1 0,94 452 | 0,0594 2,836 Non significant
AD 0,19 1 0,19 0,93 | 0,3576 0,573 Non significant
BC 0,32 1 0,32 153 | 0,2438 0,965 Non significant
CD 0,42 1 0,42 2,03 | 0,1847 1,267 Non significant
A2 0,78 1 0,78 3,76 | 0,0813 2,353 Non significant
B2 4,80 1 4,80 23,07 | 0,0007 14,480 Significant
AC 0,41 1 0,41 1,99 | 0,1888 1,237 Non significant
AB? 2,54 1 2,54 12,18 | 0,0058 7,662 Significant
B2C 1,56 1 1,56 748 | 0,0210 4,706 Non significant
BC? 0,62 1 0,62 2,97 0,1157 1,870 Non significant
A2C? 1,55 1 1,55 7,44 0,0213 4,676 Non significant
Residual 2,08 10 0,21 6,275
Cor Total | 33,15 | 26 100

Tableau V.2. Analyse de la variance pour la résistance a la flexion Rs.
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b) Diagramme de surfaces

Les résultats de la surface de réponse (3D) de la résistance a la flexion a 28 jours (Ry), en
fonction des paramétres d'étude (%Diss, L, %NaOH et T), sont présentés dans les graphes de
la figure V.2. Les analyses des surfaces de réponses confirment les résultats de 'ANOVA. On
observe une variation significative du facteur d'interaction (%Diss x %NaOH) dans la figure
(@), qui se traduit par une courbure marquée de la surface (3D) correspondante. De méme, le
facteur d'interaction (%NaOH x T) dans la figure (b) montre une courbure moins importante

que le premier facteur. Ces observations renforcent les conclusions de 'ANOVA.

Rf (MPa)

60

A% Diss (%) pon 7 C: % NAOH (%) \ /5-0
8 40

4
35 C: % NAOH (%) 9730 D: T (mn)

a) b)
Figure V.1. Diagrammes de surface 3D de R en fonction de (%Diss, L, %NaOH et T).

V.3.2. Résistance a la compression Rc
a) Analyse de variance ANOVA
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Source | 2UMOT | 4 Mean F p-value vode Remarque
Squares Square | Value [Prob> F|Contribution

Model 989,65 10 98,96 19,38 < 0.0001 92.37 Significant

A-%Diss | 50378 | 1 503,78 98,65 |<0.0001| 96521 Significant

B-L 58,12 1 58,12 11,38 | 0,0039 6,521 Significant
C-% NaOH | 31,88 1 31,88 6,24 | 0,0237 3,577 Non significant
D-T 0,95 1 0,95 019 | 0,6728 0,107 Non significant
AB 10,89 1 10,89 213 | 0,1636 1,222 Non significant
BD 10,34 1 10,34 2,02 | 01740 1,160 Non significant
B2 27,07 1 27,07 530 | 0,0351 3,037 Non significant

AB? 126,80 | 1 126,80 24,83 | 0,0001 14,226 Significant
AC? 16,79 1 16,79 329 | 0,0886 1,884 Non significant
B2D 22,99 1 22,99 450 | 0,0498 2,579 Non significant

Residual 81,71 | 16 5,11 9,167 Significant

Cor Total | 1071,35 | 26 100

Tableau V.3. Analyse de la variance pour la résistance a la compression R..

Le tableau V.3 présente les résultats de I'analyse de variance (ANOVA) de la résistance a la
compression a 28 jours (Rc). Les données indiquent que le pourcentage de fibres de Diss
(%Diss) est le facteur qui exerce l'influence la plus significative sur la résistance Rc, avec une
contribution de 56,53%. En outre, l'interaction entre le pourcentage de Diss (%Diss) et le
terme quadratique de la longueur des fibres (%Diss x L?) contribue avec un taux de 14,23%,
tandis que la longueur des fibres (L) contribue avec un pourcentage de 6,52%. Cependant, les
analyses révelent que ni le pourcentage de traitement (%NaOH) ni le temps de traitement

chimique n'ont une influence significative sur la Rc.

b) Diagramme de surfaces

Les graphes de la figure V.2 présentent les résultats de la surface de réponse (3D) de la
résistance a la compression a 28 jours (Rc), en fonction des paramétres d'étude (%Diss, L,
%NaOH et T). L'analyse des surfaces de réponse confirme les résultats de 'ANOVA, ce qui
renforce la validité des conclusions. Cependant, on observe une faible variation de la réponse

en fonction de Il'interaction (%Diss x L) dans la figure (a), qui se manifeste par une courbure
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de la surface (3D) relativement faible. De méme, pour le facteur d'interaction (L x T) dans la
figure (b), la courbure est moins importante que pour le premier facteur. Ces observations
suggerent que ces interactions ont une influence limitée sur la Rc, du moins dans la plage de

valeurs considérée pour les paramétres d'étude. Cela peut étre utile pour optimiser les

paramétres de production de matériaux composites a base de fibres de Diss.

Figure V.2. Diagrammes de surface 3D de Rct en fonction de (%Diss, L, %NaOH et T).

V.3.3. Module d'élasticité dynamique Edyn
a) Analyse de variance ANOVA

L'analyse de la variance (ANOVA) du module d'élasticité dynamique & 28 jours (Edyn) est
présentée dans le tableau V.4. Selon ce tableau, le pourcentage de fibres de Diss (%Diss) reste
le facteur qui exerce l'influence la plus significative sur Eqyn, avec une contribution de
16,54%. Le terme quadratique (%NaOH?) contribue & un taux de 15,75%, tandis que les
interactions entre les facteurs (%Diss x L) et (%Diss x %NaOH) ont des contributions
respectives de 11,26% et 8,18%. En revanche, le reste des termes n'a pas d'influence
significative sur Eaqyn (P > 0,05) d'aprés les analyses. Ces résultats peuvent étre utiles pour
améliorer la comprehension des proprietés mécaniques des matériaux composites a base de
fibres de Diss et pour optimiser les parametres de production pour atteindre les performances
souhaitées.
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Source | SUMOM | g Mean - p-value vode Remarque
Squares Square | Value [Prob> F|Contribution

Model 33,11 16 2,07 15,51 < 0.0001 96,13 Significant

A-% Diss 3,08 1 3,08 29,84 | 0,0003 16,54 Significant
B-L 0,51 1 0,51 3,79 | 0,0803 2,12 Non significant
C-% NaOH | 0,050 1 0,050 037 | 05555 0,21 Non significant
D-T 0,27 1 0,27 203 | 0,1849 1,12 Non significant

AB 2,71 1 2,71 20,29 | 0,0011 11,26 Significant

AC 1,97 1 1,97 14,80 | 0,0032 818 Significant
BD 0,86 1 0,86 648 | 0,0290 3,57 Non significant

A 1,30 1 1,30 9,77 | 0,0108 5,40 Significant

B2 1,72 1 1,72 12,88 | 0,0049 7,15 Significant

c? 3,79 1 3,79 28,44 | 0,0003 15,75 Significant
A’D 0,48 1 0,48 3,56 | 0,0884 1,99 Non significant
AB? 0,68 1 0,68 513 | 0,0469 2,83 Non significant
AC? 0,88 1 0,88 663 | 0,0276 3,66 Non significant

B2C 1,50 1 1,50 11,21 | 0,0074 6,23 Significant
B%D 0,56 1 0,56 421 | 0,0672 2,33 Non significant

BC? 1,48 1 1,48 11,06 | 0,0077 6,15 Significant

Residual 1,33 10 0,13 553
Cor Total 34,44 26 100

b) Diagramme de surfaces

Tableau V.4. Analyse de la variance pour le module élastique Egyn.

Les graphes de la figure V.3 présentent les résultats de la surface de réponse (3D) du module

élastique dynamique a 28 jours (Eayn), en fonction des paramétres d'étude (%Diss, L, %NaOH

et T). L'analyse des surfaces de réponse confirme les résultats de I'ANOVA, ce qui renforce la

validité des conclusions. On observe une variation remarquable des facteurs d'interaction

(%Diss x L) et (%Diss x %NaOH) dans les figures (a et b), qui se manifeste par une courbure

significative de la surface (3D) de ces facteurs.
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Edyn (GPa)

Edyn (GPa)

A: % Diss (%)

Edyn (GPa)

Figure V.3. Diagrammes de surface 3D de Eqyn en fonction de (%Diss, L, %NaOH et T).

Ces interactions ont donc une grande influence sur Eagyn, et leur optimisation peut conduire a
une amélioration significative des propriétés mécaniques des matériaux composites a base de
fibres de Diss. Pour le facteur d'interaction (L x T) dans la figure (c), la courbure est moins

importante que pour les premiers facteurs, mais elle reste significative.

V.4. Prédiction mathématique

V.4.1. Résistance a la flexion Ry
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|
La relation fonctionnelle entre la variable de sortie (Rf) et les variables d’entrée (%Diss, L,

%NaOH et T) a été exprimée avec un coefficient de détermination (R? = 93,70 %), qui
indique la précision de la régression. Le modele quadratique résultant de I'analyse statistique
peut étre utilisé pour prédire la réponse (Rf) en fonction des facteurs étudiés. Ce modele est
présenté par I'équation (V.1).

Ces resultats indiquent une forte corrélation entre les variables d'entrée et la variable de sortie,
ce qui permet de prédire avec précision la sortie en fonction des facteurs étudies. Cependant,
il convient de noter que les modéles de régression sont basés sur des données expérimentales
et peuvent ne pas étre généralisables a d'autres situations ou conditions. Par consequent, il est
important de valider les modéles de régression avec de nouveaux jeux de données

expérimentales pour confirmer leur validité et leur applicabilite.

Ry = 5.393 + 4.89x%Diss + 3.45xL + 0.76x%NaOH — 0.043xT — 0.83x%DissxL
— 0.44x%Dissx%NaOH + 0.0073x%DissxT — 0.159xLx%NaOH
+ 0.0036x%Na0HxT — 0.82x %Diss? — 0.183xL? + 0.139x%Diss?x%NaOH
+ 0.04x%DissxL* + 0.012xL*x%NaOH — 0.0048xL * %NaOH?*
+ 0.0011x%Diss?x%NaOH? V.1)

La figure V.4 présente une comparaison entre les valeurs expérimentales et prédites de la
variable de sortie (Ry). L'analyse des résultats montre une trés bonne concordance entre les
valeurs numériques prédites par le modéle et les valeurs expérimentales mesurées. Cette
observation indique la précision du modéle trouvé et confirme ainsi la validité de I'équation
(V.1) pour prédire la sortie (Rf) en fonction des facteurs d'entrée (%Diss, L, %NaOH et T).
Cela suggere que le modele de régression quadratique est capable de représenter avec
précision la relation fonctionnelle entre les variables d'entrée et la variable de sortie. Ces
résultats sont encourageants car ils montrent que le modele peut étre utilisé pour prédire avec
précision la sortie (Rf) en fonction des facteurs d'entrée, ce qui peut étre utile pour optimiser

la production de matériaux composites a base de fibres de Diss.
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—a—Rf_Expérimentale —s=— Rf_RSM

Figure V.4. Valeurs expérimentales et valeurs prédites de la résistance a la flexion Ry.

V.4.2. Résistance a la compression Rc

La relation fonctionnelle entre les variables d'entrée (%Diss, L, %NaOH et T) et la variable de
sortie (Rc) a été exprimée avec un coefficient de détermination (R? = 92,37 %) qui indique la
précision de la régression. Le modele quadratique obtenu a partir de I'analyse statistique peut
étre utilisé pour prédire la sortie (Rc) en fonction des facteurs étudiés. Ces résultats sont
encourageants car ils montrent une forte corrélation entre les variables d'entrée et la variable
de sortie, ce qui permet de prédire avec précision la sortie en fonction des facteurs étudiés.
Cela peut étre utile pour optimiser la production de matériaux composites a base de fibres de

Diss en ce qui concerne leur résistance a la compression.

R, = 21.27 + 19.34x%Diss + 6.96xL — 0.80x%NaOH — 0.49xT — 5.58x%DissxL + 0.089xLxT
—0.37x L? 4+ 0.26x%DissxL? + 0.014x%NaOH?*x%Diss — 0.0039xT
. 12 v.2)

La figure V.5 illustre une comparaison entre les valeurs expérimentales et prédites de la

variable de sortie (Rc). L'analyse des résultats montre que les valeurs numeériques prédites par

le modeéle et les valeurs expérimentales mesurees sont trés proches, indiquant la précision du
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modéle trouvé. Cette observation renforce ainsi la validité de I'équation (V.2) pour prédire la
sortie (Rc) en fonction des facteurs d'entrée (%Diss, L, %NaOH et T). Ces résultats sont
encourageants car ils montrent que le modéle de régression quadratique est capable de
représenter avec précision la relation fonctionnelle entre les variables d'entrée et la variable de
sortie.

Figure V.5. Valeurs expérimentales et valeurs prédites de la résistance a la compression R..

V.4.3. Module d'élasticité dynamique Edyn

Le coefficient de détermination (R? = 96,13 %) indique une forte corrélation entre la variable
de sortie (Edyn) et les variables d'entrée (%Diss, L, %NaOH et T). Ainsi, le modele de
régression quadratique obtenu a partir de I'analyse statistique peut étre utilise pour prédire
avec précision la sortie (Eayn) en fonction de ces facteurs. L'équation (V.3) représente le
modeéle obtenu, qui peut étre utilisé pour optimiser la production de matériaux composites a

base de fibres de Diss en vue d'améliorer leur module élastique dynamique.
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I
Egyn = 25.99 + 0.95x%Diss — 1.89xL + 1.05x%NaOH — 0.035xT + 0.63x%DissxL

— 1.12x%Dissx%NaOH + 0.003xLxT — 0.48x %Diss? + 0.067xL?

— 0.063x%Na0H? + 0.0028x%Diss?xT — 0.023x%DissxL?

+ 0.007x%Dissx%NaOH? + 0.00016x%NaOH  L?

+ 0.0004xLx%NaOH? (V.3)

La comparaison entre les valeurs expérimentales et prédites est présentée dans la figure V.6.
L’analyse de résultats montre que les valeurs prédites et les valeurs numériques sont trés

proches, cela montre la précision du modéle trouve.

—+— Edyn_Expérimentale —+— Edyn_RSM

Figure V.6. Valeurs expérimentales et valeurs prédites du module d'élasticité dynamique Eayn.

V.5. Optimisation par la méthode de fonction de désirabilite

L'optimisation d'une réponse ou la recherche d'un compromis entre plusieurs réponses
consiste a définir, au sein du domaine expérimental, un réglage des facteurs permettant de
satisfaire au mieux les exigences énoncées en termes de réponse. Dans le but d’optimiser la
formulation du bio-composite, chaque parametre dans la conception (MSR) a été étudié a trois
niveaux différents, I'optimisation des réponses par la méthodologie de surface de réponse

(MSR) aide a identifier la combinaison des parametres des variables d'entrées qui optimisent
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. _________________________________________________________________________________________________|]
une réponse unique ou un ensemble de réponses. Une optimisation commune doit satisfaire

aux conditions requises pour toutes les réponses de I'ensemble.

L'optimisation de réponses multiples est une méthode permettant un compromis entre diverses
réponses grace a la fonction de désirabilité qui permet de rassembler des criteres ayant des
unités différentes par le biais de fonction de désirabilité élémentaire et variant entre O et 1.

Une désirabilité de 0, c’est-a-dire une désirabilité élémentaire prenant la valeur nulle,
représente une configuration inacceptable pour la réponse sélectionnée, alors qu’une

désirabilité prenant la valeur 1 représente le cas idéal.
a. Désirabilité d'une réponse a maximiser

Un exemple de fonction de désirabilit¢ individuelle (di) dans le cas d’une réponse a
maximiser, est représenté sur la figure V.7. La valeur de 0 (une désirabilité
individuelle prenant la valeur nulle) est attribuée lorsque les facteurs conduisent a une
réponse inacceptable (non désirée) et celle de 1 lorsque la réponse représente la

performance maximale désirée pour les facteurs considérés.

d1

0 e : Y
\' \'l nax \ :

Figure V.7. Désirabilité individuelle d; d'une réponse VYi.

L’équation permettant de calculer les valeurs de désirabilités individuelles peut étre

ainsi présentée :
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d; =0, Si Y <Y
d, {#} SiVi <Yi<Yim  (V.4)
d=1Si Y, >V .
Avec :
Yimn : Vvaleur en dessous de laquelle la réponse Yi ne convient pas (di = 0),

Yimax : valeur cible au-dessus de laquelle la réponse Y; est tres satisfaisante (di =1).

b. Désirabilité d'une réponse & minimiser
Lorsque 1’on cherche a minimiser une réponse, la fonction de désirabilité peut étre

tracée comme le montre la figure V.8.

d, ¢

Y Y

Lmin 1,y

Figure V.8. Fonction de désirabilité d'une fonction a minimiser.

Dans ce cas, la fonction de désirabilité est nulle quand la réponse dépasse la valeur
limite (Yimax), elle vaut 1 lorsque la réponse est inférieure ou égale a la valeur cible
(Yimin). L’équation permettant de calculer les valeurs de désirabilités individuelles peut étre
ainsi présentee :

d, =1 Si Y, <Y,

i,min

Yi _Yi max :
di =l | SYimn <Y Y, max (V.5)
Y Y ’ ’

imin — i max

d,=0,Si Y, >,

1,max

Avec : Yimin, la valeur cible en dessous de laquelle la réponse Y; est trés satisfaisante
(di=1),
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Yimax : la valeur au-dessus de laquelle la réponse Y; ne convient pas (di = 0).

c. Désirabilité d'une réponse a cibler

Dans le cas ou l’on souhaite avoir une valeur cible d’une réponse, la fonction de

désirabilité individuelle est représentée sur la figure V.9.

Si on cherche par exemple une valeur cible Y. de la réponse Yi, 1’équation permettant

de calculer les valeurs de désirabilités individuelles peut étre présentée de la facon

suivante :

La fonction de deésirabilité vaut 1 lorsque la réponse est égale a la valeur

d; 1

>Y

Y Ve X :

Lmn ¢ 1Lmax

Figure V.9. Fonction de désirabilité d'une fonction a cibler.

di=0,Si Y, <Y Y 2 ey
_Yi _Yi min .
di = —} SIYi min SYi SYic
Yic _Yi min ’ ’
- ' (V.6)
Yi _Yi max .
di = —:I SiY,. <Y, <Y,
_Yi,c ~ Vi,max ’ ’
di =1, Si Y, =Y,

cible

cherchée. Elle vaut zéro si la réponse est en dessous ou au-dessus des valeurs Yimin

et Yimax précisees.

d. Optimisation de la formulation du bio-composite
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|
Les contraintes utilisées pendant le processus d'optimisation sont illustrées dans le tableau

V.4. Les valeurs des parameétres optimales sont obtenues en utilisant le logiciel « Design
Expert V10 ». Le probleme revient a cibler la fonction de désirabilité (D) qui est la fonction

objective sous les contraintes des variables.

Parametre | - Objectif inllztglrrri‘eifjere SuI[_)iéTii(;CEre inl:(;)riictlasur Sul:J(e)'zirOilZur Importance
A % Diss || intervalle 1 3 1 1 3
B:L intervalle 5 15 1 1 1
I\(I: A(;/IO—| intervalle 3 9 1 1 3
D:T intervalle 30 90 1 1 3
Rf maximisé 3,98 8,12 1 1 3
Rc maximisé 19,67 43,68 1 1 3
Edyn maximisé 15,19 20,73 1 1 3

Tableau V.5. Contraintes appliquées sur les paramétres a optimiser.

Le tableau V.6 illustre les valeurs optimales des paramétres du bio-composite.

A:%Diss| B:L I\CI:AiC(;/ |04 D:T Rf Rc Edyn |Désirabilité
1,000 7,150 3,341 30,000 8,038 39,306 19,695 0,867 Selected
1,000 7,183 3,396 30,000 8,051 39,408 19,657 0,867
1,000 7,130 3,296 30,000 8,029 39,229 19,722 0,867
1,000 7,112 3,352 30,000 8,017 39,274 19,725 0,867
1,000 7,128 3,244 30,000 8,031 39,163 19,735 0,867

Tableau V.6. Résultats de I'optimisation.

Le graphique de la solution optimale désirée est donné dans la figure V.10. Cette figure
montre la valeur maximale de désirabilité et les valeurs des parameétres optimisés pour obtenir

une valeur maximale du groupe de réponses.
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I | |

L

L

1 18 3 9
A% Diss = 1.00001 B:L=7.15033 C:% NAOH = 3,3407
30 a0 3.98 8,12 19,67 43,68
D:T=30 Rf=8.03761 Rc = 30,3057

Desirability = 0,867

15,19 20,73

Edyn = 19,6954

Figure V.10. Représentation graphique de la procédure d’optimisation.

V.6 Conclusion

En conclusion, I'étude statistique présentée utilise I'analyse de la variance (ANOVA) et la
surface de réponse pour identifier les facteurs les plus significatifs qui influencent le
comportement du composite a base de fibres de Diss, en termes de comportement physico-
mécanique. Les résultats indiquent que le pourcentage de fibres de Diss (%Diss) est le facteur
le plus important qui influe sur les réponses traitées. De plus, les modeles de régression
quadratique obtenus présentent une forte corrélation entre les variables d'entrée et celles de
sortie, ce qui permet de prédire avec précision les réponses en fonction des facteurs étudiés.
Ces résultats peuvent étre utiles pour optimiser la production de matériaux composites a base
de fibres de Diss et améliorer leurs propriétés mécaniques. Globalement, cette étude fournit
des informations précieuses pour la compréhension et I'optimisation des propriétés

meécaniques des matériaux composites a base de fibres de Diss.

Ainsi, la méthode d'optimisation proposée a la fin de cette étude a permis d'identifier les
parameétres de formulation du composite. Cette étude montre que I'application de la méthode
(ici, a l'aide de la méthode de surface de réponse) ne représente aucune difficulté particuliere,
et montre que dans les cas les plus simples, les valeurs souhaitées peuvent étre trouvées, sans

faire appel a des méthodes d'optimisation complexes.
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Conclusion générale et perspectives

L'objectif général de cette étude est de développer des bio-composites a faible empreinte
environnementale destinés a des applications dans le domaine du batiment. Etant donné que
les fibres végetales sont des matériaux renouvelables et recyclables avec un faible bilan
carbone, leur association a diverses matrices telles que la chaux et le ciment présente un bon
moyen pour développer des composites durables, écologiques et économiques. Cependant, et
d'aprées des travaux de recherche antérieurs, l'utilisation des fibres végétales a leur état brut
dans la matrice cimentaire a donné lieu a l'apparition de probléemes, notamment le retard de
prise de la pate cimentaire et la cristallisation et la rigidification des fibres. Afin de résoudre
ces problemes, un traitement chimique a été proposé et une série de caractérisations a été

entreprise. D'apreés les résultats obtenus, on peut conclure que :

Les résultats des essais de traction montrent clairement que le pourcentage de fibres et le
traitement chimique par le NaOH adoptés dans ce travail sont les facteurs les plus significatifs
et permettent une augmentation significative de la résistance a la flexion. En termes de
résistance a la flexion, l'utilisation de fibres comme matiere premiére a montré une
augmentation significative de la résistance a la flexion. Les meilleures propriétés mécaniques
sont obtenues avec 2% de fibres de 10mm de longueur traitée avec 3% de NaOH pendant 30
minutes (Rs=7.46 MPa), ce qui a permis une augmentation de 12,52% de la contrainte par

rapport aux fibres non traitées.

La résistance a la compression des matériaux a base de fibres de Diss avec un pourcentage de
2% et 3% diminue en raison de la durée de traitement des fibres appliquées. Cette remarque a
été confirmée par l'augmentation de l'absorption d'eau du composite renforcé de fibres par

rapport au mortier témoin.

Le traitement chimique combiné avec du NaOH a différentes concentrations a une influence

significative sur le comportement physico-mécanique du bio-composite.

A la fin de cette étude, une méthodologie statistique robuste a été utilisée pour identifier les
facteurs les plus significatifs qui influencent le comportement physico-mécanique des
composites a base de fibres de Diss. L'analyse de la variance (ANOVA) a été utilisée pour
déterminer les facteurs les plus significatifs qui influencent les réponses traitées. Dans ce cas,
I'ANOVA a permis d'identifier que le pourcentage de fibres de Diss est le facteur le plus

important qui influe sur les réponses traitées.
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En utilisant la méthode de surface de réponse, il est possible de déterminer la relation entre
les variables d'entrée et les variables de sortie. Les modéles de régression quadratique obtenus
ont montré une forte corrélation entre les variables d'entrée et celles de sortie, ce qui permet

de prédire avec précision les réponses en fonction des facteurs étudiés.

De plus, la méthode d'optimisation proposée a la fin de cette étude a permis d'identifier les
parametres de formulation du composite. Les résultats de cette étude peuvent étre utilisés pour
améliorer la compréhension et l'optimisation des propriétés mécaniques des matériaux

composites a base de fibres de Diss.

Ce travail a montré la possibilité d'utiliser les fibres de Diss dans des matériaux cimentaires.
Ces fibres peuvent étre utilisées dans la pratique de la construction pour, entre autres, des

éléments de construction non structuraux, c'est-a-dire avoir un matériau écologique.

Les perspectives de cette étude sont nombreuses et incluent des études supplémentaires sur les
propriétés mécaniques des fibres végétales dans les matériaux cimentaires, le developpement
de traitements chimiques avec différentes concentrations, lI'analyse des interactions physico-
chimiques aux interfaces entre les fibres végétales et la matrice cimentaire, ainsi que la

durabilité a long terme des fibres végétales dans des milieux agressifs.
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